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A legfontosabb laboratoriumi rendszabalyok

A szerves kémiai laboratoriumi gyakorlaton a részvétel kotelezd. Hianyzas esetén a kovetkezo
gyakorlaton az igazolds bemutatasa kotelez6. Nem igazolt hianyzas az adott gyakorlat
elégtelen mindsitését eredményezi, és potolni nem lehetséges. Igazolt hianyzas esetén a
potlasrol a gyakorlatvezetd dont. Potlas csak orarendi ora keretében lehetséges.

1. A szerves kémiai laboratorium veszélyes tizem.

2. Minden hallgato koteles a balesetvédelmi és munkavédelmi oktatason résztvenni, és az
anyagbol a kovetkezd oran beszamolni.

3. A laboratériumi munka soran begombolt (eldl gombolds) kdpeny viselése kotelezd, a
hosszu hajat megfeleld mddon fel kell kotni.

4. Ajénlatos, hogy mindenki rendelkezzen egy torléruhaval és ha lehetséges, szerezzenek be

fém vegyszeres kanalat és spatult.

A laboratériumi asztalon csak a sziikséges eszkozoket és a jegyzOkonyvet tartjuk.

A laboratériumban tilos a dohanyzas és az étkezés.

7. A gyakorlatot csak akkor lehet elkezdeni, ha tudjuk az elvégzendé munka legfontosabb
I1épéseit, ismerjiilk a felhaszndlandd vegyszerek tulajdonsagait és kdrositd hatdsait (lasd
Vegyszerekkel kapcsolatos tudnivaldk cimii fejezet).

8. Minden hallgato ismerje a tlizoltd felszerelések helyét és hasznélatat, az elsOsegélynyujto
doboz helyét.

9. Minden vegyszert mérgezdnek kell tekinteni és felcimkézett, zart edényben kell tarolni.

10.Kézzel semmilyen vegyszerhez ne nyuljunk, hasznaljunk spatulat, csipeszt, vegyszeres
kanalat, pipettdzaskor dugattyls vagy ballonos pipettat. Kiilondsen veszélyes anyagok
esetén hasznaljunk gumikesztyfit.

11.Véakuumdesztillacional, veszélyes reakciondl hasznaljunk véddszemiiveget.

12. Haszndlat eltt minden livegeszkdzt at kell vizsgélni, nincs-e rajta torés, repedés.

13. Hibas, repedt iivegeszkozok tekintetében a gyakorlat technikusa dont (javithatdo vagy a
tovabbiakban nem hasznalhato).

14. A Bunsen-ég6 hasznalata el6tt gy6z0djiink meg a csatlakozéasok szorossagarol, a gumicsd
allapotarol.

15. A laboratériumi asztal végein talalhato lefolyokat mosogatisra, anyagkiontésre nem
hasznaljuk. A hiitéviz és a vizsugarszivattyu csapjat hasznalat utan rogton elzarjuk.

16. Anyaltigok, vegyszermaradékok Osszegylijtésekor mindig a gyakorlatvezetd utasitasai
szerint jarunk el.

17. Desztillaciot, keverést, forralast nem hagyunk 6rizetleniil.

18. Tilos a laboratoriumban engedély nélkiili kisérleteket végezni, eszkozoket, vegyszereket a
hallgat6i laboratoriumbdl kivinni.

19. A laboratériumi munka utdn minden eszkdzt elmosunk és elpakolunk, a laboratériumi
asztalt letakaritjuk.

20. A félév elején leltar szerint atvett eszkozokért az azt hasznald hallgatok egyiittesen
felelnek, félév végén a hianyokat meg kell fizetni.

21. Minden sériilést és balesetet azonnal jelentsiink a gyakorlatvezetOknek.

22. A laboratoriumban csak azok a hallgatok tartézkodhatnak, akiknek az adott idében
gyakorlatuk van.

23. A gyakorlat alatt az épiilet ideiglenes elhagyasa csak a gyakorlatvezetd engedélyével
lehetséges.

24. Akik a napi gyakorlatot hamarabb befejezik, eltdvozasukat jelentik a gyakorlatvezetonek.
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Jegyzokonyv

A szerves kémiai laboratoriumi gyakorlat els6sorban preparativ jellegii munka, aminek fontos
velejaroja a jegyzOkonyv vezetése. A jegyzokonyv alapjan meg kell tudnunk késobb is
ismételni a végzett kisérletet, a jegyzOkonyvnek tartalmazni kell a reakcioval kapcsolatos
minden megfigyelésiinket, mérésiinket, szamitasunkat.
Egy adott preparatumhoz minimum kétoldalas jegyzokonyv tartozik.
Bal oldal:

- a gyakorlat cime,

- a leiras (recept) eléfordulasi helye (irodalmi forras),

- az eldallitasi reakcioegyenlet szerkezeti képletekkel, a képletek alatt a megfeleld

fizikai allandokkal (M, Op., Fp,.torésmutato, stirliség, stb.),

- a recept sz0 szerinti leirasa,

- a prepardtumhoz tartozd, megtanuland6 fékollégiumi anyagrész,

- az adott prepardtumhoz hasznalt vegyszerekkel kapcsolatos tudnivalok.

Egy vegylilet eldallitasa az aldbbi munkafdzisokat foglalja magaban: az eljards (recept)
értelmezése, az eszkdzok, berendezések kivalasztisa, 0sszedllitasa, a reagensek kimérése és
egyesitése, a reakcio kivitelezése, a célvegylilet izolalasa, tisztitasa, a célvegyiilet azonositasa,
jellemzése. Ezek alapjan a jegyzokonyv jobb oldalan az alabbiaknak kell szerepelni:
- eltérések a recepttdl,
- az alkalmazott késziilék rajza, ha nem ,,szokvanyos” berendezésrdl van szo,
- roviditett folyamatabra a legfontosabb 1épésekkel,
- megfigyelések, észlelések a reagensek Osszemérése, a reakcid és a feldolgozas soran
(szinvaltozas, hofejlodés, gazfejlddés, stb.),
- minden mért adat (a mérésre hasznalt késziilék szama is, ha van): pl. a desztillacio
hémeérséklete, a felhasznalt atkristalyositd olddszer menyisége, a széritas idétartama,
a nyers illetve tisztitott termék tdmege, stb.,
- a végtermék jellemzése (pl. fehér, tiis kristalyok),
- a szamitadsok menete, eredményei,
- esetleges mellékletek: spektrum, kromatogram, stb.,
- nem vart tapasztalatok (pl. nagyon alacsony termelés), ezek lehetséges okai,
- elkovetett hibak (pl. felét véletleniil kiontotte, de ezek csak akkor fogadhatok el, ha a
gyakorlat kdzben a gyakorlatvezetdnek rogton bemutatta).
-nem kell:
-a receptet vagy részeit megismételni,
-nyilvanval6 dolgokat leirni (pl. ,, a valasztotolesérben levd vizhez
diklormetéant ontve két fazis volt megfigyelhetd”).
Néhany altalanos megjegyzés a jegyzOkonyv vezetéséhez:
- a jegyzOkonyv boritdja tartalmazza a tulajdonosdnak adatait (név, évfolyam, szak,
munkaasztal szam, a gyakorlat idépontja),
- a jegyzOkonyv golyostollal irt és olvashaté legyen,
- a bal oldal is kézirdsos, nem fénymasolt és beragasztott, és a gyakorlat meg-
kezdésekor készen kell lennie,
- minden recept leirasa 11j oldalon kezddédik,
- a jobb oldalon talalhat6 bejegyzések sorrendje kovesse a gyakorlat iddbeni menetét (a
reaktdnsok Osszemérése, maga a reakcio, termék izolalds, termék tisztitas, fizikai
allandok meghatarozasa, szamolasok),



- a hidnyos, olvashatatlan, gondatlanul vezetett jegyzOkonyv rontja a preparatumra
adott érdemjegyet,
- minden beirt mérési adat valos legyen, ne pedig ,,imagindrius”, vagy irodalmi!,
- a kész preparatummal egyiitt kell beadni az elkészitett jegyzokonyvet is.
A jegyzokonyv mellett ajanlatos egy masik gyakorlati fiizet megnyitasa is, amelybe a
gyakorlatok elején torténd megbeszélések, ismertetések, reakciomechanizmusok, stb.,
keriilnek bejegyzésre, mert ezek tudasa €s visszakérdezeése is a gyakorlat része.

Preparatumok

A kész preparatumokat fiolaban kell beadni. A fiola cimkéje tartalmazza a beadé nevét ¢és
munkaasztal szamat, a beadott vegyiilet nevét és tomegét. A cimkét felragasztas el6tt kell
kitolteni, olvashatéan! A preparatumra adott érdemjegyet a tomege, tisztasdga ¢és a
jegyz6konyv vezetése hatdrozza meg. Durva mérési €s metodikai hibak elégtelen mindsitést
eredményezhetnek. Elrontott kisérletek ismétlésére csak igen ritka és indokolt esetben van
lehetdség!



Bevezetés

A szerves kémiaban elengedhetetlen, hogy egy vegyiilet, amelyet valamilyen kémiai
reakcidval eldallitunk, vagy természetes forrasbol nyeriink, tisztan rendelkezésiinkre alljon,
fizikai allandoit, elemi Gsszetételét, funkcids csoportjait, szerkezetét meg tudjuk hatdrozni. Az
erre szolgald eljarasok, modszerek a kémia altalanos fejlédésével egyiitt fejlodtek, a miiszeres
modszerek kiilondsen az utdbbi 40-50 évben fejlodtek igen intenziven. Az alabbiakban
roviden bemutatjuk, hogy egy ismeretlen szerves vegyiiletet hogyan tehetiink ismertté. Néhany
modszert csak éppen megemlitiink, utalva jelentdségére, a segitségiikkel nyerhetd
informaciokra, masokat kissé részletesebben targyalunk a kovetkezo fejezetekben.

1. Amikor egy természetes forrasbdl (pl. ndvénybdl) egy vegyiiletet akarunk izolalni (akar
ismertet, akar ismeretlent), vagy egy kémiai reakcioval ismert vegyiiletet akarunk eld-
allitani, vagy egy kémiai reakcidban egy még nem ismert vegyiilet keletkezik, a legritkdbb
esetben kapjuk meg azt tiszta allapotban. Az esetek dontd részében a célvegyiiletet meg
kell tisztitani mas kiséré vegyliletekt6l, kiilonb6z6 szennyezésektdl. E célra szolgalnak a
kiilonb6zé kinyerési és tisztitdsi modszerek: desztillacid, kristalyositas, extrakcio,
kromatogréfia (ezekrdl a tovabbi fejezetekben lesz sz06).

2. Ha a vegyiilet tiszta allapotban rendelkezésiinkre all, a kovetkezd 1épésben meghatarozzuk
fizikai allandéit (olvadaspont, forraspont, optikai torésmutato, optikai forgatoképesség,
stb.). Ezek koziil a legfontosabbakrol szintén lesz sz6 a kovetkezokben. Ha a
célvegyliletiink ismert ( a szakirodalomban taldlunk r4 adatokat), a fizikai allandok mért és
irodalmi adatainak Osszevetésével eldonthetjiik, hogy a célvegylilet valéban az altalunk
elvart-e. Ha a célvegyiiletbdl rendelkeziink autentikus mintaval, akkor azt §sszevetve az
altalunk nyert vegyiilettel (pl. kromatografids iton) tovabbi bizonyossagot nyerhetiink
azonossagukrol. Amennyiben az egyezés megfeleld, az azonositasi eljarast be is
fejezhetjiik.

3. Ha az eddig vazolt vizsgalatok nem adtak elégséges informaciot a vegyiilet azonositasara,
a tovabbiakban Kvalitativ analizist végziink. A szerves vegyiiletekben a szénen,
hidrogénen ¢és oxigénen kiviil leggyakrabban nitrogén, kén, foszfor és halogén fordul eld.
Ezek kimutatdsdhoz a szerves molekula kovalens kotéseit fémnatriummal végzett
Omlesztéssel (Lassaigne-proba) elroncsoljuk, igy a fenti elemeket ionos kotésbe vissziik,
majd kvalitativ analitikai eljarasokkal kémleliink ezen ionok jelenlétére. Ezek utan a
mintat kiilonboz6 oldékonysagi probaknak vetjik ala (éter, viz, NaOH-oldat, NaHCOs;-
oldat, sosav-oldat, kénsav-oldat, foszforsav-oldat), amelyek alapjan a vegyiilettipusra
nyerhetiink informaciot.

4. Ezek utan a vizsgalandod anyagot teszt reakcidknak, kimutatdsi reakcioknak vetjiik ald,
amelyek eredményeként jellemz6 funkcids csoportok jelenlétét tudjuk kimutatni.

5. A kovetkezd 1épés a kvantitativ analizis, a vegyliletben taldlhaté atomok aranyanak
pontos meghatarozasa. Ezt mikroanalitikai modszerekkel hajtjuk végre: a minta pontosan
ismert mennyiségét (néhany mg) oxigénaramban elégetjiik. A széntartalmat COp-ként, a
hidrogéntartalmat vizként, a nitrogéntartalmat (a nitrogénoxidok redukalasat kovetden)
elemi nitrogén gazként mérjiilk. A halogéntartalmat roncsolast kovetden argentometrias
uton hatdrozzuk meg. Ezen eredmények alapjan meg tudjuk mondani a vegyiiletben az
atomok egymashoz viszonyitott aranyat.

6. A kovetkezé lépés a molekulatomeg meghatarozasa. Ez torténhet a fizikai-kémia
modszereivel:  gbéznyomds, gOzslirliség, ozmodzisnyomds, forrdspont-emelkedés,
fagyaspont-csokkenés mérése. Korszerli miiszeres mérés a tomegspektrometrids
meghatarozas (1asd késobb).



7. Az eddigi vizsgalatok alapjan rendelkezésiinkre all az Osszegképlet és a tesztreakciok
alapjan funkcids csoportok jelenlétérdl is tudunk. Kovetkezd 1épés a pontos szerkezet
felderités: az atomok kapcsolddasi sorrendjének, térbeli elhelyezkedésének megismerése,
kotésszogek, kotéstavolsagok  megallapitasa. Ennek moddszere a  kiilonb6zo
spektroszkopiai vizsgalatok elvégzése (lasd késobb). Megjegyzendd, hogy a
spektroszkopiai vizsgalatok fejlettsége €s kis iddigénye miatt a vegylilet tiszta allapotban
torténd kinyerése utan altaldban mindjart egy spektrum felvétel kovetkezik, mert ez az
esetek donto részében rogton lehetdséget ad a pontos szerkezet megallapitasara.

8. Kiilondsen a természetes eredetli 1j anyagok esetén a szerkezetmegallapitds utan a
feltételezett szerkezet igazoldsa céljabol ismert kiindulasi vegyiiletekbdl ismert, jol
jellemzett reakcidokkal szintetizaljuk a vegyiiletet, ezzel is bizonyitva a feltételezett
szerkezetet.

Desztillacio.

Azt a miiveletet, amikor egy folyadékot, vagy egy folyadékelegy komponenseit gézzé
alakitjuk, majd a g6zt egy madsik helyen kondenziltatjuk, desztillacionak nevezziik. Egy
folyadékot a forrdspontjan tudunk a leggyorsabban gézhalmazallapotba juttatni.
Forraspontnak nevezziikk azt a hdmérsékletet, amikor, kissé leegyszeriisitve, a folyadék
belsejében a géznyomads eléri a kiilsé nyomads értékét. Ebbol kovetkezik, hogy egy folyadék
forraspontja erésen fiigg a kiilsé 1égnyomas értékétdl. A fiiggés nem linearis. Altalaban az
atmoszférikus nyomads (760 torr=760 Hgmm=1,013 bar) kozelében 20 Hgmm nyomads-
csokkenés hozzavetdleg 1 °C forraspontcsdkkenést okoz, mig kis nyomasok esetén a nyomas
felére csokkentése kb. 10 °C-kal csokkenti a forraspontot (oldott anyag jelenléte ugyancsak
befolyésolja a forrdspontot).

A desztillacios eljarasokat tobbféle szempont alapjan lehet csoportositani. A kdvetkezdkben
egy atlagos kémiai laboratériumban hasznalt desztillacios eljardsokat ismertetjiik roviden.

Egyszerl desztillacio.

Ezt az atmoszférikus nyomason hasznalt eljarast akkor alkalmazzuk, amikor nagymennyiségii

oldoszert akarunk eltavolitani, tisztitani, vagy mar el6zéleg mas tisztitdsi eljarasokkal

eldtisztitott folyékony halmazallapoti reakcidterméket akarunk megtisztitani. Az egyszerii
desztillaciot max. 150-160°C-os forrasponttal rendelkezd folyadékok tisztitdsara hasznaljuk.

Folyadékelegyek szétvalasztasara is hasznalhato, ha a forraspontkiilonbségek elég nagyok. A

miivelet kivitelezésére az 1. abran lathato két alapvetd elrendezést hasznaljuk.

A leszédlld hiités elrendezést (baloldali 4abra) 4altaldban akkor hasznaljuk, mikor

nagymennyiségli olddszert akarunk eltdvolitani, mig a hitott desztillacios feltéttel ellatott

késziiléket (jobboldali abra) kisebb mennyiségli folyadék desztillalasanal hasznaljuk.

Természetesen a desztillalandé anyag mennyiségéhez valasztjuk meg mindig a hasznalt

berendezés méretét. Néhany altaldnos szabdly a kivitelezéshez:

1. A desztillacids berendezést mindig iiresen allitjuk 0ssze. A hasznalt livegeszkozok tisztak
és épek legyenek. Ugyelni kell a fesziiltségmentes szerelésre, a csiszolatok jo
illeszkedésére €s enyhe bezsirozasara.

2. Zart rendszerben nem kiséreljiik meg a desztillalast!

3. A desztillalé lombikot max. kétharmad részéig toltjiik meg a desztillalando folyadékkal.

4. Az egyenletes forras biztositdsara forrkdvet hasznalunk, amit mindig a hideg folyadékba
tesziink. Hasznalhatunk keverést is az egyenletes forras biztositdsara (magneses
keverdberendezés).

5. A héméro higanyhazanak pontosan be kell mertilni az aramlé gézok utjaba.




6. A melegités megkezdése elott meggydzodiink a hiités miikodésérol, és ezt a desztillalas
kozben is tobbszor ellendrizziik.

Feltét

Desztillalélombik

Szedélombik

1.4bra

7. A desztillalé lombik melegitésére elektromos melegitdt vagy valamilyen kdzvetitd fiird6t
(1ég-, viz-, homok-, olajfiird6) hasznalunk. A desztillal6 lombikot sohasem melegitjiik
kozvetleniil gazlanggal!

8. A desztillacié sebességét a melegitéssel szabalyozzuk ugy, hogy masodpercenként 1-2
csepp kondenzatum csepegjen le a szeddlombikba. Mindig feljegyezziik azt a hdmérséklet
tartomanyt, amely az egyes frakciokhoz tartozik.

9. Soha nem desztillalunk szarazra, mindig maradjon kevés folyadék a desztillalo lombikban.

10. A desztillaci6 id6tartalma alatt mindig a késziiléknél tartézkodunk.

11. A desztillalo berendezést csak annak lehiilése utan szedjiik szét.

Frakcionalt desztillacio.

