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Altalanos instrukciok

- 5 oraéll rendelkezésedre a Laboratoriumi feladatok elvégzésére. Gazdalkodj
j6l az idéddel. Korbelul 1 6ra jut az 1. feladatra (10 pont) és 2-2 6ra a 2.
feladatra (15 pont) és a 3. feladatra (15 pont).

- Ird fel a neved és kédod minden valaszlapral

- Afeladatlap és a valaszlap is 7-7 szamozott oldalbdl all.

- Avalaszokat és a szamitasokat is a kijel6It/bekeretezett tertletre ird!

- Csak a kiadott tollat, vonalzot és szdmologépet hasznald!

- Afeladatok eredeti (angol) valtozata kérésre megtekinthetd.

- A spektrofotométer, a C-18 oszlop és a pipetta-dugattyl hasznalati
Utmutatdja és a magyarazé fényképek egy kilon lapon talalhatéak.

- A Kkiadott mennyiségen tul tovabbi ismeretlen, vegyszer és eszkdz
darabonként 1 bintetépontért igényelheté (kivéve a desztillalt vizet, ami
buntetés nélkil is utantdltetheto).

-  HaaWC-re vagyédsz, kérj eltdvozasi engedélyt.

- A Laboratériumi feladatok befejezése utan minden lapot (Feladatok és
Valaszlap) tegyél be a kiadott boritékba és zéard le!

- Maradj nyugton a seggeden, amig nem sz6lnak, hogy mehetsz!

- A tollat, tolltart6t, vonalzdt és szamologépet, valamint a C-18 oszlopokat

elviheted magaddal.



Biztonség és hulladék-kezelés

- Viselj védbészemiiveget és laborképenyt!

- Veszélyes vegyszereket nem hasznaltok. Minden sav, l0g és szinezékoldat
hig. Ennek ellenére kerlild a vegyszerek érintkezését a bérdddel!
Amennyiben rad froccsenne valami, torold le a kiadott torlékenddvel
(Kimwipe)!

- Ne szaglaszd a reagenseket!

- A haszndalt vegyszereket a “DISPOSABLE” felirati gyujtébe oOntsd, a
hasznalt és torott ivegeszkdzoket a “Waste Basket”-be gyidijtsd!



Felszerelés, eszkozok, vegyszerek

1. és 2. feladat (fehér kosér)

3. feladat (fekete kosér)

spektrofotométer 1 kémcso 95
kiivetta (1 cm-es Gthosszu) 1 kémcséallvany 1
C18 oszlop 4 spatula 2
10 ml fecskendé 1 1,5 ml-es osztott miianyag pipetta 15
1 ml fecskendd 1 csipesz 1
Pasteur pipetta (cseppento) 3 toll (kémcsovek jelolésére) 1
1 ml osztott pipetta 1 pH papir (indikator) 1
5 ml osztott pipetta 1 100 ml-es Uveg 3
Pipetta dugattyu 1 95% EtOH 95% etanol
10 ml-es mérélombik 2 jelélés | CH;CN acetonitril
buretta 1 water desztillalt viz
kémcso 20 30 ml-es cseppentds liveg 6
kémcséallvany 1 1M HCI 1M HCl-oldat
50 ml-es Erlenmeyer lombik 1 1M NaOH 1M NaOH-oldat
100 ml-es f6z6pohar 2 3%-0s 2,4-dinitro-
2,4-DNPH o )
szilikon cseppentégumi 2 fenil-hidrazin-oldat
haromszinii toll, vonalz6 1 o 20%-o0s cérium(IV)-
jeldlés
spriccflaska 3 CAN ammaonium-nitrat-
Solution E 33%-0s etanol oldat
) NaOH solution <5 mM-os 0,5%-0s KMnO,-
jeldlés 0,5% KMnQ,
NaOH-oldat oldat
water desztillalt viz 2,5% FeCl; 2,5%-0s FeCls-oldat
100 ml-es Uveg 6 10 ml-es livegedények 7
Solution R Solutl.(.)r[ E-ben,oldott Set1 U-1
voros festék
. Solution E-ben oldott Setl U-2
Solution B i i
kek festek Set1 U-3
. R és B festékek o
Solution MD keveréke jelolés Setl U-4
jeldlés Savkeverék: ecetsav Set1l U-5
Solution MA és szalicilsav vizes
oldata Setl U-6
KHP Kalium-hidrogén- Set1 U-7

ftalat-oldat

phenolphthalein

0,05%-0s fenolftalein-

oldat




Haszndalati Utmutatd a spektrofotométerhez

A spektrofotométer harom egységbdl all: a fényforrashél, a detektorbdl és a
kivettatartobol. A klvettatartd fedelét nyitva taldlod. Hagyd nyitva a mérések alatt is. A
kivetta ugy van elhelyezve, hogy a matricas atlatszé oldala a fényforras iranyaba néz. A
mérések soran veégig igy hasznald! (A kép). A spektrofotométert stabilizaltdk és
hasznalatra kész. Az abszorbancia értékek meghatarozasahoz az alabbi eljarast kévesd:

a) Toltsd meg a klvettat 3/4-ig Solution E-vel és helyezd a klivettatartoba! Ne csukd be
a tarto fedelét!