Egy tobbkomponensti folyadékelegy szétvalasztasa egyszerli desztillacioval megoldhatatlan,
kiilonosen, ha a forraspontok kozel esnek. Ha egy kétkomponensii elegyet kezdiink
desztillalni, a Raoult és Dalton térvények értelmében a desztillacio elején a gdézfazisban (igy a
lecsepegd kondenziatumban is) mindig nagyobb lesz az illékonyabb komponens
koncentracioja. Igy sok frakcid szedésével, majd a frakciok tobbszori jradesztillilasaval
tobbé-kevésbé eljuthatunk a tiszta komponensek kinyeréséhez. Ez 1ddigényes eljarés. Ilyen
esetekben a szétvalasztds hatékonysagat novelhetjiik desztillald (frakcionald) kolonnak
alkalmazasaval, amit a desztillalo lombik és a feltét kozé iktatunk be. A desztillald
kolonndban a felszalld gbéz egy része kondenzal ¢és visszafelé folyik a kolonndban, ez
talalkozik a folszallo gézzel, egyensuly all be kozottiik, a tovabbhaladd géz az illékonyabb, a
visszacsepegd kondenzatum a kevésbé illékony komponensben dusul fel ( ezt a folyamatot
nevezziik ellendramu desztillacionak, vagy rektifikacionak). Idedlis esetben a kolonna végén a
tiszta illékonyabb komponens tdvozik és a desztillaldo lombikban a magasabb forraspontu
komponens marad vissza. A desztillacio folyaman tobb frakcidt szediink, amelyeknek mindig
felirjuk a forraspont tartomanyat.

Tobbfajta desztillaciés kolonna ismert, a leggyakrabban alkalmazott a Vigreux-kolonna,
amely tulajdonképpen a feliilet novelése céljabol egy, a falan "beszurkalt” és szigetelt
iivegesd, vagy kiilonbozo, liveggyonggyel illetve iiveg-spirallal megtoltott és szigetelt
kolonna. Altalanossagban azonban elmondhatd, hogy ezekkel az eszkozokkel sem tudunk két,
10°C-nal kisebb forraspont kiilonbségili folyadékot 90%-nal jobb hatasfokkal elvalasztani.




Viékuumdesztillacio.
A vakuumdesztillaciot (helyesebben csokkentett nyomdson végzett desztillaciot) magas
forraspontu (>150-160°C), vagy atmoszférikus forraspontjukon bomlo, héérzékeny anyagok

crer

kiilonboznek a kozonséges desztillacioétol. Néhany tovabbi szempont vakuumdesztillacional:

1. A forras egyenletességét forrkd helyett a desztillalo lombik aljaig beérd, vékonyra kihtizott
kapillaris biztositja, vagy a mar emlitett magneses keverd alkalmazasa.

2. A vékuumforras és a késziilék koz¢é mindig pufferedényt csatlakoztatunk, valamint a
vakuum mérésére szolgal6 manométert.

3. A frakcidszedést a vakuum id6szakos megszakitasa nélkiil is végre tudjuk hajtani, ha a hiit6
végére egy tObbujjas szedofeltétet csatlakoztatunk, amelynek elforgatasaval tudjuk a
frakcidkat kiilon lombikba szedni.

4. A vakuumforrast mindig a melegités megkezdése eldtt csatlakoztatjuk a berendezéshez.
Véakuumforrasként vizlégszivattyut (vizsugarszivattyt) hasznalunk, amely a viz
g6znyomasatol (hdmérsékletétdl) fiiggden 20-30 Hgmm vékuumot tud biztositani, vagy
rotacids vakuumszivattyut hasznalunk, amivel max. 0,5-1 Hgmm vakuumot tudunk elérni.

5. A vékuumdesztillacid kivitelezésekor mindig véddalarcot viseliink.

6. A késziilék szétszerelésénél el6bb a melegitést, majd a vakuumot sziintetjiik meg.

Vizgdzdesztillacio.

A vizgdzdesztillacio vizzel nem, vagy korlatoltan elegyedd és nem reagald, 100°C kortil 5-10
Hgmm gbéznyomast elérd folyadék (szilard anyag) tisztitdsara alkalmas eljards. Azon az elven
alapszik, hogy két egymassal nem elegyedd folyadék felett a géznyomadst a két komponens
géznyomdsanak Osszege adja meg, fliggetleniil a kérdéses komponensek folyadékfazisu
koncentraciojatol. Az ilyen elegy géznyomasa alacsonyabb hdmérsékleten lesz egyenld a
kiilsé nyomassal, ennek kovetkeztében az ilyen elegyek forrdspontja alacsonyabb, mint a
legalacsonyabb forraspontii elegyalkot6 komponens forraspontja. Mivel a vizgdz-
desztillacional az egyik elegyalkotd komponens a viz, a desztillacié altaldban 100°C-nal
alacsonyabb hdmérsékleten végezhetd, igy alkalmas magas forrasponti anyagok kiméletes
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- elvalasztas katranyos, nagy molekulatomegii melléktermékektdl,

- elvalasztas szervetlen soktol,

- vizgdzzel eltérd illékonysagl izomerek szétvalasztasa,

- vizgdzzel illékony melléktermékek eltavolitasa,

- szamos természetes anyag izoldldsa.

A vizgézdesztillacid megoldhato kiilsd gézforras alkalmazasaval, amikor egy gdézfejlesztd
kazanbol vezetiink gbézt a desztilldlandd anyagot tartalmazd melegitett lombikba. Kisebb
anyagmennyiség esetén a desztilldlandé anyagot tartalmaz6 lombikba vizet Ontiink és
melegitéssel a lombikban képezziik a gdzt, sziikség szerint potolva a fogyo vizet.. Mindkét
eljarasnal a szeddedényben két fazis jelenik meg: egyik a viz, a masik a kivant anyag.

Azeotrép desztillacid

Tobb olyan két illetve haromkomponensii folyadékelegyet ismeriink, amely forraspont-
maximummal vagy minimummal rendelkezik. Az ilyen elegyek esetén a folyadék és
gdzfazisban az elegy komponenseinek koncentracioja azonos. Az ilyen Osszetételli elegyeket
desztillacioval nem lehet szétvalasztani. Ezt a jelenséget hasznaljuk fel pl. kis mennyiségii (pl.
reakcidban keletkezd) viz benzollal torténd eltavolitasara. Néhany azeotrop elegy jellemzdit
az 1. tdblazat mutatja.




1. tablazat

Oldoszer Tiszta oldoszer fp.-ja | Azeotrop Osszetétele | Azeotrop fp.-ja
Etil-alkohol 78,4 95,5 78,1
Viz 100 4,5 (min.)
Kloroform 61,2 80 64,7
Aceton 56,6 20 (max.)
Benzol 80,1 68 68,2
Etil-alkohol 78,4 32 (min.)
Benzol 80,1 91 69,1
Viz 100 9 (min.)
Toluol 110,6 80 84,1
Viz 100 20 (min.)
Benzol 80,1 61 48,3
Metil-alkohol 64,6 39 (min.)
Etil-alkohol 78,4 18,5 64,9
Benzol 80,1 74 (min.)
Viz 100 7,5
Dioxan 101,3 80 87
Viz 100 20 (min.)

Beparlés

Beparlasnak nevezziik azt a desztillacios miiveletet, amikor a desztillacids maradékra és nem
a desztillatumra van sziikségiink. Ez torténik pl. amikor egy szilard anyag oldatabdl a szilard
anyagot az olddszer eltavolitdsaval nyerjiik ki. Kis mennyiségli olddszer eltavolitasat
megoldhatjuk ugy, hogy jol szell6z6 vegyi fiilkében az oldaton levegét vagy inert gazt
buborékoltatunk keresztiil. A modszer eldnye, hogy nem igényel melegitést, igy érzékeny
anyagok kinyerésénél is hasznalhat6, hatranya, hogy az olddszer elveszik és kornyezet-
szennyezO. Nagyobb olddszermennyiség esetén hasznalhatjuk az egyszerti desztillaciot is.
Ennek hatranya, hogy az oldat betoményedésével az oldat forraspontja fokozatosan nd, és a
kivalo szilard anyag a lombik falara rakodva nem kivéanatos tulheviilést okoz, esetleg bomlik.
Ennek kikiiszobolésére alkalmas a rotaciés vakuumbeparld hasznélata (2. é&bra), aminek
haszndlataval a beparlas sebességét noveljilk a vakuum alkalmazédsaval, masrészt a lombik
forgatasaval noveljiik az elparolgési feliilet nagysagat, csokkentjiik a talheviilés veszélyét.
Hatranya, hogy altalaban csak 100°C-nal alacsonyabb atmoszférikus forrasponta oldoszerek
beparlasara hasznalhaté eredményesen, masrészt a késziilék tartalmaz gumi €és miianyag
tomitéseket, amelyeket néhany olddszer megtamadhat.

Torésmutato.

A torésmutatd folyadék halmazallapoti anyagok jellemzd fizikai allanddja, amelyet egy
vegyiilet azonositasara, tisztasaganak jellemzésére lehet hasznalni. A fény kiilonb6zo
anyagokban kiilonbozé sebességgel halad, amit a két kozeg hatarfeliiletén fénytoréssel
észlellink. A torésmutatod (n) a monokromatikus fény vakuumban mért terjedési sebességének
(c1) viszonya a vizsgalt anyagban mért sebességhez (c;), amit kifejezhetiink a beesé és kilépd
fény torésszogével : n = cy/C, = sina/sinp.
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Beszivod csonk

2. abra

Ertéke (dimenzi6 nélkiili szam, folyadékok esetén 1,3-1,6 kozott, négy tizedes pontossaggal)
az anyagi mindségen kiviil fiigg a monokromatikus fény hullamhosszatol és a mérés
hémérsékletétdl ( az érték a homérséklet valtozasaval forditottan valtozik, =~0,0004/°C
mértékben). A szerves laboratoriumban hasznalatos Abbe refraktométer a fény teljes
visszaverddésének hatarszogét méri, amint az a vizsgalt anyagbol ismert torésmutatdju
prizmaba 1ép. A késziilék ugy van kalibralva, hogy az értékeket torésmutatd egységekben adja
a natrium D-vonaldra (589,3 nm) vonatkoztatva. A mérés homérsékletét mindig fel kell
tiintetni. Jelolése: np' = 1,xxxx. A késziilék pontossagat desztillalt vizzel ellenérizziik (n% =

1,3330). Kétkomponensii elegyek torésmutatdja durva kozelitéssel linedrisan valtozik az
Osszetétellel, igy egy kétkomponensi elegy torésmutatdjanak értékébdl grafikusan
meghatarozhato jo kozelitéssel az elegy Osszetétele, ha ismerjiik a tiszta komponensek
torésmutato értéket.

Extrakecio.

Extrakcionak (kivonas) nevezziikk azt az elvalasztasi, tisztitdsi miveletet, amikor két,
egymassal nem elegyed6 fazis segitségével az egyik fazisban oldott anyagot a masik fazisba
visszik at, lehetdleg az esetleg tobbi jelenlevd anyag atvitele nélkiil. A szerves laboratdriumi
munka sordn a két legelterjedtebb extrakcids eljards a szilard-folyadék és a folyadék-
folyadék extrakcio. A kiilonbozd extrakcids eljarasoknal leginkabb hasznalt oldoszerek
adatait a 2. tdblazat tartalmazza.

Szilard-folyadék extrakcid.

Egy szilard keverékbdl alkalmas oldoszer segitségével a kivant anyagot kioldjuk. A
természetes (pl. novényi) eredetli vegyiiletek izolalasdnak bevezetd Iépése. A kioldast
végezhetjiik szobahdmérsekleten vagy az alkalmazott oldoszer forraspontjan, szakaszos vagy
folyamatos technikaval. Legegyszeriibb esetben a szilard anyagkeveréket visszafolyos hiitovel
ellatott gdbmblombikban, keverés kozben forraljuk a kivalasztott olddszerrel, majd a nem
0ldodé maradékot forron lesziirjiik €s az oldoszer beparlasa utan kapjuk a kivont vegyiiletet.
Masik alapvetd, részben folyamatosnak tekinthetd eljaras a Soxhlet-extraktor (3. abra)
haszndlata. Az extraktorba papirhiivelybe helyezett szilard anyagra a lombikban levd oldoszer
forraldsakor oldoszer kondenzal és ott oldo hatast fejt ki. A folyadékoszlop bizonyos
magassaganal az oldat egy szivornyarendszeren at visszajut a lombikba. Végeredményben a
lombikban forralt olddszert egymas utdn tobbszor hasznaljuk extrakciora, mikdézben a
lombikban forralt oldat egyre nagyobb mennyiségben tartalmazza a kivont anyagot.
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A leginkéabb hasznalt oldoszerek adatai

2. tablazat

Osszeg- Forraspont | Siiriise Korlatlan | . = . |G6éznyomis | Lobbands
Név képlet o Cp u(I:'l;qs_eSg elegyedés uj:Z tézl ¥ torr pont Egészségkarositd hatas
Moltdmeg g vizzel Y 20 °C-on °C
Metil- CH,O Mind a folyadék, mind géze karositja a kdzponti
: 4 64-65 0,79 + Fokozott 96 11 idegrendszert, kiilondsen a latdidegeket. Stlyos esetben
alkohol 32,04 vaksig, hall
Etil-alkohol Z%Hgg 78-79 0,79 + Fokozott 44 12 Részegségi tiinetek, hanyinger. M4j, vese, gyomor karosito.
Aceton %%Hgg 56-57 0,79 + Rendkiviili 180 -19 Tartos belégzése narkotikus hatast. Szem és bor izgato hatas.
Dietil-éter C;:'iozo 34-35 0,71 - Rendkiviili 440 -45 A g6z belégzése kabulatot okoz, izgatja a 1égutakat.
Etil-acetat C4Hg0, 77-78 0,90 i Fokozott 73 4 Nflgygbb lfonce’ntramoba’n narkotikus hatas. A folyadék és
88,11 gbze izgatja a 1égutakat és a szemet.
Diklérmetan CH,CI, 40-41 133 i i 340 i Taﬁ9§ belégzés esetén kabulat, eszméletvesztés. Gézei
84,93 izgatjak a szemet.
CHCl;4 i Karcinogén hatasu! Sziv, vérkeringés,maj, vese karositas.
Kloroform 119,38 61-62 1,49 ) ) 158 Go6ze narkotikus hatast. Borre keriilve marasos sériilések.
Hexén CeHys 68-70 0,66 i Rendkiviili 120 23 Gc’>ze nagy ’to_menysegben narkotikus hatasu. Légzésbénulast,
86,18 szivmukodési zavart okozhat.
CeHs i i i Karcinogén hatasu! (vérképzészervi karosodas). Gozei a
Benzol 78,12 80-81 0,88 Fokozott 76 1 | legzsszerveket izgatja, 1gzés bénulds. Béron is felszivodhat.
C:Hg Goze narkotikus hatasu, 1égzdszerveket izgatja. Gorcsok
Toluol 92,14 110-112 0.87 - Fokozott 22 4 lehetnek. A bér feliiletét a folyadék izgatja.




iy ——Viz ki

Fogé

Porézus
extrakcios
olcsér
(szilard anyagok
visszatartasara)

Oldészert
tartalmazo
gémblombik

Folyadék-folyadék extrakcio.

A szerves laboratoriumi munkaban leggyakrabban alkalmazott extrakcids eljards, amelyet az

alabbi esetekben hasznalunk:

- egy szerves vegyiiletet vizes oldatabol, elegyébdl, valamilyen vizzel nem elegyedd szerves
oldoszerrel kivanunk kinyerni,

- egy szerves olddszerben oldott szerves vegyiilet melldl vizzel akarunk kiextrahalni savas
vagy bazikus segédanyagokat, szervetlen sot,

- szerves savakat vagy bazisokat akarunk mas szerves vegyliletektdl elvalasztani ugy, hogy
az elegy szerves olddszerben késziilt oldatat szervetlen bazisok vagy savak hig vizes
oldataval extrahaljuk.

Az extrakcié azon alapszik, hogy a kinyerendd anyag két, egymassal nem elegyedd oldoszer
kozott megoszlik. Adott hdmérsékleten a két fazis kozott megoszld anyagra az un. megoszlasi
hanyados jellemzd, ami az egyensuly beallta utani koncentraciok hanyadosa, és fliggetlen az
adott vegyiilet aktualis koncentracigjatol. A megoszlési torvényekbdl levezethetd, hogy egy
adott mennyiségli extrahald olddszert tobb részletben alkalmazva az extrahalast nagyobb
hatékonysaggal tudjuk végrehajtani, mintha az extrahdld olddszer Gsszes mennyiségét egy
lépésben hasznalnank el. Ennek illusztralasara tekintsilk at az aldabbi példat. Szoba-
hémérsékleten 100 ml viz 2 g, 100 ml kloroform pedig 14,1 g koffeint old fel. Tehat a
kloroformban a koffein 7-szer olyan jol oldodik mint vizben, és mivel a viz és a kloroform
nem elegyedik egymassal, egy vizes koffein oldatbol a koffein kivondsira a kloroform
alkalmas extrahald olddészer. Ha a 2 g koffein 100 ml vizes oldatat 100 ml kloroformmal
Osszerazzuk, akkor a koffein az oldékonysadgot mutatdé szamok ardnyaban megoszlik a két
fazis kozott, azaz a 2 g koffein 7/8-ad része (1,75 g) atkeriil a kloroformba, 1/8-ad része (0,25
g) a vizben marad. Igy tehat az extrakcios miivelet 87,5%-os hatékonysagu volt. Ha a 100 ml
vizes koffein oldatot csak 50 ml kloroformmal razzuk 6ssze, akkor a kloroformban csak 3,5-
szer annyi koffein lesz, mint a vizben, azaz 1,55 g, és a vizben 0,45 g marad. Ha ezt a vizes
oldatot ismét Osszerazzuk Ujabb 50 ml kloroformmal, a kloroformba ismét 3,5-szer tobb
koffein lesz mint a vizben, azaz 0,35 g. A 2x50 ml-es extrakci6 igy 1,55+0,35=1,9 g koffeint
tavolitott el a vizbol, azaz az eredeti koffein 95%-at. Tehat a 2x50 ml-es extrakcid
hatékonyabb, mint az 1x100 ml-es.

A szakaszos, szobahOmérsékleten végzett folyadék-folyadék extrakcio legegyszerlibb eszkoze

a valasztotolesér vagy razotolesér (4. abra). A hasznalat el6tt meg kell gy6zddni arrol, hogy a
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csapja és dugoja jol zar-e. A valasztotolcsért szlrdkarikara helyezziik és beledntjiik az
extrahalando oldatot, majd az extrahal6 oldoszert. A valasztotdlesért bedugjuk, kézbe vessziik
ugy, hogy a dugojat ujjainkkal ellentartjuk és dvatosan Osszerazzuk, idénként a nyomas
kiegyenlitése céljabol, a valasztotdlcsér szarat ferdén felfelé tartva, a csapot kinyitjuk
(levegoztetés). Az Osszerazast €s a levegdztetést néhanyszor megismételjiik, majd a valaszto-
tolcsért ismét a sziirokarikara helyezziik, a dugojat kivessziik. Megvarjuk, mig a fazisok
szétvalnak, majd az also fazist a csapon leengedjiik, a felso fazist a bedntd nyilason keresztiil
kiontjiik.

Betdliés

2., felsd fazis kiontés

4. dbra

Néhany gyakorlati tanacs az extrahalashoz:

- az extrahdlashoz haszndlt szerves oldoszer siirliségét, ha nem ismerjiik, tablazatbol
keresstik ki ,

- afazisok elvalasa annal gyorsabb, minél inkabb kiilonbozik azok siirtisége,

- avalasztotdlcsérben az 0ssztérfogat ne legyen tobb a valasztotolesér térfogatanak 2/3-anal,

- amig nem gydézddtiink meg arrol, hogy a kivonando vegyiilet melyik fazisban van, egyik
fazist sem Ontjiik ki,

- alacsony forraspontii oldoszerrel torténd extrakcional, vagy ha a kirazads kozben
gazfejlédés tapasztalhatd, a szokdsosndl tobbszor gondoskodjunk a levegdztetésrdl ( a
valasztotolesér szarat sohasem tartjuk szomszédunk iranyabal),

- a szerves vegyliletek vizoldhatosagat un. kisozassal (telitett NaCl-oldat hozzdadésaval)
csokkenthetjiik,

- kirdzasnal gyakran képzddik emulzid, ami a fézisok jO szétvalasztasat megneheziti.
Néhany modszer ennek megsziintetésére:

- az elegyet redds vagy Biichner sziir6n megsziirjiik,

- kiso6zéssal, vagy viz hozzdadéasaval valtoztatjuk a vizes fazis slirliségét,

- kisebb vagy nagyobb siirliségli szerves olddszer hozzaadasaval valtoztatjuk a szerves
fazis stirliségét,

- valtoztatjuk a vizes fazis pH értékét.

Folyamatos folyadék-folyadék extrakciot perforatorok segitségével végziink Ezekben a

berendezésekben az extrahald olddszer cseppenként aramlik &t az extrahaland6 oldaton, és az

crer
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Kristalyositas.

Szilard halmazallapotii vegyiiletek tisztitdsara alkalmas eljardas. Az eljardas folyaman az
atkristalyositandd anyagot melegitéssel olyan olddszerben oldjuk, amelyben a tisztitando
anyag oldhatosaganak homérsékleti koefficiense nagy, vagyis melegen jol oldodik, az oldatot
lehtitve pedig nagyrésze kikristalyosodik. Az atkristalyositasi miivelet az alabbi 1épésekbdl all:

- az oldoszer kivalasztasa,

- az anyag feloldasa melegitéssel, forron telitett oldat készitése,

- a forrd oldat deritése, sziirése redds sziiron,

- kristalyositas,

- a kivalt kristalyok szilirése szivatassal, mosasa, szaritasa,

- olvadaspont mérés.

1. Az olddszer kivalasztasa.

Ha irodalmi adatok nem 4&llnak rendelkezésre az atkristalyosité olddszerre vonatkozoan,

elméleti megfontolasok alapjan kivalasztott oldoszerekkel oldékonysagi probdkat végziink. A

5. téblazat tartalmazza az atkristalyositasra hasznalt oldoszerek adatait. Az alkalmas

oldoszernek az alabbi kovetelményeknek kell eleget tennie:

- az oldoszer jol oldja a tisztitandd anyagot magas, €s rosszul alacsony homérsékleten,

- az oldodszer ne reagaljon a tisztitando anyaggal, ne tartalmazzon szennyezést,

- aszennyezést vagy nagyon jol oldja mar szobahdmérsékleten is, vagy egyaltalan ne oldja,

- forraspontja lehetéleg 10-15°C-kal alacsonyabb legyen a kristalyositandé anyag
olvadaspontjanal,

- maradéka konnyen eltavolithaté legyen a kristalyok feliiletérdl (viszonylag alacsony
forraspontu legyen).

A 3. tablazat az acetanilid oldékonysagat (ml/g) mutatja kiilonb6zd olddszerekben, a 4.

tablazat benzoesav oldékonysagat (g/1) vizben kiilonb6z6 hémérsékleten.

3. tablazat 4. tablazat
Acetanilid oldékonyséaga (ml/g) Benzoesav oldékonysaga (g/l) vizben
Oldoszer mifg Hoémérséklet o/ Hoémérséklet o/
25°C °C °C
Viz 185 0 1,7 40 6
Viz (forro) 20 5 1,8 45 6,6
Metil-alkohol 3 10 2,1 50 9,5
Etil-alkohol 3.4 15 2,5 60 12
Benzol 47 20 2,9 70 17,7
Kloroform 3,7 25 3,4 80 27,5
Aceton 4 30 4,2 90 45,5
Dietil-éter 18 35 4,8 95 68

2. Az anyag felolddsa melegitéssel.

A jol elporitott atkristalyositandd anyagot az atkristalyositd edénybe tessziikk. Ez vizbdl
torténd atkristalyositds esetén egy megfeleld méretli Erlenmeyer lombik, mig szerves
oldoszerbdl torténd atkristalyositasnal egy visszafolyos (golyds) hiitdvel ellatott gdmblombik.
A lombikoknak olyan méretiicknek kell lenniiik, hogy a sziikséges mennyiségii atkristalyosito
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olddszer csak félig toltse meg. Néhany darab forrkdvet adunk hozza, majd az atkristalyosito
oldoészerbdl annyit, hogy elfedje a szilard anyagot. A melegitést megkezdjik és forralés
kozben kis részletekben addig adagoljuk az oldoszert, mig az 6sszes anyag fel nem oldddik
(az oldodast eldsegitjiik, ha 1donként Osszerdzzuk az elegyet). Ekkor az addig hozzaadott
oldoszer kb. 30%-at még hozzaadjuk, hogy az oldat ne legyen nagyon tdmény, szlirés kézben
ne kezdédjon meg a kristalykivalas. Az atkristalyositdshoz hasznalt oldoszer mennyiségét
mindig feljegyezziik.
5. tablazat
Oldoészerek fizikai adatai

Oldoszer (38 E?; LOl:()).Cpont of é) 3 n2D0
Hexan -95 69 -26 0,659 | 1,3750
Ciklohexan 6 81 -18 0,779 | 1,4268
Benzol 5 80 -11 0,874 | 1,5010
Toluol -95 111 4 0,865 | 1,4967
MeOH -08 65 12 0,791 | 1,3292
EtOH -114 78 13 0,789 | 1,3610
Propan-2-ol -89 82 11 0,785 | 1,377
Etilénglikol -13 197 115 1,113 | 1,4320
Dietil-éter -116 35 -45 0,713 | 1,3530
Dibutil-éter -08 142 37 0,764 | 1,3988
THF -108 66 -17 0,889 | 1,4070
1,4-Dioxan 12 101 12 1,034 | 1,4175
Diglim -64 162 63 0,937 | 1,4080
Diklormetan -97 40 1,325 | 1,4240
Kloroform -63 61 1,492 | 1,4460
Nitrometan -29 101 35 1,127 | 1,3820
Nitrobenzol 6 210 88 1,196 | 1,5529
Piridin -42 115 20 0,978 | 1,5100
Aceton -94 56 -17 0,791 | 1,3590
Butan-2-on -87 80 -3 0,805 | 1,3790
Etil-acetat -84 77 7 0,902 | 1,3720
Ecetsav 15 118 40 1,049 | 1,3715
Acetonitril -48 82 13 0,786 | 1,3440
DMF -61 153 67 0,944 | 1,4310
DMSO 18 189 95 1,101 | 1,4790
HMPA 7 231 105 1,03 | 1,4580
Széndiszulfi -112 46 -30 1,266 | 1,6280
d
Viz 0 100 1 1,3330

3. A forr¢ oldat deritése, sziirése.

A forrd oldat tartalmazhat nem oldodd szennyezéseket, szinezd anyagokat, nagy
molekulatomegli szennyezd anyagokat. Ezek eltavolitasara szolgal a derités és forron sziirés.
A derité anyagok nagyfeliiletii adszorbensek (aktiv szén, szilikagél), amelyek feliiletiikon
megkotik a szennyezéseket. Az oldaskor kapott forro oldatot kissé lehiitjiik, az oldott anyag 1-
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2%-anak megfeleld mennyiségli deritd anyagot adunk hozza, azt jol elszuszpendaljuk az
oldatban, ismét felforraljuk €s rovidszara iivegtolcséren redds sziirOpapiron a deritd anyagot
¢s a nem oldddott szennyezéseket forron kisziirjiik (gravitacios szlirés), a sziirletet Erlenmeyer
lombikba fogjuk fel. Ha az aktiv szenet hasznaljuk deritésre, a szlirlet els6 néhany ml-ét kiilon
edénybe fogjuk fel, mivel a finom eloszlasu szén kezdetben atmegy a papir pdrusain €s azt
ujra felontjiik a szlrdre, vagy elézdleg a tiszta atkristalyositdo folyadékkal atnedvesitjiik a
szlir6papirt. A szlirést gyorsan végezziik.

4. Kristalyosités.

A megszirt forrd oldat hiilés kozben tultelitetté valik és beldle megindul a kristalyok kivalasa,
ami a kristalygoc képzddéssel indul. Ezt eldsegithetjiik oltokristaly bevitelével, vagy a lombik
belsé falanak tivegbottal vald kapargatasaval. A jol sziirhetd kristalyok képzodéséhez van egy
optimalis hutési sebesség. A hallgatdi laboratorium koriilményei kozott elegendd, ha az
oldatot hagyjuk magatol szobahémérsékletre hiilni, majd utdna 25-30 percre jeges-vizes
fiirdébe allitjuk.

5. A kivalt kristalyok sziirése, mosdsa, szaritdsa.

A kivalt kristalyokat az olddszertdl (anyalugtdl) szivatdsos sziiréssel valasztjuk el. A
sziikséges vakuumot vizlégszivattya biztositja. A szlirdfeliilet két tipust lehet: kiillonbozo
porozitasi zsugoritott livegsziird (5. abra, jobboldali kép) vagy az atkristalyositd olddszerrel
megnedvesitett sziirdpapirkarika, amit a megfeleld méretli porcelan Biichner-tdlcsérbe (5.
abra, baloldali kép) helyeziink. A sziir6t mindig gumikénusz segitségével csatlakoztatjuk a
szivopalackhoz. A szivOpalackot rogzitjik az allvanyhoz, a vakuumot csatlakoztatjuk a
szivopalackhoz és a kristalyos elegyet a sziiréfeliiletre ontjilk. Amennyiben nem sikeriilt az
Osszes kristalyt a sziirére vinni, gy az anyaliigot visszatoltjiik és azzal Osszerdzva ismét
felontjlik a sziirére. Az anyalagot jol leszivatjuk, a kristalyok feliiletérél az anyaligmaradékot
kevés hideg olddszer hozzaadasaval lemossuk.

-3
Adott pérusnagysagu,
|~ belorras_ztolt
~————— Gumikénusz livegfritt
)
d‘ Szivopalack
5. dbra

Szivatas kozben a kristdlytomeget lapitott végli iivegbottal jol ledongoljiik, hogy minél
kevesebb oldoszer maradék maradjon, majd a sziirérdl a kristadlyokat oraiivegre tessziik és
megszaritjuk (szaritast lasd késdbb).

6. Olvadaspont mérés.

A tiszta, szilard halmazallapoti vegyiiletek jellemzd fizikai allanddja az olvadaspont. Az
olvadaspont az a hdmérséklet, ahol az anyag szilard- és folyékony-fazisa egyenstlyban van.
A tiszta szerves anyagok olvadaspontja éles, 0,5-1°C-os hémérséklet tartomanyban
megolvadnak. A szennyezések (ez mas vegyiiletet is lehet) az olvadaspont csokkenését és az
olvadasi hatarok kiszélesedését okozzak. Igy egy mért olvadaspont érték az anyag tisztasdgara
is utal, ha irodalombol ismerjiik a tiszta anyag olvadaspontjat. Uj vegyiilet esetén pedig az
atkristalyositast addig ismételjiik, mig az olvadaspont allanddsagot el nem érjiik, ha mas aton
nem tudunk bizonyossdgot szerezni a vegyiilet tisztasagarol. Egy vegyiilet azonositasara fel
lehet hasznalni az un. keverék-olvadaspont mérést. Ha az altalunk kapott vegyiiletet
Osszekeverjiik az autentikus, ismert, tiszta vegytilettel, és a keverék olvadaspontja megegyezik
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a két komponens kiilon-kiilon mért olvadaspontjaval, akkor a két vegyiilet altalaban azonos,
mig ha olvadaspont csokkenést tapasztalunk, eltéré (akkor is tapasztalunk olvadaspont
csokkenést, ha a két kiilonbozo vegyiilet olvadaspontja azonos!).

Olvadaspont mérésre két alapvetdé modszer ismert: mikroszképos megfigyelés és kapillaris
modszer. A mikroszkoépos megfigyelés eszkoze egy flithetd targyasztallal ellatott mikroszkop
(Boetius-féle olvadaspontmérd). A vizsgalt anyag egy-két kristalyat targylemezek kozé
helyezziik, enyhén Osszenyomjuk ¢€s a flithetd targyasztalra helyezziik. A fiitést bekapcsoljuk.
A mikroszkop latomezejében jol lathatok a kristalyok €s a hdmérd skalaja is. Olvadaspontnak
azt az értéket fogadjuk el, amikor a kisebb kristdlyok mar mind megolvadtak, mig a nagy
kristalyok ¢élei a kezdddd olvadas miatt mar legdmbolyddtek. A modszer alkalmas tiszta
mintdk olvadaspontjdnak nagyon pontos (+0,1°C) meghatirozasara, masrészt jol lathato
minden olyan valtozads, ami a mintaval torténik megolvadas eldtt (kristalyforma atalakulas,
bomlas, gazfejlodés, stb.). A kapillaris modszernél egy vékonyfala, egyik végén leforrasztott
kapillarist 2-3 mm magassagban megtoltiink a mérendd anyag poraval, jol dsszetomoritve a
mintaréteget. A kapillarist és a hdmérét egymas mellé behelyezziik egy flitott térbe (fémtdmb,
folyadékfiirdd, légflirdd), és a melegitést meginditjuk. Olvadaspont tartoméanynak a
mintatdomeg olvadasanak kezdeti és teljes megolvadasanak hdmérsékletét adjuk meg.
Béarmely mddszernél az olvadaspont pontossagat nagyban befolyasolja a fiités sebessége. A
szerves anyagok olvadaspontjanak mérésekor konvenciondlisan a fiitési sebesség altalaban 3-
5°C/perc, amit az olvadaspont kozelében 1-2°C/percre csokkentiink.

Atkristalyositas keverékoldoszerbél.

A gyakorlatban sokszor nem taldlunk olyan olddészert, amely az atkristalyositd olddszer

alapfeltételének megfelelne. Ilyenkor az atkristalyositast keverékoldoszerbdl, azaz az adott

anyagot egy jol illetve egy rosszul oldo olddszer elegyébdl végezziik. Két alapvetd eljarast
hasznalunk:

1. Az atkristalyositand6 anyagot feloldjuk melegitéssel a jol oldo olddszerben, ha sziikséges,
a meleg oldatot deritjiik, szlirjiik, majd a meleg oldathoz annyit csepegtetiink a rosszul
old6 oldoészerbdl, hogy enyhe =zavarosodast észleljiink. Ekkor az oldatot kissé
megmelegitjiilk, hogy kitisztuljon, majd hagyjuk lehiilni és a tovabbiakban a normal
atkristalyositas 1épései szerint jarunk el, azzal a kiilonbséggel, hogy a lesziirt kristalyok
mosasat is az oldoszereleggyel végezziik.

2. Az oldoszerelegyet eleve elkészitjiik, és az atkristalyositast ebbdl végezziik.

A leggyakrabban hasznalt oldoszerelegyek: etil-alkohol-viz, aceton-viz, éter-metil-alkohol,

éter-aceton, éter-petroléter és etil-acetat-petroléter. Az 6. tablazat a benzoesav oldékonysagat

(9/l) mutatja 20°C-on viz — etil-alkohol elegyekben.

Szaritas.

Széaritdson a szaritandd anyag halmazallapotatdl fiiggben mas-mast értiink a szerves
kémidban. Szilard anyagok szaritdsan olddszernyomoktol (szerves olddszerek vagy viz) valod
mentesitést, mig szerves olddszerekkel késziilt oldatok vagy folyadékhalmazallapotli szerves
anyagok szaritasan viznyomoktol valé megtisztitast értiink.

Szilard anyagok széritdsa.

A hasznalt mdodszert megszabja a szaritandd anyag olvadaspontja és az eltdvolitandd oldoszer
forraspontja. Alacsony olvadaspontt (< 90-100°C) anyagok és alacsony forrdsponti oldoszer
(<70-80°C) esetén légszaritast (levegén torténd szaritast) alkalmazunk, 1-2 napos
iddintervallumban. Ha az anyagunk magasabb olvadaspontu és az oldoszer kevésbé illékony,
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6. tablazat
Benzoesav oldékonysaga (g/1) 20°C-on

Oldoszer o/l

Viz 2,9

VIZQ-EZ_OH 37
TS | s
T | s
TS | s
EtOH 305,8

hasznalhatunk infralampas melegitést, vagy szabalyozhato fiitésti szaritoszekrényt. Vannak
szaritoberendezések, amelyek flithetok is, és csokkentett nyomason is hasznalhatok:
(vdkuum)exszikatorok (6. abra, jobboldali kép), (vakuum)szaritoszekrények, vakuum-
szaritopisztolyok(6. dabra, baloldali kép). Ezeknél az oldészernyomok megkotésére
szaritbanyagokat (viz megkotésére: szilikagél, foszforpentoxid, tomény kénsav, szerves
oldoszer megkotésésre: paraffin forgacs) is behelyeziink. Barmely melegitéses szaritasnal
fontos, hogy a szaritas hdmérséklete az olvadaspontnal 20-30°C-kal alacsonyabb legyen.

Szaritoszer

Szerves oldatok, szerves folyadékok szaritisa.

Itt a viznyomok (és nem a szemmel lathatd vizes fazis!) eltdvolitasa a szaritoanyaggal valo

kozvetlen érintkezés utjan torténik, ezért néhany szempontot figyelembe kell venni. A

szaritdanyag:

- nem reagalhat a szerves vegyiilettel vagy a szerves oldoszerrel,

- gyorsan ¢€s intenziven fejtse ki hatasat,

- ne oldddjon a szerves fazisban,

- ne katalizéljon valamilyen reakciot (polimerizacid, kondenzacio),

- a szaritds végén konnyen eltavolithatdo legyen (pl. szlréssel vagy dekantaldssal), és ne
legyen draga.
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Az alkalmazott szaritoszerek altaldban olyan szervetlen vegyiiletek, amelyek a vizet fizikai
vagy kémiai ton megkotik. Azok a szaritoszerek, amelyek fizikai uton kotik meg a vizet
(kristalyvizként), hevitéssel regeneralhatok. A szaritdbanyagok intenzitasukkal (egy adott
szaritoszerrel elérhetd maximalis szaritas mértéke) és kapacitasukkal (a szaritoanyag
tomegegysége altal megkotott viz tomege) jellemezhetok. A szaritast kevés, poritott vagy
granulalt szaritbanyaggal O0sszerazva, esetleg kevertetve kezdjiilk. Ha a beadagolt szaritoszer
elfolyosodik, ujabb részleteket adunk mindaddig, amig nem foly6sodik el, és a szaritasi ciklus
végén sincs Osszedllva (néhany szaritbanyag esetén mas kritériumok a mérvadok). A nagy
feleslegben adott szaritdanyag jelentds adszorpcids veszteséget is okozhat. Figyelembe kell
venni azt is, hogy a széritds nem pillanatszer(i folyamat, altalaban a hallgat6i laboratériumi
koriilmények kozott 20-40 percet igényel. A megszaritott szerves kozegbdl a szaritdszert a
tovabbi miuveletek eldtt mindig el kell tavolitani! A szerves laboratoriumokban hasznalt
leggyakoribb széritoszerek jellemzdit és alkalmazhatdsagat a 8. tablazat tartalmazza, mig a 7.
tablazat néhany, a vizzel korlatlanul nem elegyedd szerves olddszer viztartalmat mutatja be.

7. tablazat
Néhany, a vizzel korlatozottan elegyedd szerves olddszer viztartalma.

Oldészer Hoémérséklet Viztartalom
°C Suly%
Hexan 20 0,01
Ciklohexan 20 0,011
Benzol 25 0,063
Toluol 25 0,033
Dietil-éter 25 1,47
Dibutil-éter 20 0,19
Diklérmetan 25 0,198
Kloroform 25 0,072
Nitro-metan 25 2,09
Nitro-benzol 20 0,24
Butan-2-on 20 10
Etil-acetat 25 2,94

Kromatografias modszerek.