b) Az egér segitségével vidd a kurzort a REFERENCE feliratra és nyomd meg
haromszor az egér (bal) gombjat! Ezek utan vidd a kurzort a MEASURE feliratra, és
ismét kattints haromszor az egérrel. EKkor a 470 nm és 650 nm tartomanyban 20 nm
intervallumonként nullahoz kdzeli abszorbancia értékeket kell kapnod. (B kép).

c) Toltsd meg a kivettat a vizsgalandé mintaval, helyezd a kivettatartoba és
haromszor kattints a MEASURE feliratra! Ekkor a mintad abszorbancia értékei
jelennek meg a képernyén a megadott hullamhosszaknal. Jegyezd le a mért
abszorbancia értékeket a valaszlap megfelel6 tablazataba!

Hasznalati Utmutaté a C18 oszlophoz

a) Az oszlop egy szélesebb bemeneti és egy keskenyebb kimeneti nyilassal
rendelkezik.

b) Az eludlashoz (mosashoz) toltsd a kivant folyadékot a megfelelé fecskendébe,
csatlakoztasd a fecskend6t az oszlophoz és a fecskendé dugattyujanak évatos
nyomasaval juttasd a folyadékot az oszlopra (és gyujtsd a masik oldalon kicsép6g6
folyadékot). (C és E kép)

c) A minta oszlopra juttatasdhoz tavolitsd el a 10 ml-es fecskenddé dugattyujat és a
fecskendét illeszd az oszlop bemeneti nyilasahoz. Az 1 ml-es osztott pipettaval a
mintaoldat 1,00 ml-ét vidd be a fecskendébe (D kép). A fecskenddé dugattydjanak
segitségével d6vatosan juttasd a mintaoldatot az oszlopra! Az Gtmutatd utolso
pontjat figyelembe véve kevés olddszer hasznélataval biztositsd, hogy ne maradjon
minta a fecskendo6 falan! Lehetéleg kerild el, hogy levegé keriiljon az oszlopra a

minta felvitele utan!
d) Solution E-vel valo atoblités utan az oszlop Gjra hasznélhato.

e) A dugattyat csak az oszloprol val6 eltavolitas utan hazd kifelé a fecskendébél!!

Hasznalati Utmutat6 a Pipetta dugattyuhoz

A dugattyu fel-le mozgatasahoz tekerd meg a recés kereket. (F kép).



1. Laboratériumi feladat

Forditott fazisu kromatografia:
spektrofotometriai analizis

A kromatografids elvalasztds spektrofotometriai detektdlassal az egyik
legelterjedtebben alkalmazott analitikai moédszer a vilag kémiai laboratériumaiban.
A szerves vegylletek komplex keverékeit példaul gyakran elemzik
spektrofotometriai detektalasu forditott fazisa kromatogréafiaval. A forditott fazisu
kromatografiaban az all6fazis felulete (altaldban oktadecilcsoport) és az
elvalasztandé apolaris anyag ko6zotti hidrofob kdlcsdnhatast hasznéljuk ki. Az
eljaras egyszerisitheté Ugy, hogy a vizsgalatot egy megfeleléen megvalasztott
hullamhosszon hajtjuk végre, igy a kérdéses vegyilletet szelektiven
meghatarozhatjuk. Ebben a laboratériumi feladatban szinezékek
spektrofotometrias analizisét fogjuk végre hajtani kromatogréafias elvalasztassal,
illetve anélkil.
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1-1. Az R és B vegyllet oldatelegyének spektrofotometrias vizsgalata

a) Mérd meg az R (3,02 x 10° M) és B (1,25 x 10° M) oldatok abszorbanci4jat!
(A és B abra). Toltsd ki a valaszlap tablazatat a mérési adataiddal! Abréazold
veres tintaval a voros festék, kékkel a kék festék abszorpcids spektruméat! (1-
1 abra).

b) Végezd el az abszorbancia-mérést az MD-oldatra is! MD-oldat az R- és B-
oldatok egy bizonyos aranyu elegye. Rajzold fel a spektrumot fekete téntaval
ugyanazon a grafikonon (1-1. abréra)!



c) A tablazat adatainak felhasznélasaval hatarozd meq mindkét szinezék MD-
oldatbeli anyagmennyiség-koncentraciojat a Lambert-Beer-tdérvény
alkalmazaséaval! Ne ugy hatarozd meg az egyik szinezék moltortjét, hogy

kivonod 1-bél a masik szinezék méltortjét!