A kromatografids eljardsokat szerves laboratoriumban anyagkeverékek szétvalasztasara,
nyerstermékek tisztitdsara, vegyliletek azonositdsara, reakciok gyors, tdjékozodo jellegii
kovetésére hasznaljuk. A kromatografia elve az, hogy a vizsgalt anyagot 4all6 (stacioner)
fazison (szilard vagy folyadék) vissziik keresztiil mozg6 (mobil) fazis (eluens: folyadék vagy
gaz) segitségével. Az all6 fazison az anyag oldodas vagy adszorpci6 révén megkotddik, ennek
kovetkeztében az 4lld és a mozgod fazis kdzott megoszlasi egyensuly all be. Az erre jellemzd
megoszlasi hadnyados az anyagkeverék komponenseire altaldban eltérd, ami a megfeleléen
kialakitott kisérleti koriilmények kozott a komponensek szétvalasat eredményezi.
Kromatografias eljarasoknak nevezziik azokat az elvalasztdsi modszereket is, ahol az
emlitettektdl eltérd kolcsonhatdsokon alapszik az elvalasztds: ioncserés-, gél-, és affinitas-
kromatografia. A kromatografids modszereket tobb szempont alapjan osztilyozzuk: a
mozgofazis fazisallapota szerint (gaz-, folyadék- vagy szuperkritikus folyadékkromatografia),
az alkalmazott technika alapjan (sikelrendezésti vagy oszlop), az elvalasztds mechanizmusa
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8. tablazat

Szaritoszerek tulajdonsagai

i . , 1 .., | lzzitési . ,
Szaritoszer | Kémhatas Felhasznalas Kapacitas hmArs. Megjegyzés
Na SO, semleges altalanos nagy 110°C Olc.s 0, kis mtenz“ias
viszonylag lassu
MgSO, egﬂ;n altalanos nagy | 200°C | kozepes intenzitas
CaCl, .Semle,gef‘s’ oleﬁn: hgloger{ezett nagy 110°C kozepes 1nter1’21’tas,
kissé€ bazisos szénhidrogén gyorsan szarit
K>CO3 bazikus , alkoho!, I'<eton,. kozepes | 110°C | kozepes intenzitas
észter, nitril, amin
nagy intenzitas,
NaOH,KOH bazikus amin Kicsi - gyorsan
elfolydsodnak
_ , nagy hatékonysag,
Na bazikus szenlle}irrogen, nagy - elOszaritas kell,
H, fejlodik
nagy hatékonysag,
CaH, bazikus THF[’)E/II\SSO’ nagy - elOszaritas kell,
H, fejlodik
Ca0 bézikus | alkohol, éter, amin | kozepes | 80gec | 28y hatékonysdg,
lassan szarit
alkil-halogenidek,
H,SO, savas alifas szénhidrogén, nagy -
gézok
alkil-, aril-
P,Ox savas ha}log‘enlde,k, Kozepes i eloszarl.tas aja‘m’lott
szénhidrogén, nagy intenzitas
éter, nitril
altalanos, de foleg
3A oldoszerek ors
molekulaszit | semleges L kicsi 320°C ayors,
3 reagensek szarazon nagy hatékonysag
tartasa

alapjan (pl. adszorpcids, megoszlasos, ioncserés, stb.). A kromatografids modszerek
sokféleségének (9. tablazat) ismertetését ezen Osszeallitas terjedelme nem teszi lehetdve,
részletesebben csak az oszlop-, vékonyréteg- és gazkromatografia keriil ismertetésre.

Vékonyréteg-kromatografia (roviditve VRK, angolul TLC, németiil DC).

A VRK szé¢les korben alkalmazott technika anyagkeverékek kvalitativ vagy félkvantitativ

analizisére.

A kromatogram elkészitése, kifejlesztése minimalis berendezést igényel,

1ddigénye is csekély (altaldban 2-4 perc). A VRK a sikelrendezésli kromatografia egyik
valtozata, ahol az elvalast egy szilard lapra (iiveg, vékony aluminiumlemez, miianyaglap)
felvitt vékony (0,1-0,25 mm vastagsagu) allo6fazison a kapillarishatas kovetkeztében mozgo
mobil fazis (eluens) segitségével valositjuk meg.
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A mobil fazis (oldoszerfront) elérehaladasi sebességét a kapillarishatas er0ssége és az eluens
viszkozitasa korladtozza. A kromatogram kifejlesztése soran (nevezziik futtatasnak is) az
eluens a kiilonbozé kémiai szerkezeti anyagokat eltérd tavolsagra viszi el. A vandorlast a
VRK-ban az R (retencios faktor) értékkel jellemezziik, amelynek definicioja:

az anyag vandorlasi tdvolsaga a felcseppentés helyétol

" az oldoszerfront vandorlasi tavolsaga a felcseppentés helyétol

Az R: érték megadasandl mindig pontosan fel kell tiintetni a vizsgalati koriilményeket is
(adszorbens tipusa, olddszer, stb.). A VRK-ban hasznalt allofazisok a visszatartd képességiik
sorrendjében normal fazisok esetén: poliamid<celluloz<szilikagél<aluminiumoxid. Az allo
fazis €s a szétvalasztando elegy komponensei kozott a kovetkez6 kdlcsonhatasok fordulhatnak
eld: soképzés, koordinativ hatdsok, hidrogénhidas kotések, dipol-dipol kdlcsonhatdsok. A
helyes oldoszert vagy olddszerelegyet az elvalasztandd anyag polaritdsanak fiiggvényében
valasztjuk meg. Normal fazisi kromatografia (az allofazis polarosabb a mozgdfazisnal) esetén
a polarosabb anyagok (amelyek polarosabb funkcids csoportokat tartalmaznak, pl. alkoholok,
aminok, karbonsavak) elmozditasahoz polarosabb eluens sziikséges. Néhany, a normal fazisa
kromatografiaban leggyakrabban hasznalt oldészer elicios erdsorrendje:
hexan/petroléter<toluol<diklor-metan<éter<etil-acetat<aceton<metanol<viz<ecetsav. Az elva-
lasztas, illetve az oldoszer vagy oldoszerelegy akkor megfeleld, ha a szétvalasztott
komponensek R értéke 0,3 és 0,8 kozott van. A vizsgalt mintat, amely egy eluens rendszerben
csak egy komponenst mutat, csak akkor fogadhatjuk el egységesnek, ha még legalabb két
masik eluens rendszerben is egyetlen komponenst mutat. Ugyancsak két ismeretlen anyagot,
vagy egy ismert és egy ismeretlen anyagot csak akkor fogadhatunk el azonosnak, ha legalabb
harom eluens rendszerben is eluens-rendszerenként ugyanazt az Ry értéket adjak, és
Osszecseppentve Oket a kifejlesztés utan egy foltot adnak.

A VRK-ban altaldban a gyors vizsgalatokhoz kb. 10x4 cm-es lapkakat vagunk (7. abra).
Fontos, hogy az adszorbens feliiletet ne érintsilk meg kezilinkkel. A vékonyréteglapra az
elvalasztand6 vagy Osszehasonlitand6 mintat alacsony forrasponta olddszerrel késziilt hig
oldat forméjaban kapillarissal vissziik fel a lap sz€létdl, aljatol kb. 1 cm, egymastol legalabb
0,8-1 cm tavolsagra ugy, hogy a kapillaris végét egy pillanatra az adszorbens feliiletéhez
érintjik. Megvarjuk, mig az oldoészer elparolog, ¢és esetleg a felcseppentést mégegyszer
megismételjiik. Szebb kromatogramot kapunk, ha a felcseppentés helyén a minta 1-2 mm
atmérdjii foltban helyezkedik el. Jo, ha a felcseppentési helyeket eldre kijeldljiik puha
grafitceruzaval.

- Oldoszerfront

B .
- SR R A B vegyiilet
Rf(B) ho B O vandorlasi tavolsaga
"
RN IR Az A vegylet
R.(A) = ha 20 hB vandorias tavolsaga
(A =5
0 ha

€

Elskészitett lap

7. dbra
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9. tablazat
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A lapkat ezutan a feddvel ellatott, az eluenst max. 0,5 cm magassagig tartalmazo futtaté kadba
helyezziik. A kromatogram kifejlesztését addig folytatjuk, mig az oldoszerfront majdnem eléri
a lapka tetejét. Ekkor a kadbdl kivessziik, az oldoszerfront helyét megjeloljik, és az olddszert
elparologtatjuk. Ha a vizsgalt minta szines, ugy az elvalasztott anyagokat szines foltokként
latjuk. Ha nem szines, akkor a lapkat UV-lampa ala helyezziik. Mivel az adszorbens rétegbe
altalaban fluoreszcens indikatort kevernek, a lap UV-lampa alatt fluoreszkal, ahol pedig anyag
van, ott sotét folt jelentkezik. A lapot specialis reagensek permetével is lefajhatjuk, amelyek a
szétvalasztott elegy komponenseinek foltjaival jellegzetes szinreakcidkat adnak( pl.
foszforsav, kénsav, jodgoz, stb.).

Klasszikus oszlopkromatografia.

Az oszlopkromatografiat néhany 10 mg-t6l 10 g-ig terjed0 keverékek szétvalasztisara
hasznaljdk. Az adszorbens ¢és eluens kivalasztasat jol meg lehet josolni vékony-
rétegkromatografias elévizsgalatokkal. Altalaban az az adszorbens és eluens ad jo eredményt
az oszlopkromatografiaban, amelyek a VRK-ban az adott keveréknél a komponensek nem
huznak csévat a rétegen, jol meghatarozott foltot adnak és Ry értékiik 0,3 és 0,6 kozé esik. Az
oszlopkromatografidban  kiilonb6z6  szemcseméretli és  aktivitdsu  szilikagélt és
aluminiumoxidot hasznalunk. A hasznalt adszorbens mennyiségét az elvalasztandé minta
mennyisége hatarozza meg, altaldban az elvdlasztandé anyagmennyiség 50-100-szorosa. A
szemcseméret 0,125-0,25 mm. Az alkalmazott tdltet magassaganak és atmérdjének a
legkedvezdbb aranya 8-10:1. Az adszorbenst vagy szuszpenzidként vagy szdrazon toltjiikk az
oszlopba. A szdrazon toltés utan az eluenssel atnedvesitjiik az oszlopot. Mindkét toltési
modnal tomoriteni kell a toltetet, és nem lehet levegdbuborék az oszlopban. Vigyazni kell,
hogy az adszorbenst mindig fedje oldoszer, az oszlop ne levegdsddjon le. A szétvalasztandod
mintat leginkabb az eluens minél kisebb térfogataban oldva rétegezziik az adszorbens
tetejére, majd az eluens nivojat leengedjiik az adszorbensagy szintjéig. Ezutan egy alkalmas
adagoloberendezésbdl (altalaban valasztotdlcsérbdl) adagolva, a nivoszintet allandd
magassagban tartva az eluenst ataramoltatjuk az oszlopon. A legkedvezdbb linearis dramlasi
sebesség altalaban 0,1-0,5 cm/perc. Az oszloprol lecsepegd oldatot meghatarozott térfogata
frakciokként fogjuk fel és dsszetételiiket VRK-val vizsgaljuk. Az oszlopkromatografidban az
R érték helyett a retencios térfogatot (VR) hasznaljuk, ami a komponens oszlopvégen torténd
megjelenéséhez sziikséges mozgofazis térfogat. Az eluens aramléasi sebességét bizonyos
esetekben gyorsithatjuk szivatdssal vagy enyhe levegd, vagy inert gaz (nitrogén) tilnyomas
(flash-kromatografia) alkalmazasaval. Ez meggyorsitja az egész miiveletet, de kiilonosen
tobbkomponensti elegyek esetén az elvalasztoképesség csokken.

Gazkromatografia.

A gazkromatografia gyors analitikai modszer vegyiiletek tisztasdganak ellendrzésére, gaz- és
folyadékelegyek komponens szdméanak megallapitasara, referens anyag megléte esetén
vegylilet azonositaséra, reakciok kovetésére, de preparativ elvalasztasra is alkalmazhatd. Egy
atlagos gazkromatografids meghatarozas 1-10 percet igényel.

A gazkromatografidban a mozgd fazis mindig inert gz (hélium, hidrogén, nitrogén), az
allofazis szildrd adszorbens (géz-szilard kromatografia), vagy szilard hordozoéra felvitt,
altalaban magas forrasponti megosztd folyadék (gaz-folyadék kromatografia). Egy
gazkromatograf sematikus felépitését az alabbi rajz mutatja:

Kolonnatér

Arami4 Adatfel-
ramlas- )
szabélyoz6 Injektor Detektor dolgozé

egység egység
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A géazkromatografia az oszlopkromatografia egyik valtozata. Az oszlop, itt kolonna, lehet
toltetes, vagy kapillaris. A toltetes kolonnak altalaban 0,5-4 m hossztak és 2-6 mm belsé
atmérojiek, tivegbdl vagy acélbol késziilnek. A kapillaris kolonnak specialis iivegbdl
késziilnek, hosszuk 10-100 m, belsé atmérdjik 0,1-1 mm.. A toltetes kolonnara felvitt
mintamennyiség 1-5 pl, a kapillaris kolonna esetén ennek tizedrésze. A toltetes kolonnaba
vagy szilard adszorbens (valamilyen diatomafold alapu, altalaban kiilonb6z6, Chromosorb
névvel jegyzett készitmények), vagy valamilyen szilard hordozora felvitt megosztofolyadék
(mennyisége a hordozé tomegének 1-30%-a kozott valtozik; tipusuk pl. szilikonok,
poliészterek, poliglikolok) keriil. A kapillaris kolonndban vagy maga a kapillaris fala szolgal
adszorbensként, vagy a falara vékony filmként felvitt megosztofolyadék. A
gazkromatografiaban a gaz elucios ereje igen kevéssé valtoztathatd. Ezért a kiilonbozéképpen
visszatartott komponensek elvalasztasat az allofazis mennyiségének (kolonna hossz),
Osszetételének megvalasztasaval és az oszlophdmérséklet szabalyozasaval (ezért a kolonna
pontosan temperalhat6 térben helyezkedik el) érjiik el. A kolonna hdmérséklete lehet a mérés
alatt azonos (izoterm koriilmények) vagy szabdlyozott koriilmények kozott emelkedd
(programozott fiités). A vizsgadlandé mintaelegyet egy fiitott térbe (injektor) adagoljuk, ahol az
rogton elparolog és az allandéan dramld vivégaz a gbzoket a kolonndra viszi, ahol azok
kiilonb6z6 erdsséggel adszorbedlodnak, aminek kdvetkeztében az egyes komponensek eltérd
idében jelennek meg a kolonna végén. A kolonnarol tavozé komponensek a detektor egységbe
keriilnek, ahol a gizidram Osszetételének megvaltozasat detektaljuk. A leghaszndlatosabb
detektor tipusok (milkddési elviik ismertetése nélkiil): hdvezetdképességi, langionizacios,
elektronbefogasos, tomegspektrometrias. A detektor a gazosszetétel valtozasat valamilyen
moédon  elektromos jellé valtoztatja, amit azutan lathatova tesziink, pl. egy vonalird
berendezéssel. A 8. abra benzol (B), toluol (T) és xilol (X) elegyének gazkromatogramjat
mutatja be, az I pont a beadagolas idépontja.

I

8. abra
A gazkromatografiaban jellemz6é adat a retencios id6 (R;), ami a minta beadagolasatol a
valamely komponens megjelenéséig eltelt 1d6. Megadasakor mindig fel kell tiintetni a
kromatografids koriilményeket is (késziilék tipus, kolonna tipus, hossz, hdmérséklet,
megosztod tipus, vivogaz €és sebessége). A kromatogramban a csucsok alatti teriilet aranya
durva kozelitéssel megegyezik az elegy komponenseinek tomegaranyaval (kiilondsen hasonlo
tipusu és illékonysagu, nem nagyon eltéré molekulatomegii anyagok esetén), igy a csucsalatti
teriiletek integralasaval megallapithatdo az elegy Osszetétele. A  gazkromatografia
felhasznalhat6 igen alacsony illékonysagu, sot szilard vegyltiletek vizsgalatara is (pl. cukrok,
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szteroidok). Ilyenkor a vegylletekbdl egyszeri modszerekkel illékony szarmazékokat
készitiink (pl. trifluor-acetatok, trimetilszilil-éterek, metil-észterek), és ezeket analizaljuk. A
gaz-kromatografianak preparativ valtozata is ismert, amivel desztillacidval el nem valaszthato
elegyeket valasztunk szét. Természetesen itt nagyobb méretii oszlopokat hasznalunk, és minta
beadagolasanal egyszerre 1-2 ml-t is beadhatunk. Ebben az esetben csak olyan detektort
hasznalhatunk, ami a mintat nem karositja és a detektor egység utan egy hiitott frakcioszedo
berendezést szereliink fel.

Spektroszkopiai modszerek.

A megtisztitott vegyliletek szerkezetének megallapitasara, szerkezetigazolasra hasznalt
miiszeres vizsgalatok egy részét spektroszkopia gylijtonéven ismerjik. A spektroszkopiaban a
vizsgaland6 molekula és az elektromagneses sugarzas kozotti kdlesonhatéast tanulmanyozzuk.
Ezek a moddszerek minden esetben az elektromdgneses energia részleges ill. szelektiv
abszorpciojat vizsgaljdk a hulldmhossz vagy azzal analég mennyiség (hulldmszam,
frekvencia, foton-energia) fiiggvényében, ¢és altalaban nem okozzak a molekulan beliili
kotések felbomlasat. A mérési eredmény, a spektrum, az adott modszerre jellemzd
hullamhossz (vagy analdog mennyiség) tartomanyban egy, a fényelnyelés mértékével aranyos
mennyiség abrazoldsa. Az aldbbiakban rdviden ismertetjiik az egyes spektroszkdpiai
modszerek (zardjelben a hasznalt angol rovidités, az energiatartomény, frekvencia érték,
hullamhossz) Iényegét és bemutatjuk, milyen informacidkat nyerhetiink beldliikk a vegyiiletek
szerkezetére vonatkozodan, és demonstracios célbol bemutatunk egy-egy spektrumot.

Ultraibolya-lathat6 spektroszkopia (UV-VIS, 600-150 kd/mol, 10™ Hz, 200-800 nm).

Az abszorpcid elektronatmenettel kapcsolatos, amikor a molekuldban a vegyértékhéjon levd
kotd elektronok vagy nemkotd elektronok az alapallapota kotd palyardl ill. a nemkotd palyarol
a magasabb szintll lazitd palyara mennek at. A gerjesztéshez sziikséges energiat az adott
hulldmhosszhoz tartozé fény elnyelt fotonjainak energidja szolgaltatja. Az abszorpcid helyét a
spektrumban a molekulapalyak energiaszintjei, intenzitasat az elektronatmenet valosziniisége
hatdrozza meg. Ezen spektroszkopiai modszernek fontos szerepe van a tobbszords kotést
tartalmaz6, konjugalt és aromas rendszerek vizsgélatdban. A vizsgélatokat elvégezhetjiik az
anyag mindharom halmazéllapotdban, de leginkdbb oldatokat vizsgalunk, vigyazva arra, hogy
az olddszer a mérési tartomanyban ne abszorbealjon. Az alabbi UV-VIS spektrum két, azonos
szerkezeti egységet tartalmazo vegyiilet jellegzetes elnyelését mutatja a hulldmhossz
fliggvényében:

log€
5
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Infravords spektroszkopia (IR, 46-5 kd/mol, 10 Hz, 2,5-25 pm, hullamszam 4000-400 cm™).
A molekulaban levé atomok alland6é rezgd ¢és forgd mozgast végeznek, de mindig
meghatarozott energiaszinten. Az egyes energiaszintek kozotti atmenet az IR sugarzés
abszorpcidjaval valthato ki. Az atomok rezgd mozgasait két nagy csoportba sorolhatjuk:
vegyértékrezgések: a kotés iranyaban mennek végbe €s a kotéshossz ingadozasaval
jarnak,
deformacids rezgések: a kotés iranyanak valtozéasaval, azaz kotésszog ingadozéssal
jarnak.
Az IR azért hasznalhatd szerkezetfelderitési célokra, mert bizonyos kotések, illetve
atomcsoportok — csaknem fiiggetleniil a molekula tobbi részétél - jol meghatarozott
hullamszam-tartomanyban nyelnek el, ezért az ismert korrelacios tablazatok segitségével a
legfontosabb kotéstipusok, atomcsoportok jelenléte elsé kozelitésben jol megjosolhatd. A
mérések mindharom halmazallapotban elvégezhetdk: a gazokat gazkiivettaban, folyadékokat
oldatban vagy vékony filmként, szilard anyagokat oldatban vagy KBr-dal Osszekeverve és
pasztillava préselve vizsgaljuk. Az alabbi IR-spektrum a benzoesav-metilészter jellegzetes

elnyelését mutatja a hullamszam fliggvényében:
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Magneses magrezonancia spektroszkopia (NMR, 5.10"" kd/mol, 10°-10® Hz, 0,5-300 m).

Ismert, hogy bizonyos atommagok magneses momentummal rendelkeznek. Kiilsé homogén
magneses térben a magspin — mint elemi magnes — a kiils6 magneses tér iranyahoz képest
parallel vagy antiparallel moddon helyezkedhet el. A kétféle orientacid kozti kis
energiakiilonbség a kiilso térerdtdl is fligg. A parallel beéllas alacsonyabb energia szintli, mint
az antiparallel. Az alacsonyabb energia allapotbol a magassabba vald atmenet — ami igen Kis
energia kiilonbséget jelent — kvantaltan torténik. A magasabb energia allapotbol valo
visszatérés energia kibocsatasaval jar, amit detektalni lehet. Az atommagok koziil azoknak
van magneses momentuma, magspinje, amelyeknek a spinkvantum szdma nem egyenld a
nullaval. Ilyenek pl. a paratlan tdmegszamu atomok, mint pl. a hidrogén, a szén 13-as izotopja
(természetes gyakorisaga 1,1%), a 19-es F izotdp, stb. Mivel a szerves vegyiiletekben
értelemszerlien mindig van szén (és igy a 13-as izotopja is), hidrogént pedig csaknem
mindegyik szerves vegyiilet tartalmaz, a modszer alkalmas a szerves vegyliletek szerkezetének
pontos felderitésére. A spektrum felvételeket végre lehet hajtani szilard allapoti anyagon is,
de leginkabb — itt nem részletezett okok miatt — deuteralt oldoszerekben (pl. CDCl3, CgDg)
végezzilk. A proton-magneses rezonancia (1H-NMR) azon alapszik, hogy a kiilonb6z6
strukturalis helyzetii protonok rezonancia frekvencidjat a kémiai kdrnyezetiik befolyasolja (pl.
a szomszédos szénatomokon levd protonok egymds spin allapotat is befolyasoljak). A
protonok abszorpcids frekvencidjdban mutatkozd eltéréseket (kiilonbségeket) a kémiai
eltolodassal (9) jellemezziik, és egy referens vegyiilet rezonanciafrekvencidjara vonatkoztatva
a kiils6 tér frekvencidjanak milliomod részében, ppm egységben adjuk meg. A
protonrezonancia spektroszkdpidban ( mint ahogy a szénrezonancia spektroszkdpidban is ) ez
a referencia vegyiilet a tetrametilszilan (TMS, amit minden mérésnél a mintdhoz adunk),
amelyben csak egyfajta tipust hidrogének taldlhatok, amelyek alacsony frekvencianal jol
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azonosithaté jelet adnak, amit megallapodas szerint 0 ppm eltolédasunak tekintiink, és a
vizsgalt vegyiilet protonjainak kémiai eltolodasat ehhez viszonyitjuk. A szerves
vegyiiletekben a protoneltolodasok jellemzd tartomanya 0-15 ppm. A kiilonbozé strukturalis
helyzetli protonok kémiai eltoléddsa a gyakorlati tapasztalatok alapjan hasonlo és a rajuk
jellemzd tartomanyok korrelacios tdblazatokban megtalalhatok. A jelek integral intenzitasa
aranyos a jelet add protonok szamaval, igy integraldssal azok aranya meghatarozhat6. Az
alabbi spektrum a benzoesav-metilészter 'H-NMR spektrumat mutatja:
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A szénrezonancia spektrumban (*C-NMR), ahol az eltolodast ugyancsak a TMS-hoz
viszonyitjuk) bizonyos mérési koriilmények kozott szigoruan csak annyi vonal jelenik meg,
ahanyféle kémiailag ekvivalens szénatom van. A szénrezonancia-eltolédasok tobbsége 0-220
ppm tartomanyba esik. Nagysagat tobbek kozott a szénatom hibridallapota, rendlisége, és a
hozzakapcsolodo szubsztituens elektronegativitidsa befolyasolja. A jelek intenzitas-aranyabol
nem lehet egyértelmilen kovetkeztetni a szénatomok szdmdara. A kovetkezd spektrum a
benzoesav-metilészter *C-NMR spektruma:
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Elektronspin rezonancia spektroszképia (ESR, 1-0,01 kJ/mol, 3.10% Hz, 0,01-0 cm).

Az NMR spektroszkopidhoz hasonlé modszer, amely szabad gyokok magneses viselkedését
tanulmanyozza homogén magneses térben. Mivel a szabad gyokok élettartama révid, az ESR-
spektroszkopia az egyediili biztos moddszer kimutatasukra. Mivel a gyokok magneses
momentuma nagysagrendekkel nagyobb, mint a magok momentuma, vizsgalatukhoz
mikrohulldmu elektromégneses sugarzas sziikséges.

Mint azt az el6bbiekben emlitettiik, ezek a mddszerek a besugérzott energia abszorpcidjan

alapszanak. Az alabbi két szerkezetmeghatarozasi modszert is a spektroszkdpiai modszerek
koz¢ soroljuk, bar elviik mas jelenségen alapszik.
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Toémegspektrometria (MS).

A g06zz¢ alakitott szerves molekulat vakuumban kozepes erdsségii (40-70 eV) elektronsugarral
bombazzak, és az igy keletkezd, felgyorsitott pozitiv téltésti molekula fragmenseket a haladési
iranyukra merdleges magneses térrel szeparaljak, majd detektaljak. Az eltérités mértéke a
tomeg/toltés (m/z) értékétdl fiigg. A legtobb esetben a legnagyobb tomegi jel a molekulaiontdl
(M") szarmazik, igy a modszer alkalmas molekulatdomeg meghatérozasara is. A fragmens
ionok tomegszamabol €s intenzitdsabol pedig kovetkeztetni lehet a molekula felépitésére. Az
alabbi MS-spektrum a 4-metilbenzoesav-metilészter spektruma:
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Rontgen-diffrakcids spektroszkopia (RD)

A modszer a molekula szerkezetét, a kotéshosszakat, kotésszogeket, elektronsiirliségi
eloszlasokat, az atomok pontos térbeli elhelyezkedését "fényképszerien” adja vissza. A
modszer alapja az, hogy egy megfelel6 méretii kristalyt rontgen-sugarral besugaroznak. Mivel
a rontgen-sugar hulldmhossza csaknem olyan nagysagrendii, mint az atomok kozotti tdvolsag,
a rontgen-sugar az atomokon szorddik (interferencia jelensége). A nyert interferencia foltok
detektalasa és megfeleld kiértékelése (hosszadalmas és bonyolult miivelet) utdn megkapjuk a
molekula térbeli elhelyezkedését. Az alabbi abra a feltiintetett vegyiilet RD moddszerrel nyert
interferogramja alapjan megrajzolt képét mutatja:

Cl
(25.35)-Hydroxybupropion
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Kloroform és toluol szétvalasztasa desztillacioval

?I
CI—(|2—H @CH3
Cl
CHCl; C7Hs
M, 119,38 92,14
Fp. (°C) 61 110-111
o (glem®) 1,49 0,865
n% 1,4460 1,4960

A 40 ml folyadékelegyet szaraz gobmblombikba Ontjiik, néhany darab forrkdvet tesziink hozza,
a gdbmblombikot az azbeszthald folé szereljiik, frakciondld oszlopot helyeziink bele, amelynek
a tetejére homérdvel ellatott desztillalo feltétet szereliink. A frakcionald oszlopot alufélidval
burkoljuk. A hiitéviz meginditdsa utan az azbeszthalét Bunsen-égével melegitjiik olyan
erdsséggel, hogy a desztillatumot jol szadmlalhatd cseppenként észleljiik és az athaladd gézok
hémérséklete tartdsan ne csokkenjen. A lecsepegd desztillitumot szadmozott széraz
kémcesovekbe gyljtjiik, egy-egy kémcesdbe kb. 7-8 ml folyadékot szedve (ez kb. 1/3 kémesényi
mennyiség). Feljegyezziik az egyes frakciok forrasponttartomanyat, megmérjiik a torésmutatd
értékeket és ezekbdl grafikus abrazolas segitségével megallapitjuk az egyes frakciok kozelitd
Osszetételét.

Benzil-alkohol tisztitasa vakuumdesztillacioval

C;HsO

M, 108,16

Fp. (°C) 204-207
90-93/10 torr

p (glem?) 1,044

n® 1,5400

Szaraz gomblombikba bemériink 10 ml szennyezett benzil-alkoholt, a gomblombikot az
azbeszthalo folé szereljiik, homérdvel ellatott desztillalo feltétet szereliink ra. A desztillalo
feltét megfeleld csiszolataba kapillarist tesziink, ami leér a folyadék aljaig. A hiitévizet
meginditjuk. Szeddedényként kis gdmblombikot szereliink. A vizsugérszivattyl csapjat
teljesen kinyitva a gumicsovet a desztillalo feltét elszivd csonkjara hiizzuk és a melegitést
elkezdjik. 1-2 ml eldparlat szedése utan a melegitést és a vakuumot megsziintetve
szeddedényt cserélink ¢és a desztillaciot folytatjuk. Feljegyezzilk a frakciok
forrasponttartomanyat és megmérjiik a torésmutatojat.
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2-Metilanilin (o-toluidin) kinyerése toluolos oldatabol extrakcidval és atalakitasa
N-(2-metilfenil)acetamidda

CH; CHs

ACzo
NH,——> NH—ﬁ —CHs
0]

C/HgN C4HsO3 CyH11NO

M, 107,13 108,13 149,2
Op.(°C) 110-112
Fp. (°C) 199-200 139

p (glem®) 1,004 1,082

n? 1,5720  1,3900

3 ml (28 mmol) 2-metilanilin 15 ml-es toluolos oldatot valasztotdlcsérbe ontiink és 2x15 ml
2 M HCl-oldattal extrahaljuk (a vizes fazis az als6 fazis). A maradék toluolt a kihelyezett
gyljtébe ontjiikk. Az egyesitett vizes fazist 20 %-0s NaOH-oldattal meglugositjuk (pH=10-11),
lehiilés utan a felszabaduld 2-metilanilint 2x15 ml dietil-éterrel extrahaljuk. Az egyesitett
éteres fazist szaraz Erlenmeyer-lombikban izzitott Na,SO4-on megszaritjuk (=30 perc) és
lemért tomegli szaraz gomblombikban beparoljuk. A nyers 2-metilanilin tomegét
visszamérjiik, 15 ml vizet és razogatas kdzben kis részletekben 2,5 ml ecetsav-anhidridet
adunk hozza, majd a reakcidelegyet tovabbi 10-15 percig razogatjuk. A lehiitott oldatot
szivatassal szirjik, a kristdlyokat kevés hideg vizzel mossuk. A nyers kristalyokat vizben
forralassal oldjuk Erlenmeyer-lombikban, az oldatot aktiv szénnel deritjiik és redds
papirsziirdn sziirjiik. Lehiités utan a kivalt kristalyokat szivatdssal sziirjiik, megszaritjuk, majd
mérjik az olvaddspontot és a tomeget.

Toluolban oldott anilin és benzoesav szétvalasztasa extrakcioval

@CH3 @NHZ @COZH

C/Hs CsHsN C7HsO-
M, 92,14 93,13 122,12
Op.(°C) 122-123
Fp. (°C) 110-111 184
p (glcm®) 0,865 1,022
n® 1,5860 1,4960

3 ml (33 mmol) anilin és 2 g (16,4 mmol) benzoesav 20 ml toluolos oldatat valasztotdlcsérbe
ontjiikk és 2x15 ml 2 M HCl-oldattal extrahaljuk (A vizes fazis, amely az anilin hidrokloridot
tartalmazza; gyengén savas kémhatast legyen). Ezutan a toluolos oldatot 2x15 ml 2 M NaOH-
oldattal exrahaljuk (B vizes fazis, amely a benzoesav Na-sojat tartalmazza, kémhatasa
gyengén lugos legyen). A maradék toluolt a kihelyezett gylijtébe ontjiik.
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A B vizes oldatot cc. HCI-val megsavanyitjuk (pH=1), a kivalt benzoesavat szivatassal
szurjik, kevés hideg vizzel mossuk, vizbol deritéssel atkristalyositjuk, mérjiik tomegét és
olvadéspontjat.

Az A vizes oldatot 20 %-0s NaOH-oldattal meglugositjuk (pH=10-11), a felszabadul¢ anilint
2x15 ml dietil-éterrel extrahaljuk. Az egyesitett éteres fazisokat szaraz Erlenmeyer-lombikban
izzitott NaySOz-on megszaritjuk (=30 perc) €s lemért tomegl szaraz gomblombikban
beparoljuk. A nyers anilin tomegét visszamérjiik és acetaniliddé alakitjuk.

Acetanilid elgallitasa

Ac0O
NH, —> NH—C —CHj
0]

CeH/N  C4HgO3 CgHgNO
M, 93,13 108,13 135,17
Op.(°C) 114
Fp. (°C) 184 139

p (glem?) 1,022 1,082

n? 1,5860 11,3900

Az el6z0 kisérletben kapott nyers anilinhez 15 ml vizet és razogatas kdzben kis részletekben
2,5 ml (25 mmol) ecetsav-anhidridet adunk, majd a reakcidelegyet tovabbi 10-15 percig
razogatjuk. A lehlitott oldatot szivatassal sziirjiik, a kristdlyokat kevés hideg vizzel mossuk. A
nyers kristalyokat Erlenmeyer-lombikban vizbdl (kb. 20 ml viz/g acetanilid) aktiv szénes
deritéssel atkristalyositjuk. Lehlités utan a kivalt kristalyokat szivatassal szirjiik,
megszaritjuk, majd mérjiik az olvadaspontot és a tomeget.

4-Bromacetanilid atkristalyositasa

H
Br N—C—CHjy

0]

CgHgBrNO
M, 214,06
Op. (°C) 168-170

1,5 g szennyezett 4-brémacetanilidet gomblombikba tesziink, hozzdadunk 10 ml metil-
alkoholt és forrkovet, a lombikra visszafolyos hiitdt szereliink és vizfiirddn melegitjiik. Forras
kozben a hiitdn keresztiil addig adunk hozza metil-alkoholt, mig az anyag fel nem oldédik. Az
oldatot aktiv szénnel deritjiik, redds sziirén sziirjiik, a szlirletet lehiitjiik, a kivalt kristalyokat
szlrjuk, szaritjuk, mérjiik tomegét és olvadaspontjat. Kiszamitjuk az atkristalyositas hozamat.
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0- és p-Nitrofenol elvalasztasa oszlopkromatografiaval

OH
O O
NO,

CsHsNOs CsHsNO;
M, 139,11 139,11
Op.(°C) 46 114
Fp. (°C) 214 279

A kromatografalo csO aljaba kis vattacsomot helyeziink, amelyre kb. 0,5 cm vastagsdgban
homokot rétegziink, erre egy szlirépapir korongocskat helyeziink és az egészet diklor-
metannal atnedvesitjiik. 7 g szilikagélt szdraz Erlenmeyer-lombikban felszuszpendalunk 15
ml diklérmetanban és a szuszpenzidt az oszlopba toltjiik. Lelilepedés utan az adszorbensre
ismét szlirdpapir korongot helyeziink, amire homokot rétegziink kb. 0,5 cm vastagsagban ¢és
az oszlopot atmossuk 10 ml diklérmetannal. Mikor a folyadékszint lesiillyedt a felsd
homokrétegig, az adszorbensre ravissziik a nitrofenol-keverék 2 %-os diklérmetanos oldatat
(3 ml), majd az elualast diklormetannal végezziik. Az els6 szines csepp megjelenésétol
kémcsdbe szedjiik a lecsepegd oldatot. Miutan az oszloprél lemostuk az o-nitrofenolt, etil-
acetat/diklormetan 1:1 ardnya elegyével folytatjuk a p-nitrofenol eludldsat, egy atmeneti
frakciot szedve. Az egyes frakciok tisztasagat vékonyréteg kromatografiaval (VRK)
ellendrizziik, a kiindulasi elegybdl is felcseppentve a lapra (futtatdszer: diklormetan). Fontos:
vigyazzunk arra, hogy az oszlop a kromatografalds soran ne levegdsddjon le, az adszorbenst
mindig fedje az elualoszer.

2,4-Dinitrofenilhidrazonok vékonyréteg-kromatografias vizsgalata

Az aldehidek és a ketonok a 2,4-dinitrofenilhidrazinnal rendszerint kristalyos, konnyen
kezelheté szines vegyiileteket képeznek, amelyek vékonyréteg-kromatografiaval ¢és
olvadaspont méréssel jol azonosithatok, igy a reakcioban képz6do 2.,4-dinitrofenilhidrazonok
jol hasznalhatok oxovegyiiletek azonositasara:

-HyO /R
OZNQ— NH-NH, + R—ICI:—R > OZNQ— NH- N=C\
0 R

NO; NO;
A gyakorlat soran harom oxovegyiilet, a 4-hidroxiacetofenon- (A), az anizsaldehid- (4-
metoxi-benzaldehid) (B) és a dibenzilidénaceton-2,4-dinitrofenilhidrazonjait (C) vizsgaljuk
vékonyrétegkromatografiaval:

OH
OQNQ NH-—N=C OzNQ NH—N= CHO OCHjs
|
CHs
NO, NO,
C14H12N4Os5 (A) C14H12N4Os (B)
M, 316,27 316,27
op. (°C) 261 247-249
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o)
OoN NH—N=—=C

AN

o)

NO,
C23H18N404 (C)
M, 414,42
Op. (°C) 180-181

A héarom vegyiilet diklormetanos oldatabdl kettot kivalasztunk és kiilon-kiilon felcseppent;jiik
szilikagél lapra, majd egy pontba a két vegyiilet keverékét is. A vékonyréteg lapot a toluolt
tartalmazé futtatd kadba helyezziik és elvégezziik a kromatogram kifejlesztését ( amig az
oldoszerfront majdnem eléri a lap tetejét). A lapot kivéve megjeloljik az olddszerfront
vonalat, a lapot fiilke alatt hagyjuk megszaradni és kiszamitjuk az egyes vegyiiletek Ry értékét.
A vékonyréteg lapot csatoljuk a jegyzOkonyvhoz.