1-2. A kromatografias elvalasztast kbvetd spektrofotometriai meghatarozas

a) A 10 ml-es fecskendé segitségével mosd at (eluald) az oszlopot kb. 10 ml E-
oldattal (l4sd C abra)!

b) Tolts 1,00 ml MD-oldatot az oszlopra (l4sd D abra).

c) Az 1 ml-es fecskendé segitségével eluald az oszlopot az E-oldattal (lasd E
abra). Gyiijtsd 6ssze az oszlopon atfolyt oldatot egy 10 ml-es mérélombikba!
Ismételd meg a miveletet, amig az dsszes voros szinezeket eludltad és
0sszegyiljtotted!

d) Toltsd jelre E-oldattal a fenti 10 ml-es mérélombikot és razd 6ssze! Ez lesz
az F-oldat!

e) Az 1-1. kisérlethez hasonl6an vedd fel az F-oldat abszorpcids szinképét! Az
elualds kozben higul az oldat, ezért szorozd be a mért abszorbancia-
értékeket 10-zel, amikor felrajzolod az F-oldat spektrumat! A spektrumot
most veres téntaval és szaggatott vonallal rajzold a grafikonra (1-1 abra)!

f) Készits megfeleldé higitasokat az R-oldatbol, és vegyél fel kalibracios gorbét
egy altalad vélasztott hullamhosszon a vorés szinezéknek (R) az F-oldatban
torténé analitikai meghatadrozasdhoz. Rajzold fel a kalibraciés gorbét a
valaszlapon (x-tengely: koncentracié; y-tengely: abszorbancia, 1-2 &bra).
Tlintesd fel a valasztott hullamhosszértéket! A kalibraciés gorbének az
origon kivul harom pontot kell tartalmaznia! Jeléld be az F-oldat helyét a
kalibraciés gorbeén!.
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h) Hasonlitsd 0ssze ezt a koncentraci6értéket az 1-1. kisérletben kapott
értékkel és add meg a kromatografidas eljaras visszanyerési hatékonysagéat
(eludlt mennyiség/betdltott mennyiség)!



2. Laboratériumi feladat

Forditott fazisu kromatografia:
ecetsav és szalicilsav sav-bazis titralasa.

Az ecetsav (AA) és a szalicilsav (SA) polaritdsa kissé eltér egymastol, ezért
desztillalt viz mint eluens hasznalataval elvalaszthatok egymastol forditott fazisu
oszlopon, Elséként az AA elualédik. Egy oldatkeverékben l1évé AA és SA teljes
mennyiségét hatarozzuk meg titradlassal. Ezutan AA-t és SA-t kulon-kilén is
meghatarozzuk kromatogréfias elvalasztast kovetéen.

2-1. Egy savoldat-elegy (MA) 6sszes AA- és SA-tartalmanak meghatarozasa

a) Titralj meg 10 ml desztillalt vizet a kiadott NaOH-oldattal (< 5 mM)! Fejezd ki 1
ml vizben a desztillalt viz hattérsavassagat a fogyott NaOH-oldat térfogataval!
Minden tovabbi vizsgéalatndl vedd figyelembe ezt a héttérsavassagot! A
valaszlapon mindig jelold a szamitas menetében ezt a korrekciét!
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hogy vetted figyelembe a hattérsavassagot!

c) Mérj ki 1,00 ml MA-oldatot és hatarozd meg az 6sszes savassagot! Ismételd
meg a titralast, és add meg AA és SA egylttes anyagmennyiségét az 1,00 ml
MA-oldatban!

2-2. Forditott fazisu elvalasztas és titralas

a) A 10 ml-es fecskenddé segitségével moss at egy tiszta C-18 oszlopot
kdrulbeltl 10 ml desztillalt vizzel!

b) Tolts 1,00 ml MA-oldatot az oszlopra. Gyljtsd a kimeneti végénél az eludlt
folyadékot az 1. kémcsébe (1. frakcio)!

c) Elualj 1 ml desztillalt vizzel! Gyiljtsd az elualt folyadékot egy masik
kémcsébe (2. frakcid). Ismételd az eljarast a 20. frakcid begyiijtéséig! igy 20
darab kémcsoved lesz mindegyikben kb. 1 ml folyadékkal.
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d) Hatarozd meg titralassal mindegyik kémcsdében a savtartalmat! Add meqg
minden esetben a NaOH-oldat fogyasat és az egyes kémcsodvekben [évo
savmennyiséget! Készits grafikont a valaszlapon (2-2 4bra), amelyen az egyes
kémcsovekben [évé savmennyiséget dbrazolod!

e) A héttérsavassagot itt is le kell vonni! Az eludlt AA anyagmennyiségének
meghatarozasakor hanyagold el azokat a kémcsoOveket, amelyek nyomnyi
mennyiségli savat tartalmaznak! A legtobb AA-t a 2. és a 3. frakcio tartalmazza.
Szamitsd ki az eludlt AA teljes mennyiségét a kémcstvekben |éve AA
anyagmennyiségének 6sszegzésével! Hasonldéképpen szamitsd ki az elualt SA
teljes anyagmennyiségét is! Tintesd fel a 2-2 abran, hogy mely frakciokat
hasznaltal az egyes savak mennyiségének meghatarozasahoz!

f) Szamitsd ki az MA-oldatban a teljes savmennyiségbél AA mélszazalékat!