Koffein kinyerése tea levélbol

O CHs
HsC, 7
N)j[ N>
/
O/J\ITI N
CHs3
CgH10N4O-
M, 194,13
0p.(°C) 235

Fézépoharban 50 ml vizet felforralunk, beletesziink 4 g (2 filtertasak) teafiivet és 10 percig
allni hagyjuk. Az oldatot lehtitjiik, hozzaadunk 5 ml 1 %-0s NaOH-oldatot és extrahaljuk
2x15 ml kloroformmal. Az extraktumot megszaritjuk izzitott Na,SOgs-on, kis mintat
kivesziink a VRK vizsgalatra, és az oldatot beparoljuk kis, lemért gdmblombikban. A szilard
maradékot visszamérjiik, oldjuk forron 1 ml izopropil-alkoholban, az oldatot hagyjuk lehiilni,
1 ml hexant adunk hozza, a kivalt anyagot sziirjilk, mossuk 1 ml hexan/dietil-éter=1/1
eleggyel. A termék tisztasdgat VRK-val is ellendrizziik, 6sszehasonlitva a nyers extraktummal
(futtatoszer: toluol/MeOH=8/2).

Piperin kinyerése 6rolt borsbol

SO
(0]
C17H19NO3
M, 285,34
0p.(°C) 130-132
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10 g 6rolt fekete borsot visszafolyos hiitdvel ellatott szaraz gdmblombikban forralunk 25 ml
diklérmetanban 30 percig. A lehiilt elegyet Biichner télcséren sziirjiik, a borsot atmossuk 5
ml diklormetannal. A sziirletet szaraz, lemért sulya gomblombikban gyorsbeparlon szarazra
paroljuk, a maradékot eldorzsoljik 5 ml dietil-éterben, majd ismét szarazra paroljuk. A
maradékot ismét eldorzsoljiik 5 ml dietil-éterben, lehiitjiik €s a kivalt csapadékot szivatassal
szurjik, levegon szaritjuk. Megmérjiik a kapott szilard termék tomegét €s olvadaspontjat.
Tisztasagat vékonyrétegkromatografiasan vizsgalhatjuk, szilikagél lapon, aceton/hexan=2/3
olddszerelegyet alkalmazva eluensként.

A kapott szilard anyagot (vagy a beparlasi maradékot) atkristalyositassal tisztithatjuk. Az
anyagot forras kozben oldjuk 5 ml etil-alkoholban, a forr6 oldatot Erlenmeyer-lombikba
ontjiik €s vizet csepegtetiink hozza zavarosodasig, forrd vizfiirdon ismét felmelegitjiik, hogy
az elegy kitisztuljon, majd hagyjuk szobahémérsékletre hiilni €s végiil jeges-vizes hiitben
allni hagyjuk (vagy hiitdszekrénybe helyezziik). A kivalt kristdlyokat szivatdssal sziirjik,
levegdn szaritjuk.

2-Klor-2-metilbutan eloallitasa

CHs CH3
I HCI I
CHz—CH,— IC— OH —— CH3—CH2—|C—CI
CHs CHj
C5H12O C5H11C|

M, 88,15 106,6

Fp. (°C) 102 85-86

p (g/cm®) 0,805 0,866

n® 1,4050 1,4042

Valasztotolesérben 11 ml (0,1 mol) 2-metilbutan-2-olt (terc-amil-alkohol) és 25 ml cc. HCI-
oldatot radzogatunk 4-5 percig, idonként kinyitva a valasztotolcsér csapjat a nyomads-
kiegyenlités céljabol. A fazisok elvaldsa utan az alsd, savas fazist leengedjiik, a felso, szerves
fazist mossuk 15 ml hideg vizzel majd 15 ml hideg 5 %-0s NaHCOgs-oldattal (figyelem: a
savnyomok hatasara szén-dioxid fejlddhet!). A szerves fazist szaraz Erlenmeyer-lombikban
izzitott CaCly-on megszaritjuk és szaraz frakcionald lombikbol ledesztillaljuk, kevés
eldparlatot szedve.

Elméleti anyag: Szerves halogénvegyiiletek eldallitasa.
Nukleofil szubsztiticios reakciok mechanizmusa.
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2-Klor-2-metilpropan (terc-butil-klorid) eléallitasa

i i
CH3—(|:—OH H—CI> CH3—c|:— Cl
CHs CH3
C4H100 C4HoCl
M, 74,12 92,57
0p.(°C) 25-26 -25
Fp.(°C) 83 51-52
p(g/cm?) 0,775 0,851
n® 1,3870 1,3848

Valasztotolesérben 10 ml (0,104 mol) terc-butil-alkoholhoz 10 ml-es részletekben 50 ml cc.
HCI-oldatot adunk, minden egyes részlet utan a valasztotolesér tartalmat egy percig razogatva.
A sosav teljes mennyiségének hozzdadasa utdn a reakcidelegyet még 5 percig razogatjuk
(nyomas kiegyenlités!), majd allni hagyjuk. Az als6 fazist leengedjiik, a szerves fazist mossuk
10 ml telitett NaCl-oldattal, 2x10 ml telitett hideg NaHCOj3-oldattal majd 10 ml vizzel,
szaritjuk izzitott CaCl,-on ¢€s frakcionald lombikbol desztillaljuk, kevés eldparlatot szedve.

Elméleti anyag: Szerves halogénvegyiiletek eldallitasa.
Nukleofil szubsztitucios reakciok mechanizmusa.

1-Brombutan eloallitasa

HBr

CH3_CH2_CH2_CH2_OH —_— CH3—CH2—CH2—CH2—Br
C4H100 C4HgBr
M, 74,12 137,03
Fp (°C) 117 100-103
p (glcm®) 0,81 1,276
n2 1,3990 1,4390

A médszer: Gomblombikban 13,5 g NaBr-ot feloldunk 15 ml vizben, 10 ml (0,109 mol)
n-butil-alkoholt adunk hozza, az elegyhez jeges-vizes hiités kdzben Ovatosan, razogatas
kozben 12 ml cc. HSOg4-at adagolunk. A lombikba porcelandarabokat tesziink és az
azbeszthalora téve visszafolyds hiitdt szereliink ra. A reakcidelegyet 45 percig gyenge
forrasban tartjuk. A visszafolyos hiitdt desztillald feltétre cseréljiik és a desztillaciot addig
folytatjuk, mig az olajos cseppek eltlinnek a feltét falarol. A desztillatumot valasztotolcsérbe
ontjik, mossuk 10 ml cc. HCl-val, 10 ml vizzel, 10 ml telitett NaHCOs-oldattal (szén-dioxid
fejlodhet!) és ismét 10 ml vizzel (mindig a nyers termék az als6 fazis). A nyers terméket
szaraz Erlenmeyer-lombikban izzitott CaCl,-on megszaritjuk ¢és frakcionald lombikbol
ledesztillaljuk, kevés eldparlatot szedve.

B médszer:  Gomblombikba 20 ml 48 %-0s HBr-oldatot ontiink majd razogatas kozben,
kis részletekben 4 ml cc. H,SOy4-at adunk hozza. A savas elegyhez 13 ml (0,14 mol) n-butil-
alkoholt adunk, majd részletekben tovabbi 4 ml cc.H,SO4-at. Forrk6ként porcelandarabokat
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teszlink a lombikba és a reakcidelegyet gyengén forraljuk egy 6ran at. A tovabbiakban az
elézoekben leirt modon jarunk el.
Figyelem: Mindkét modszernél, ha lehetséges, a gyakorlatot fiilkében csinaljuk, vagy a
visszafolyos hiit végére gazelnyeletd csapdat szereljiink.

Elméleti anyag: Szerves halogénvegyliletek eldallitasa.
Nukleofil szubsztitucios reakciok mechanizmusa.
Anizol (fenil-metil-éter) eléallitasa

OH
NaOH OCH;
—_—
(CH30),S0,

CeHesO C2Hs04S C7HsO

M; 94,11 126,13 108,14
0p.(°C) 40-42

Fp. (°C) 182 188 154
p (glcm®) 1,333 0,995
n? 1,3865 1,5160

Gomblombikban 3 g (32 mmol) fenolt feloldunk 17 ml 2 M NaOH-oldatban és kis
részletekben, razogatas kozben 3 ml (32 mmol) dimetil-szulfatot adagolunk hozza, majd a
reakcioelegyet 20 percig forraljuk. Lehlilés utdn 2x15 ml dietil-éterrel extrahaljuk, az
egyesitett éteres fazist mossuk 10 ml 10 %-0s NH,OH-oldattal, 10 ml 10 %-os NaOH-
oldattal, 10 ml telitett NaCl-oldattal, majd izzitott Na;SOs-on megszaritjuk, az oldoszert
beparoljuk és a maradékot frakcionald lombikbol desztillaljuk, kevés eldparlatot szedve.
Megjegyzés: a dimetil-szulfat er6s méreg, a boron at is felszivodik. Ha a borre jut, b6 vizzel,
majd hig ammoniumhidroxid-oldattal kell lemosni. Ha fenol jut a bérre, szappanos vizzel,
majd b vizzel mossuk le!

Elméleti anyag: Eterek el6allitasa és reakcioi.

Ciklohexén eloallitasa

CeH120 CeH1o
M, 100,16 82,15
Fp.(°C) 161 83
p (glem®) 0,963 0,811
n? 1,4650 1,4460

100 ml-es gomblombikba 10 ml (96,1 mmol) ciklohexanolt tesziink, 1 ml cc. H,SO;-at
adunk hozza oOvatosan, az elegyet jol Osszerazzuk, forrkovet tesziink bele. A lombikot
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azbeszthalo folé szereljiik, desztillald feltétet helyeziink rd. A reakcidelegyet gazlanggal
melegitjiikk ugy, hogy az atdesztillalo g6zok homérséklete ne haladja meg a 100 °C-ot. A
desztillaciot addig folytatjuk, mig kb. 1-1,5 ml folyadék marad a lombikban. A desztillatumot
valasztotdlesérbe Ontjiik, az also, vizes fazist leengedjiik, a szerves fazist mossuk 10 ml telitett
NaHCOs-oldattal, szaritjuk izzitott Na;SO4-on és szaraz frakcionald lombikbol ledesztillaljuk,
kevés eldparlatot szedve.

Elméleti anyag: Olefinek eldallitasi reakcioi.
Alkoholok savkatalizalta dehidratacioja.

4-Metilpent-3-én-2-on (mezitiloxid) eléallitasa

o I, o
CHg~ G~ CHp €~ CHy ———> CHy=C-CH = C- CH;
(0] OH (0]

CeH120- CesH100
M, 116,16 98,14
Fp. (°C) 158-162 128-130
p (glem®) 0,938 0,86
n2 1,4240 1,4458

A modszer:

Széaraz 100 ml-es gdmblombikba bemériink 15 ml (0,121 mol) 4-hidroxi-4-metilpentan-2-ont
(diaceton-alkohol), hozzaadunk 1-2 jod kristalyt és forrkdvet. A gomblombikot az azbeszthalo
fole szereljiik, desztillalo feltétet szerellink rd és 6vatosan forralni kezdjiik olyan sebességgel,
hogy az atdesztillaldo g6zok hémérséklete ne 1épje til a 100°C-t. A kidesztillalt kétfazisa
elegyet valasztotolcsérbe ontjiik, az also vizes fazist leenged;iik, a felsd szerves fazist szaraz
Erlenmeyer lombikban izzitott Na,SOs-on megszaritjuk (min. 30 perc), majd frakcionald
lombikbol ledesztillaljuk.

B moddszer:

Széaraz 100 ml-es gdmblombikba bemériink 30 ml (0,242 mol) 4-hidroxi-4-metilpentan-2-ont
(diaceton-alkohol), hozzaadunk 1-2 jod kristalyt és forrkdvet. A gomblombikot az azbeszthalo
folé szereljiik, a gomblombikra jol szigetelt frakciondld kolonnat, arra desztillalo feltétet
szereliink ra és o6vatosan forralni kezdjiik. A kovetkez6 forraspontua frakciokat szedjiik: (a) 80
°C-ig (aceton ¢és kevés mezitiloxid), (b) 80-125 °C (kétfazisu, viz és mezitiloxid), (¢) 125-
131 °C (majdnem tiszta mezitiloxid). A (b) frakciot valasztotolesérben szétvalasztjuk, a
szerves fazist a (C) frakcidohoz Ontjiik, az egyesitett szerves fazist izzitott Na,;SO4-on szaritjuk
(30 perc), ¢és szaraz desztillaloberendezésben ledesztillaljuk.

Elméleti anyag: Eliminécios reakciok mechanizmusa.
Olefinek eléallitasa
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(2R*,35*)-2,3-Dibrom-3-fenilpropansav dekarboxilativ eliminacioja
(E)- és (2)-(2-bromvinil)benzol eléallitasa

r r
? ? _ -CO» H Br
CH—CH—-CO, Br > — * ==
H Br H H

CoHgBI,0, CsH;Br CsH,Br
M 307,98 193,06 193,06
0p.(°C) 200-202 7 7
Fp. (°C) 108/20 Hgmm 56/2 Hgmm
nZDO 1,6100 1,6007

Eliminacié vizben: 4 g (13 mmol) 2,3-dibrom-3-fenilpropansavat forralunk 50 ml 10 %-0S
Na,COs-oldatban 30 percig. A lehiilt reakcidelegyet extrahaljuk 2x20 ml dietil-éterrel, az
egyesitett éteres oldatot szaritjuk izzitott Na;SO4-on (legalabb 30 percig), beparoljuk lemért,
szaraz gdomblombikban, a nyers terméket visszamérjiik, és az 0sszetételt gdzkromatografidsan
meghatarozzuk.

Eliminacié 2-butanonban: 2 g (6,5 mmol) 2,3-dibrom-3-fenilpropansavat és 2 g vizmentes,
poritott K,COgz-ot forralunk 30 ml vizmentes butan-2-onban (etil-metil-keton) masfél éran at.
A lehiilt reakcidelegyet 20 ml vizre Ontjlik, a szerves fazist elvalasztjuk, széritjuk izzitott
Na,SO4-on (legalabb 30 percig), beparoljuk lemért, szaraz gdbmblombikban, a nyers terméket
visszamérjiik, és az Osszetételt gazkromatografidsan meghatarozzuk.

Elméleti anyag: Eliminacids reakciok mechanizmusa.

(2R*,3S*)-2,3-Dibrém-3-fenilpropansav eléallitasa

H I|3r I|3r
= B OCH—CH—COQH
H  COMH
CgHgOz CgHgBrzoz
M, 148,15 307,98
Op.(°C) 133-135 200-203

Erlenmeyer-lombikban 5 g (33,7 mmol) fahéjsavat feloldunk kb. 30 ml kloroformban (ha
kell, gyengén melegitjiik eldmelegitett azbeszthdlon). A szobahdmérsekletli oldathoz fiilke
alatt, razogatds kozben becsepegtetiink 4 ml 10 M kloroformos bromoldatot. A beadagolas
utdn a reakcioelegyet oraiiveggel lefedve még 20 percen at szobahémérsékleten allni hagyjuk,
1donként megrazogatva, majd jeges-vizes hiitében lehiitjiik és a kivalt kristalyokat zsugoritott
ivegszlirdn szlrjilk, néhany ml hideg kloroformmal mossuk. A nyers terméket
atkristalyositjuk CHCI3-bol.

Elméleti anyag: Olefinek reakcioi.
Az elektrofil addicids reakciok mechanizmusa.
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7,7-Diklérbiciklo[4.1.0]heptan eléallitasa

cl
+ CHCl, NOH
PTC .

CeHio  CHCI3 C7H1oCl,
M, 82,15 119,38 165,15
Fp. (°C) 83 61 195-198
p(glem® 0811 1,492 1,21
n® 1,4460  1,4460 1,5026

250 ml-es gomblombikban 15 g NaOH-ot feloldunk 15 ml vizben. A lehilt oldathoz
hozzédadunk 1 g benziltrietilammoénium-kloridot, majd 10 ml (98 mmol) ciklohexént. A
lombikra visszafolyos hiitét szereliink és keverés kozben (mégneses keverd) a hiitdn keresztiil
hozzédadunk 25 ml kloroformot. Ha a reakcidelegy nagyon melegszik, csapvizes flirdével
hiitjiik. A kevertetést egy oran at folytatjuk. Ezutdn 50 ml vizet adunk az elegyhez, 2x20 ml
dietil-éterrel extrahaljuk, az egyesitett szerves oldatot mossuk 30 ml telitett NaCl-oldattal,
megszaritjuk izzitott CaCl-on. Az étert, az el nem reagalt ciklohexént és kloroformot
beparoljuk 40 °C-os vizflirdén és a maradékot frakciondlé lombikbdl desztillaljuk. A {6
frakciot 180 °C-tol gytjtjiik.

Elméleti anyag: Karbének elektronszerkezete, reakciokészsége.

Benziltrietilammonium-klorid eloallitasa
(fazistranszfer katalizator)

@— CH,Cl + (CoH)sN —> @— CH,N(C,Hz)sCl -

C7H7C| CeH15N C13H22C|N
M, 126,59 101,19 227,78
Op.(°C) 185 (bomlik)
Fp.(°C)  65/11Hgmm 88-89
p (glem®) 1,1 0,726
n? 1,5390 1,4010

Megjegyzés: a reagensek €s az oldoszer vizmentesek ¢€s frissen desztillaltak legyenek.

Széaraz gomblombikba bemériink 4 ml butan-2-ont és 5 ml (43,4 mmol) benzil-koridot. A
lombikra visszafolyds hiitdt szereliink és a hiitdn keresztiil az oldathoz adagolunk 6,3 ml (45,2
mmol) trietilamint. A reakcioelegyet 1 oran at forraljuk, lehiilés utan 5 ml dietil-étert adunk
hozza és zsugoritott livegsziirén szivatassal sziirjiik. A szilard terméket mossuk 5 ml hideg,
vizmentes acetonnal, szaritjuk.

Elméleti anyag: Aminok reakciéi.
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4-Bromacetanilid eloallitasa

[Br]
NH—C—CHy——— Br NH—C—Chs

O O
CgHoNO CsHgBrNO
M, 135,17 214,07
0p.(°C) 114 168-169

A modszer:

Gomblombikban 1 g (7,4 mmol) acetanilidet feloldunk 8 ml jégecetben, hozzaadunk 3,2 g
(10 mmol) piridinium-bromid-perbromidot, a ggmblombikra visszafolyos hiit6t szereliink és a
reakcioelegyet kb. 60 °C-os vizfiirdon tartjuk, idonként rdzogatva, 30 percen 4t. A meleg
reakcidelegyet f6z6poharban levé 30 ml viz és 4 ml telitett NaHSOj3 elegyére ontjiik, majd
jeges-vizes fiirdében lehiitjiik. A kivalt anyagot Biichner-tlcséren sziirjiik, kevés hideg vizzel
mossuk €s a nyers terméket 75 %-0S vizes MeOH-bol atkristalyositjuk.

B modszer:

Erlenmeyer-lombikban 2 g (14,8 mmol) acetanilidet feloldunk 10 ml ecetsavban és razogatas
kozben lassan hozzéacsepegtetiink 13 ml 1,35 M ecetsavas bromoldatot. A reakcidelegyet
szobahdmérsékleten 30 percig allni hagyjuk, idénként rdzogatva, utdna 100 ml vizre ontjiik.
A kivalt csapadékot szlirjiikk és 75 %-0s vizes MeOH-bol atkristalyositjuk.

Elméleti anyag: Az aromas elektrofil szubsztiticio és az irdnyitasi szabalyok.

4-Nitroacetanilid eléallitasa

ANOs O2N H—C—CH
—C— — > —
@) @)

CsHsNO CsHsN2O5
M, 135,17 180,15
Op.(°C) 114 214-216

Erlenmeyer-lombikban 2,7 g (20 mmol) acetanilid és 5 ml jégecet elegyéhez Ovatosan
keverés kozben 5 ml cc. H;SO4-at adunk. Az oldatot jeges-vizes fiirdében lehitjiikk 10°C ala
¢s kevertetés kozben hozzacsepegtetjiik a lehiitott nitralosavat (1,8 ml cc. HNO3z és 1,2 ml cc.
H»SO, elegye) olyan iitemben, hogy a reakcidelegy homérséklete a 15 °C-ot ne haladja meg,
majd keverés kozben szobah8mérsékletre hagyjuk melegedni. Ovatosan kb. 30 g tort jégre
ontjlik, a jég elolvadasa utdn a kivalt csapadékot szivatassal sziirjiik, 4x20 ml hideg vizzel
savmentesre mossuk és 95%-0s etil-alkoholbol atkristalyositjuk. A termék tisztasagat VRK-
val is ellendrizziik, 6sszehasonlitva a kiinduldsi vegyiilettel és a vizes mosas anyaligjaval
(futtatoszer: hexan/EtOAc=5/4).

Elméleti anyag: Az aromas elektrofil szubsztitucio és az iranyitasi szabalyok.
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3-Nitrobenzoesav-metil-észter eléallitasa

CO,CH; CO,CH;
nitrald
EE—
elegy NO,
CsHgO> CgH7NO4

M, 136,15 181,15
Op.(°C) -12 78-80
Fp. (°C) 198-199 279
p(g/cm®) 1,094
n2D° 1,5170

Magneses keverdvel ellatott Erlenmeyer-lombikba bemériink 12 ml cc. H,SO4-at, jeges-vizes
fiirdében lehitjik és hozzaadunk 6,1 g (5,6 ml, 45 mmol) benzoesav-metil-észtert. Az
elegyhez keverés és hiités kozben lassan hozzacsepegtetjiik 4 ml cc. H,SO4 és 4 ml cc. HNO3
hiitott elegyét olyan sebességgel, hogy a reakcidelegy hémérséklete a 10-15 °C-o0s legyen (5-6
csepp/perc), majd a kevertetést még 15 percig ezen a hdémérsékleten folytatjuk. A
reakcioelegyet kb. 50 g tort jégre ontjik, a jég elolvadasa utan a kivalt csapadékot szirjik,
hideg vizzel savmentesre mossuk és MeOH-bdl atkristalyositjuk. A termék tisztasagat VRK-

val is ellendrizziik (futtatdszer: diklormetan/hexan=1/1).

Elméleti anyag: Az aromas elektrofil szubsztiticio €és az iranyitasi szabalyok.

Benzoesav eldallitasa benzil-alkoholbol

KMnOg4
CH,OH —— COOH

C/HgO C7HsO-
M, 108,14 122,12
Op.(°C) -15 122-123
Fp. (°C) 205 249

p (glcm®) 1,045

n® 1,5400

250 ml-es gomblombikban 10 ml vizben feloldunk 1 g NayCOgs-ot, az oldathoz hozzaadunk
1,3 ml (12,5 mmol) benzil-alkoholt, a gdmblombikra visszafolyds hiitét szereliink és gyenge
forras kozben a hiitén keresztiil becsepegtetjik 3 g KMnO, 60 ml vizes oldatat (kb. 1 6ra
alatt). Vigydzzunk, hogy az adagolas alatt a forras végig egyenletes legyen! A meleg oldatot
Biichner-tdlcséren szlirjiik, a viztiszta sziirletet cc. HCl-oldattal megsavanyitjuk (pH=1).

Lehfités utan a kivalt csapadékot sziirjiik és vizbol atkristalyositjuk.

Elméleti anyag: Karbonsavak eléallitasa.

Oxidacios modszerek a szerves kémiaban.
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Benzoesav eloallitasa haloform reakcioval

O
COH
CH

@/L 3 NaOClI @ n CHC|3
CgHsO C7Hs0, CHCl;,
M, 120,15 122,12 119,38

0p.(°C) 19-20 122-123 -63

Fp. (°C) 202 249 61
p (g/cm®) 1,03 1,492
ng 1,5325 1,4460

Gomblombikba bemériink 2 ml (17,1 mmol) acetofenont és 60 ml haztartasi HYPO-t. A
reakcioelegyet 50 °C-os vizflirdon kevertetjiik 60 percen at. A reakcidelegyet lehiitjiik, 10 ml
dietil-éterrel extrahaljuk, a vizes oldatot fililke alatt , keverés kozben lassan cc. HCl-oldattal
megsavanyitjuk, jeges-vizes fiirddben lehiitjiik, a kivalt csapadékot sziirjiik, hideg vizzel
mossuk ¢€s vizbdl atkristalyositjuk.

Figyelem: A kisérlet csak akkor eredményes, ha a HYPO megfeleld toménységii.

Elméleti anyag: A haloform reakcié mechanizmusa.
Oxidécios reakciok a szerves kémidban.

Benzil eloallitasa

Ore:<0) 2 Or5<O)
OH O O O

C14H1202 C14H1002
M, 212,25 210,23
0p.(°C) 135-137 94-95

A modszer (oxidacié Jones-reagenssel):

Erlenmeyer-lombikban max. 25 ml acetonban feloldunk 1 g (4,71 mmol) benzoint. Az
oldathoz razogatas kozben kis részletekben Jones-oxidaldszert adagolunk mindaddig, mig az
oxidaloszer szine 20 perc utan is megmarad (kb. 3 ml sziikséges). A reakcioelegyet kb. 50 ml
jeges vizhez Ontjiik, a kivalt csapadékot sziirjikk, 75 %-0s vizes MeOH-bol atkristalyositjuk.
A termék tisztasagadt VRK-val is ellendrizziik (futtatdszer: kloroform/hexan=7/3).

B médszer (oxidacié cc. HNOs-val):
Gomblombikba 1 g (4,71 mmol) benzoint és 6 ml cc. HNOs-oldatot tesziink és az elegyet
forro vizfiirdén melegitjiik, idénként megrazogatva, 40 percig (2 fazis jelenik meg). A
reakcidelegyet kb. 40 ml hideg vizre ontjiik, jeges-vizes fiirdében allni hagyjuk, majd a kivalt
csapadékot szilrjiik, mossuk kevés hideg vizzel, a nyers terméket 75 %-0s vizes MeOH-bol
atkristalyositjuk.
Elméleti anyag: Oxovegyiiletek eldallitasa.

Oxidacids modszerek a szerves kémidban.
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(2R*,35*)-2,3-Epoxi-1,3-difenilpropan-1-on eléallitasa

0] (0]
@]
OhROEOIAG)
—_—
C15H120 C15H1202
M, 208,26 224,26
0p.(°C) 55-57 89-91

Erlenmeyer-lombikban 30 ml MeOH-ban feloldunk 1,1 g (5,3 mmol) (E)-1,3-difenil-2-
propén-1-ont, az oldathoz hozzaadunk 5 ml 2 M NaOH-oldatot. Az igy kapott oldatot
magneses keverdvel kevertetjiik 5 percig, majd keverés kdzben hozzacsepegtetiink 2 ml 30%-
0s H,O,-oldatot. A reakcidelegyet kevertetjilk 20 percig, jeges-vizes flirdoben lehiitjiik és
keverés kozben 10 ml vizet csepegtetiink hozza. A kivalt csapadékot sziirjikk és 75 %-0s
vizes EtOH-bol atkristalyositjuk A termék tisztasagat VRK-val is ellenérizziik (futtatoszer:
hexan/EtOAc=4/1).

Elméleti anyag: Olefinek oxidécios reakcioi.

Ciklohexanol eloallitasa

o] NaBH, OH
—_—

CeH100 CeH120
M, 98,15 100,16
Fp. (°C) 155 160
p (g/cm?) 0,947 0,963
n2 1,4500 1,4650

Erlenmeyer-lombikban 10 ml viz és 7,5 ml (72,3 mmol) ciklohexanon elegyéhez razogatas
kozben részletekben beadagolunk 0,75 g NaBHg-et (ha a reakcidelegy melegszik, vizes
fiird6be allitjuk a lombikot). A redukéaldszer beadagolasa utan tovabbi 20 percig razogatjuk a
reakcidelegyet, majd a felesleg fémhidrid elbontasa céljabol ovatosan 4 ml 10 %-o0s HCI-
oldatot adunk hozza. A vizes elegyet 2x20 ml dietil-éterrel extrahaljuk, az egyesitett szerves
fazist mossuk 10 ml telitett NaHCOj3 oldattal, szaritjuk izzitott Na,SO4-on, az olddszert széraz
gomblombikban beparoljuk, a maradékot visszamérjiik és szaraz frakcionalé lombikbol
ledesztillaljuk, kevés eloparlatot szedve.

Elméleti anyag: Alkoholok eléallitasa.
Redukcios modszerek a szerves kémiaban.
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Benzhidrol (difenilmetil-alkohol) eléallitasa

O OH
5 ©
e
C13H1()O C13H120
M 182,22 184,23
Op.(°C) 49-51 69
Fp. (°C) 305 298

Gomblombikba bemériink 2,5 g (13,7 mmol) benzofenont, 25 ml 96 %-os EtOH-t, 2,5 g Zn
port és 2,5 g NaOH-ot. A gdbmblombikra visszafolyds hiitét szereliink és magneses keverdvel
kevertetjiik, mig a reakcioelegy szobahdmérsékletre hiil (a reakcid exoterm). A reakcidelegyet
Biichner-tolcséren sziirjiik, a szilard anyagot mossuk 2 ml forr6 EtOH-lal. A sziirletet 100 ml
jeges vizbe oOntjiik, amelyet el6zéleg 5 ml cc. HCl-oldattal megsavanyitunk. A kivalt szilard
anyagot 80 %-0s vizes EtOH-bol atkristalyositjuk és levegdbn megszaritjuk. A VRK
vizsgalatot szilikagél lapon hexan/EtOAc=4/1 eluenssel végezziik.

Megjegyzés: a reakciodelegybdl kiszlirt, 4t nem alakult Zn port nem szabad hagyni
megszaradni, mert pirofoéros! A szlrOpapirt a rajta levd szilard anyaggal egyiitt vizet
tartalmazé f6zOpoharba helyezziik.

Elméleti anyag: Alkoholok eléallitasa.
Redukcios modszerek a szerves kémiaban.

1,4-Dioxaspiro[4.5]dekan eldallitasa (ketal képzés)

O
S =t (50
+HO—CH,—CH;—OH ——>
o

CeH100 C2H6O> CsH1402
M, 98,15 62,07 142,20
Fp. (°C) 155 197 175-180
p (g/cm?) 0,947 1,113 1,028
n% 1,4500 1,4310 1,4583

100 ml-es gomblombikba bemériink 7 ml (67,5 mmol) ciklohexanont, 3,9 ml (70 mmol)
etilénglikolt, 30 ml benzolt és néhany p-toluolszulfonsav kristalyt. A lombikba magneses
keverébotot teszilink, vizszeparator feltétet szereliink rd €és a reakcidelegyet forraljuk és
kevertetjiik, mig a vizképzddés meg nem szlinik (elméleti mennyiség 1,2 ml). Lehiilés utdn a
reakcioelegyet mossuk 5 ml 10 %-0s NaOH-oldattal, 2x10 ml vizzel, vizmentes K,CO3-on
szaritjuk, a benzolt beparoljuk és a maradékot frakciondlé lombikbol desztillaljuk, kevés
eldparlatot szedve.

Elméleti anyag: Oxovegyiiletek nukleofil addicids reakcidi.
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2-Metilhexan-2-ol eloallitasa

CHs
CHz— (CH)s—Br Mo, CHg— (CHp)3—MgBr aceton, CH3—(CH2)3—C||:—CH3
OH
C4HgBI’ C3H60 C7H160
M 137,03 58,08 116,20
Fp.(°C)  100-103 56 141
p(g/em®) 1276 0,791 0,812
ng 1,4396 1,3590 1,4170

Szaraz 3-nyaku gomblombikba, amelyet kalciumkloridos csével ellatott visszafolyos hiitdvel,
csepegtetd tolcsérrel szereliink fel, bemériink 1,7 g (70 mmol) Mg forgacsot, két jodkristalyt,
magneses kever6t tesziink bele €s annyi vizmentes dietil-étert ontiink hozza, hogy a Mg-ot
elfedje. A csepegtetd tolesérben 7,8 ml (73 mmol) 1-brombutant feloldunk 20 ml vizmentes
dietil-éterben, az oldatbol 2-3 ml-t a magnéziumhoz csepegtetink. Amikor a
komplexképzédés megindul, lassu keverés kozben a halogénvegyiilet éteres oldatat
becsepegtetjlik olyan sebeséggel, hogy a reakcidelegy gyengén forrjon, majd a beadagolas utan
a reakcidelegyet kevertetjiik és forraljuk mindaddig, mig a Mg el nem reagal. A lombikot
jeges-vizes fiirdbe allitva keverés kozben becsepegtetjiik 5,2 ml (70 mmol) aceton 20 ml
vizmentes dietil-éteres oldatat, a reakcioelegyet szobahOmérsékleten fél ordig kevertetjik,
majd kb. 25 g tort jégre ontjiikk. A jég elolvadasa utan annyi 10 %-0s HCI-oldatot adunk
hozza, hogy a csapadék feloldodjon. A fazisokat elvalasztjuk, a vizes fazist extrahdljuk 2x10
ml dietil-éterrel, az egyesitett éteres oldatot mossuk 2x10 ml telitett NaHCOs-oldattal, 2x10
ml telitett NaCl-oldattal, megszaritjuk izzitott Na,;SOy4-on, az étert beparoljuk, a maradékot
frakcional6 lombikbol desztillaljuk.

Elmeéleti anyag: Alkoholok el6allitasa.
Oxovegyliletek nukleofil addicids reakcioi.
Halogénvegyiiletek reakcioi.

N-Benzil-3-nitroanilin eléallitasa

O-0—0™ @ u©

C7HsO CgHeN2O C13H10N202 C13H12N20,
2
M, 106,12 138,13 226,24 228,25
0p.(°C) 112-114 70-7 106
Fp.(°C) 179
p (glem®) 1,044
0 15450
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Erlenmeyer-lombikban 1,1g (7,96 mmol) m-nitroanilint oldunk 10 ml EtOH-ban, hozzaadunk
1,5 ml (14,7 mmol) benzaldehidet. A reakcioelegyet idénként razogatva allni hagyjuk kb. 20
percig, lehttjiik, a kivalt csapadékot Biichner-tdlcséren sziirjiik, alaposan lenyomkodjuk,
kevés mintat kivesziink VRK vizsgalathoz.

A Schiff-bazist gomblombikban oldjuk 20 ml MeOH-ban és razogatas kozben, Kis
részletekben hozzaadunk 0,5 g NaBHy-et. A redukéloszer beadagolasa utan a reakcioelegyet
razogatjuk még 15 percig, majd kevergetés kozben kb. 50 ml hideg vizre ontjiik, az elegyet
lehtitjiik, a kivalt csapadékot Biichner-tdlcséren szlrjilk és MeOH-bol atkristalyositjuk. A
kivalt kristalyokat sziirjik, tisztasagukat VRK-val is ellendrizziik, Osszehasonlitva a
koztitermékkel (futtatdszer: hexan/EtOAc=8/2).

Elméleti anyag: Aminok eldallitasa és bazicitasa.
Oxovegyiiletek kondenzacids reakcidja nitrogéntartalmil vegyiiletekkel.

Benzofenon-oxim eléallitasa

(0] NOH

C13H10O C13H11NO
M, 182,22 197,23
Op.(°C) 49-51 143-144

Gomblombikba bemériink 2,5 g (13,7 mmol) benzofenont, 1,5 g (21,6 mmol)
hidroxilammoénium-kloridot, 7 ml 96%-0s etil-alkoholt és 1 ml vizet. Razogatas kozben,
részletekben hozzaadunk 2,8 g (70 mmol) szilard NaOH-ot (ha a reakcidelegy nagyon
melegszik, hideg vizzel hitjiik). A reakcidelegyet gyengén forraljuk 30 percen at, majd a
lehiilt reakcidelegyet 50 ml viz és 7,5 ml cc. HCI elegyéhez ontjiik. A kivalt csapadékot
szlrjiik, mossuk hideg vizzel, majd metil-alkoholbdl atkristalyositjuk (=4 ml/g).

Figyelem: az oxim levegon allva bomlik!

Elméleti anyag: Oxovegyiiletek kondenzacios reakcioi.

Preparation of (E)-3-phenylpropenoic acid (Cinnamic acid)

0
CHO HC—X  k,co, N GO
ch—\(o

C/HsO C4HsO3 CgHgO2
M, 106.12 102.09 148.16
Mp.(°C) 133
Bp. (°C) 179 139
p (glem®) 1.044 1.082
n? 1.5450 1.3900
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Place 1.7 g of powdered anhydrous potassium carbonate, 5.6 ml (58 mmol) of acetic

anhydride, and 3.8 ml (37,4 mmol) of freshly distilled benzaldehyde ina 100-ml dry
round-bottomed flask. Attach a water-cooled condenser to the flask, and heat the
mixture very gently, with frequent swirling, until evolution of gas stops. Then, very
gently reflux the mixture for 45 minutes. At the end of the heating period, add to the
flask a solution of 6.7 g of potassium hydroxide dissolved in 60 ml of water (basic
pH!). Swirl the flask thoroughly untill all the solid material dissolves. Transfer the
mixture to a separatory funnel and, after the solution has cooled to room temperature,
extract with 15 ml ether to remove the unreacted benzaldehyde. Separate the layers.
To the aqueous layer in a beaker slowly add, with stirring, concentrated hydrochlorid
acid until the solution is acidic (pH=1). Cool the solution in an ice-water bath.
Collect the precipitate on a Biichner funnel by suction filtration. Wash the precipitate
with a little cold water. Purify by recrystallization from a mixture of 3 parts water
and 1 part methanol.

Theoretical background: Preparation of carboxylic acids.

Condensation of carbonyl compounds with carbanions.

(E)-1,3-Difenilprop-2-én-1-on (benzilidénacetofenon) eléallitasa

0 0
©/LCH3 @/ CHO \eoH @ = @
+ —
CgHsO C/HsO CisH120

M, 120,15 106,12 208,26
0p.(°C) 19-20 55-57
Fp. (°C) 202 178-179
p (glem®) 1,03 1,044
n2D° 1,5325 1,5450

Erlenmeyer-lombikban 2,2 g NaOH-ot feloldunk 20 ml vizben, hozzdadunk 12 ml EtOH-t
és 5,2 g (43 mmol) acetofenont, a lombikot jeges-vizes hiitébe allitjuk és razogatas kézben
hozzaadagolunk 4,4 ml (43 mmol) benzaldehidet (a reakcidelegy homérséklete 20-25 °C
kortl legyen). A beadagolds utan a reakcioelegyet, idonként 6sszerdzva, szobahdmérsékleten
allni hagyjuk 2 oran at, majd hiitdszekrénybe tessziik. A kivalt csapadékot sziirjiik, kevés
hideg vizzel semlegesre mossuk és atkristalyositjuk 50 °C-0s EtOH-bol (1g nyers terméket
kb. 5 ml EtOH old ezen a hdmérsékleten). A termék tisztasagdt VRK-val is ellendrizziik
(futtatdszer: hexan/EtOAc=7/3).

Elméleti anyag: Oxovegyiiletek kondenzacios reakcioi.
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Benzoin eloallitasa
(Aciloin kondenzacio)

NaCN
2 CHO —— C|IH—|(|Z
0]

OH
C7HesO C14H120,
M, 106,12 212,24
Op.(°C) 135-137
Fp. (°C) 178-179
p (glem®) 1,044
n® 15450

Figyelem! A NaCN erdés méreg. Ha a borfeliiletre jut, b6 vizzel azonnal le kell mosni. A
NaCN-ot tartalmazé anyaltigot tilos a lefolyoba kionteni. Semlegesités céljabol az eldre
elkészitett vasszulfat oldatba kell nteni.