3. Laboratoriumi feladat
Szerves vegyuletek minéségi meghatarozasa
A feladatod a 7. oldalon talalhat6, a mindennapi életben gyogyszerként illetve
vegyszerként hasznalt vegyuletek kdzul kiadott 7 szilard ismeretlen azonositasa

az alabb leirt vizsgalatok elvégezésével és elemzésével.

- A kiadott ismeretlenek jelolése
Setd U-1, Setd U-2, Set] U-3, Setl] U-4, SetO U-5, SetOl U-6, SetOl U-7

Jotanacsok
a) Egy spatulakanalnyi szilard anyag témege kb. 15~20 mg.
b) Hasznélatok k6z6tt a , Kimwipe” térlépapirral tordld meg a spatulét!

c) Miutan hozzaadtad a reagens oldatot a vizsgalandé anyag oldatdhoz,
rdzogatassal keverd el 6ket és figyeld a valtozast!

d) A maximalis pontszam eléréséért végezd el az 6sszes tesztet és toltsd Ki
teljesen a kiadott tablazatot!

1. Teszt: Oldhatésagi teszt
Tégy egy kémcsoébe egy spatulakanalnyi szilard anyagot (15~20 mg) és adj
hozzad 1 ml CH3CN-t! Razd 6ssze és vizsgald az oldhatésagot! Ismételd meg a
tesztet 1M HCl-lel, vizzel és 1M NaOH-val is!

2. Teszt: 2,4-DNPH teszt
Helyezz 15~20 mg ismeretlent egy kémcsébe és oldd fel 2 ml 95% EtOH-ban!

(Vizoldhato6 vegyuletek esetén a 15~20 mg ismeretlent 1 ml vizben oldd fel!) Adj
hozza 6t cseppet a 2,4-dinitro-fenilhidrazin kénsavas-95% etanolos oldatabol



(az Gveg jeldlése 2,4-DNPH).
3. Teszt: CAN teszt

Egy kémcsében keverj 6ssze 3 ml hig salétromsavas cérium(IV)-ammonium-
nitrat oldatot (az tiveg jelélése CAN) 3 ml CH3CN-lel. Egy masik kémcsében adj
15~20 mg ismeretlent az igy elkésziult reagens 1 ml-éhez (vizoldhato
ismeretlenek esetén a 15~20 mg ismeretlen 1 ml vizes oldatahoz adj 1 ml CAN-
t). Amennyiben szinvéltozast észlelsz, az ismeretlen alkohol, fenol, vagy
aldehid részletet tartalmazhat.

4. Teszt: Baeyer teszt

Oldj fel egy kémcsében 15~20 mg ismeretlent 2 ml CH3CN-ben! (Vizoldhat6
ismeretlenek esetén a 15~20 mg ismeretlent 1 ml vizben oldd fel!). Adj az
oldathoz cseppenként, rdzogatas kézben 6t csepp 0,5% KMnO4-oldatot.

5. Teszt: pH teszt
Oldj fel egy kémcsében 15~20 mg ismeretlent 2 ml 95% EtOH-ban! (Vizoldhato
ismeretlenek esetén a 15~20 mg ismeretlent 1 ml vizben oldd fel!). Hatarozd
meg az oldat pH-jat indikatorpapirral!

6. Teszt: Vas(lll)-klorid teszt

Az 5. teszthez elkészitett oldathoz adj 5 csepp 2,5% FeCl; oldatot.



Eredmények

1. Megfigyeléseidet vezesd fel a valaszlapra! Az oldhatésagi vizsgélatokndl az
oldhat6séagot jeldld O, az oldhatatlansagot X jellel. A 2—4. és 6. tesztek estében a
pozitiv reakcidkat plusz (+), a negativ reakciokat minusz (=) jellel jelold! A pH teszt
esetén a savas vegylleteket a, a bazikusakat b, a semlegeseket pedig n betiivel
jelold!

2. Elvégzett vizsgalataid alapjan valaszd ki az aldbbi listab6él az ismeretlenek

legvaldszinlibb szerkezetét és ird be a betijeleket a megfelelé6 négyzetbe a
valaszlapon.

Lehetséges ismeretlenek
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