Gomblombikban 4,8 ml (47 mmol) benzaldehidet oldunk 7 ml EtOH-ban, az oldathoz 5 ml
10 %-os vizes NaCN-oldatot adunk. A lombikra visszafolyos hiitdt szerelve a reakcioelegyet
1 6rén at gyengén forraljuk. A meleg oldatot foz6poharba ontjiik, jeges-vizes fiirdobe allitjuk
20 percig, a kivalt kristalyokat sztlrjiik és EtOH-bol atkristalyositjuk.

Elméleti anyag: Az aciloinkondenzacié mechanizmusa.

Az oxovegyiiletek oxido-redukcids reakcioi.

(2-Benzoiletil)-dimetilammonium-klorid eléallitasa
(Mannich-reakcio)

0] 0]
CH; H : NHCH
@/‘k M R NHCH)
H cr
CgHsO CH,0 C,HsCIN C11H16CINO
M, 120,15 30,03 81,55 213,7
Op.(°C) 19-20 170-173 155-157
Fp. (°C) 202
p (glem®) 1,03
n2 1,5325

Gomblombikba bemériink 2,65 g (32,5 mmol) vizmentes dimetilammonium-kloridot, 1 g (33
mmol) paraformaldehidet, 3 ml (25 mmol) acetofenont és 5 ml 96 %-0s EtOH-t. Az
elegyhez 4-5 csepp cc. HCl-oldatot adunk és forraljuk vizfiirdén masfél 6ran at. A reakci6id6
végén az oldatnak homogénnek és atlatszonak kell lennie. A meleg oldatot f6z6poharba
ontjiikk, 20 ml acetont adunk hozza €s jeges-vizes fiirdébe helyezziik. A kivalt szilard anyagot
sziirjiikk, mossuk 2 ml hideg acetonnal. Az atkristalyositashoz feloldjuk 5 ml forr6 EtOH-ban
¢s a meleg oldathoz 25 ml acetont adunk. Hiités utan a kivalt kristalyokat sziirjiik, szaritjuk.

Elméleti anyag: A Mannich-reakciéo mechanizmusa.
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Cannizzaro-reakcio

CHO
2 _—> +

C7HgO C7Hs0> C;HgO
M, 106,12 122,12 108,14
Op.(°C) 26 122-123 -15
Fp. (°C) 178-179 205
p (glem®) 1,044 1,045
n? 1,5440 1,5400

Erlenmeyer lombikban 6 g KOH-ot feloldunk 5,5 ml vizben, az oldatot lehtitjiik és
hozzdadunk 6 ml (60 mmol) benzaldehidet és a reakcidelegyet razogatjuk, mig stabil
emulziot nem kapunk. A reakcidelegyet egy hétig allni hagyjuk, majd annyi vizet adunk
hozzé, mig a csapadék fel nem oldodik. Az oldatot extrahaljuk 2x10 ml dietil-éterrel. A vizes
oldatot félretessziik. Az éteres oldatot mossuk 5 ml telitett NaHSOgz-oldattal, 10 ml telitett
Na,COs-oldattal majd 10 ml telitett NaCl-oldattal, szaritjuk izzitott Na,SOgs-on, az étert
beparoljuk, és a maradékot frakciondld lombikbdl desztillaljuk néhany csepp eldparlatot
szedve.

A félretett vizes oldatot cc. HCl-oldattal megsavanyitjuk, a kivalt csapadékot sziirjiik és vizbol
atkristalyositjuk.

Elméleti anyag: A Cannizzaro- és a Tyiscsenko-reakcié mechanizmusa.

Benzanilid eloallitasa
(Beckmann-atrendezddés)

NOH
SOCl,
= OO
C13HuNO C13H1:NO
M, 197,23 197,23
Op.(°C) 141 164-166

Gomblombikban 2 g (10,1 mmol) széraz benzofenon-oximot feloldunk 25 ml vizmentes
dietil-éterben, az oldathoz hozzaadunk 3,5 ml szulfinil-dikloridot (tionil-klorid) és a
reakcidelegyet elomelegitett vizfiirdon forraljuk 20 percig, majd gyorsbeparlon az oldoszert
beparoljuk. A maradékhoz 6vatosan 30 ml hideg vizet adunk, a kivalt olajat szétdorzsoljiik és
a vizet Ovatosan ledntjiik a szilard részrél, amit EtOH-bol atkristalyositunk.

Elméleti anyag: A Beckmann-atrendez6dés mechanizmusa.
Oximok eldallitasa és reakcioi.
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Benzilsav eléallitasa

OO0 — @©

OH
C14H1002 C14H 1203

M 210,24 228,25
0p.(°C) 94-95 150-153

Gomblombikban 3,5 g KOH-ot feloldunk 7 ml vizben, 10 ml EtOH-t és 3,5 g (16,7 mmol)
benzilt adunk hozz4, majd a reakcidelegyet forrd vizfiirdén melegitjiilk 20 percen 4t. A meleg
oldatot kiontjiikk f6zOpohdrba, amit jeges-vizes flirdébe allitunk. A hiitésre kivaloé benzilsav
kaliumsot szirjiik, kevés hideg EtOH-lal mossuk, feloldjuk 35 ml vizben, cc. HCl-oldattal
kisavanyitjuk, a kivalt csapadékot szlirjiilk, mossuk hideg vizzel, a nyers terméket vizbol
atkristalyositjuk csontszenes deritést alkalmazva.

Elméleti anyag: Anionoid atrendezdédések.

2,3-Difenilkinoxalin elgallitasa

NHZO @ N\
@) — X
"0 e

CeHsN> C14H100; Ca0H14N>
M, 108,14 210,22 282,36
0p.(°C) 102 95 125-126

Gomblombikban 2,1 g (10 mmol) benzilt feloldunk 8 ml 96 %-0s EtOH-ban o6vatos
melegitéssel, hozzaadjuk 1,1 g (10 mmol) tisztitott o-feniléndiamin 8 ml 96 %-0s EtOH-lal
késziilt oldatat és a reakcidelegyet gyengén forraljuk 30 percen at. A meleg reakcidelegyhez
vizet csepegtetiink zavarosodasig, hagyjuk lehiilni, majd jeges-vizes fiirddben allni hagyjuk
30 percen at. A kivalt szilard anyagot szlrjiik, 96%-0s EtOH-bol, deritéssel atkristalyositjuk.
A termék tisztasagat VRK-val is ellendrizziik (futtatdszer: kloroform).

Elméleti anyag: Hattagt heterociklusos vegyiiletek.

51



Preparation of 3-Carbethoxycoumarin

CHO CO,C,Hs X C02GHs
Qo oere
NS
OH CO,C,Hs o~ 0

C7HsO2 C7H1204 C12H1004
M, 122.12 160.17 218.21
Mp.(°C) 1 98
Bp. (°C) 195 199
d (g/cm®) 1.146 1.055
néo 1.5718 1.4136

In a 100-ml round-bottomed flask equipped with a reflux condenser are placed 2.7 ml (25
mmol) of salicylaldehyde, 4.2 ml (27.5 mmol) of diethyl malonate, and 10 ml of absolute
ethanol. To this mixture are added successively 0.25 ml of piperidine and 3 drops of glacial
acetic acid, and the solution is heated under reflux for 2 hours. The hot solution is transferred
to an Erlenmeyer flask, the reaction flask is rinsed with 2 ml of ethanol, and the ethanol rinse
and 15 ml of hot water are added to the solution. The solution is then allowed to cool without
agitation until crystals begin to form. At that point the mixture is cooled in an ice-water bath
with stirring from time to time. The crystalline product is collected by filtration and washed
with a chilled mixture of 4 ml of ethanol and 6 ml of water. After recrystallization from 95%
etanol and drying in air, colorless crystals are obtained.

Theoretical background: Malonic ester synthesis.
Types of heterocyclic compounds.

Benzimidazol eloallitasa

NH, N
@[ + HCO,H — ©[ \>
N

H

NH,
CeHsN> CH,0, C7HsN,
M; 108,15 46,03 118,14
0p.(°C) 103-105 171-172
Fp. (°C) 100-101
p (g/cm?) 1,22

Gomblombikba bemériink 2 g (18,5 mmol) o-feniléndiamint, 1,7 ml 90%-0s
hangyasavat. A lombikra visszafolyds hiitdt szereliink €s a reakcioelegyet forrd
vizfiirdon 1 6rdn at melegitjiik. A lehiitott elegyhez lassan, razogatas kozben 10%-0S
NaOH oldatot adunk semleges pH-ig. A kivalt csapadékot szirjik és vizbdl,
deritéssel atkristalyositjuk.

Elméleti anyag: Ottagt heterociklusos vegyiiletek.
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1-Fenil-3-fenilaminopirrolidin-2,5-dion eléallitasa

CoH NH, @—NH %
e OO
N *
0 \
O
C10H9NO3 CeH7N C16H14N20;
M, 191,19 93,13 266,3
Op.(°C) 197-198 6 215
Fp. (°C) 184
p (g/cm®) 1,022
n® 1,5860

Gomblombikba bemériink 1,9 g (10 mmol) maleanilidsavat, 1 ml (11 mmol) anilint, 10 ml
jégecetet és az elegyet forraljuk 30 percig. Lehiilés utan a szilard terméket sziirjiik, mossuk
kevés hideg EtOH-lal és benzolbol vizfiirdén atkristalyositjuk.

Elméleti anyag: Heterociklusos vegyiiletek tipusai.

Izopentil-acetat eléallitasa

(CH3),CH— (CH2),— OH+ AcOH ﬂ (CH3)2CH— (CH2),— O— ﬁ— CH3
0]
CsH120 CoH40, C7H140;

M, 88,15 60,05 130,19

Op.(°C) -117 16

Fp. (°C) 131 117 141

p (g/cm®) 0,809 1,05 0,876

n 1,4060 1,3720 1,4000

Gomblombikba bemériink 8 ml (73 mmol) izopentil-alkoholt, 11 ml (0,19 mol) jégecetet és
ovatosan 1,8 ml cc. HpSOy4-at. A kénsavat alaposan elhomogenizaljuk az oldatban és a
reakcidelegyet gyengén forraljuk 45 percig. A lehtilt oldatot valasztotolcsérbe ontjiik és
mossuk 25 ml vizzel, 2x15 ml telitett NaHCOs-oldattal (gazfejlodés!), 15 ml telitett NaCl-
oldattal. A nyers terméket izzitott Na,SOy4-on szaritjuk és frakcionald lombikbol desztillaljuk,
kevés eléparlatot szedve.

Elméleti anyag: Karbonsavszarmazékok eléallitasa és reakcioi.
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Benzoesav-metil-észter eléallitasa

COH COCH;
@ H2S04
+ CH;OH ——

C/HgO, CH,0O CgHgO,
M, 12212 32,04 136,15
Op.(°C) 122-123
Fp. (°C) 65 198-199
p (glem®) 0,791 1,094
n? 1,3290 1,5170

Gomblombikba bemérink 6 g (49,1 mmol) benzoesavat, 25 ml (0,62 mol) vizmentes
MeOH-t és 1,5 ml cc. HSO4-at és a reakcioelegyet forraljuk egy oran at. A MeOH felesleg
felét beparoljuk, a maradékhoz lehiilés utdn 50 ml vizet adunk és az elegyet extrahaljuk 2x15
ml dietil-éterrel. Az éteres fazist mossuk 10 ml vizzel, 10 ml telitett NaHCOs3-oldattal, 10 ml
telitett NaCl-oldattal, szaritjuk izzitott NaySOg4-on, az étert beparoljuk és a maradékot
frakcionalo lombikbdl desztillaljuk, kevés eloparlatot szedve.

Elméleti anyag: Karbonsavszarmazékok eldallitasa.
Az észterképzddés és hidrolizis mechanizmusa.

2-Acetoxibenzoesav (acetilszalicilsav) eléallitasa

COH COH
@[ Ac,0 (@]
OH o/U\cH3

C7Hs03 C4HsO03 CoHgOy4
M, 138,12 102,09 180,16
Op.(°C) 158-160 138-140
Fp. (°C) 139
p (g/cm®) 1,082
n? 1,3900

Egy kis gdmblombikba bemériink 1,4 g (10 mmol) szalicilsavat, 2 ml ecetsav-anhidridet és
3 csepp cc. HySO4-at. Az elegyet 60 °C-os vizfiirdon melegitjik 30 percig, idonként
megrazogatva. Ezutan hozzdadunk 20 ml vizet és jeges-vizes fiirdében lehiitjiik. A kivalt
csapadékot sziirjiik és a nyers terméket ecetsavas vizbdl atkristalyositjuk.

Elméleti anyag: Karbonsavszarmazékok eléallitasa és reakcioi.
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3-Nitrobenzoesav eldallitasa

C02CH3 COZH
NaOH
—_—
N02 NOZ
CgH/NO4 C7Hs5NO4
M, 181,15 167,12
Op.(°C) 78-80 140-142

Gomblombikba 3 g (16,6 mmol) 3-nitrobenzoesav-metil-észtert és 30 ml 1,25 M-0s NaOH-
oldatot tesziink és az elegyet forraljuk, mig homogén oldatot nem kapunk. A meleg
reakcidelegyet higitjuk egyenld térfogatu vizzel és jeges-vizes hiités, keverés kozben cc. HCI-
oldattal megsavanyitjuk. A kivalt csapadékot sziirjik és atkristalyositjuk 1 %-0s HCI-
oldatbol.

Elméleti anyag: Karbonsavszarmazékok eléallitasa és reakcioi.

4-Bromanilin eloallitasa

O

CgHgBrNO CeHeBrN
M, 214,07 172,03
0p.(°C) 167-169 62-64

Gomblombikban 3,8 g (17,7 mmol) 4-bromacetanilidet oldunk 7 ml EtOH-ban, az oldatot
forrasig melegitjiik és a forrasban levo oldathoz a hiitén keresztiil 5 ml cc. HCI-oldatot
adagolunk, majd a forralast 40 percen at folytatjuk. A reakcioelegyet higitjuk 30 ml vizzel, a
visszafolyos hiitét desztillalo feltétre cseréljiik és kidesztillalunk kb. 20 ml folyadékot. A
maradékot 20 ml jeges vizhez ontjilk és keverés kozben lassan 10 %-0s NaOH-oldattal
atligositjuk. A kivalo olajos termék lassan megszilardul. A kivalt anyagot szlirjiik, mossuk
hideg vizzel és vizes EtOH-bdl atkristalyositjuk. A termék tisztasagat VRK-val is ellendrizziik
(futtatoszer: benzol/MeOH=9/1).

Elméleti anyag: Karbonsavszarmazékok eléallitasa és reakcioi.
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Maleanilidsav eloallitasa

NH, COH
| o + @ —>[ 0
cl

0 NH—<: :>

C4H,05 CsH;N C1oH9NO3
M, 98,06 93,13 191,19
Op.(°C)  54-56 197-198
Fp. (°C) 200 184
p (g/cm?) 1,022
0 1,5860

Erlenmeyer-lombikban 2 g (20,4 mmol) poritott maleinsav-anhidridet feloldunk 10 mi
jégecetben, majd hiités, rdzogatds kozben 10 perc alatt becsepegtetiink 2 ml (21 mmol)
anilint, majd az elegyet még 20 percig razogatjuk. A szilard anyagot sziirjiik, mossuk kevés
hideg EtOH-lal. A végtermék tisztasaga megfeleld tovabbi reakciokhoz, vagy EtOH-bol
atkristalyosithato.

Elméleti anyag: Karbonsavszarmazékok eldéllitasa és reakcioi.

N-Fenilmaleimid eléallitasa
O

COH Ac,0
Lo =1
C C>

C1oHsNO3 C1oH/NO,
M, 191,19 173,18
0p.(°C) 197-198 85-87

Gomblombikba bemériink 0,35 g vizmentes NaOAc-ot, 3,5 ml ecetsav-anhidridet és 1,9 g
(10 mmol) maleanilidsavat. A reakcioelegyet forr6é vizflirdon melegitjiik 30 percig, majd 10
ml jeges vizre Ontjiik. Kevergetés kozben a termék kivalik, szlrjiik, megszaritjuk és
ciklohexanbol deritéssel vizfiirdén atkristalyositjuk (=~ 25 ml/g). A termék tisztasagat VRK-
val is ellendrizziik (futtatészer: EtOAc/hexan=6/4).

Elméleti anyag: Karbonsavszarmazékok eldallitasa €s reakcioi.
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Borostyankdsav-anhidrid eléallitasa

o)
CO,H Ac,0 /
[ £ 0
CO.H {
o)
C4HgO4 C4H403
M, 118,09 100,07
Op.(°C)  188-190 120-122

Gomblombikban 2,6 g (25 mmol) borostyankdsavat és 4,8 ml (50 mmol) ecetsav-anhidridet,
idénként razogatva, vizfiirdén gyengén forralunk, mig homogén oldatot nem kapunk, majd a
forralast folytatjuk még ugyanannyi ideig. Az elegyet f6z6poharba ontjiik, jeges-vizes fiirdobe
allitjuk, a kivalt csapadékot sziirjiik, mossuk 2x5 ml dietil-éterrel, szaritjuk, CHCl3-bol
atkristalyositjuk.

Elméleti anyag: Karbonsavszarmazékok eldéllitasa és reakcioi.

7-Oxabiciklo[2.2.1]hept-5-én-2ex0,3ex0-disav-dimetil-észter eléallitasa

0]

/ O o) 0]
i\ 0]

(0]

CsHsO  C4H203 CgHgO4 C10H1205
M, 68,07 98,06 166,13 2122
Op.(°C) 52-54 123-124 120

Fp.(°C)  31-33
p (g/cm®) 0,936
0 1,4210

Jol zar6 szaraz fiolaban razogatas kozben feloldunk 12 ml tetrahidrofuranban 4 g (40,7 mmol)
poritott maleinsav-anhidridet, majd hozzdadunk 2,7 ml (37,1 mmol) furdnt, és a
reakcidelegyet elrakjuk egy hétre. A kivalt kristalyokat szlrjiik, mossuk 4 ml hideg
terahidrofurdnnal, megszaritjuk, mérjiik tomegét és olvadaspontjat. Kis mintat félretesziink
VRK vizsgalatra, a sav-anhidrid tobbi részét az alabbi eljaras alapjan atalakitjuk észterré.

5 g (mmol) sav-anhidridet ¢s 10 ml metil-alkoholt kis gdomblombikba tesziink, hozza-
csepegtetiink razogatas kozben 0,5 ml cc. HCl-at. A lombikba forrkovet tesziink, visszafolyos
hiitét szerellink ra és a reakcioelegyet forraljuk 2 oran at. A forré oldatot kis Erlenmeyer
lombikba Ontjiik, engedjiik szobahdmérsékletre hiilni, majd jeges-vizes hiitébe allitjuk. A
kivalt kristalyokat sz{irjiik, 4 ml hideg metil-alkohollal mossuk, szaritjuk.

Elméleti anyag: Diels-Alder reakciok.

Karbonsavszarmazékok reakcioi.
Nukleofil acil szubsztitacidk.
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p-Jéd-nitrobenzol eléallitasa

H2S04 + Kl
OZN NH2 WOZ»OZN N2 —_— OZN |
H

S04
CeHsN20O> CgH4INO,
M, 138,13 249,01
Op.(°C)  149-151 175-177

Egy 100 ml-es Erlenmeyer-lombikban keverés kozben 25 ml vizhez dévatosan hozzaadunk 2,5
ml cc. H,SO4-at, majd 2,5 g (18 mmol) p-nitroanilint. Az oldatot jeges-vizes hiitében 10 °C
ald hiitjiik és keverés kozben, lassu litemben hozzaadjuk 1,25 g NaNO, 6 ml vizzel késziilt
hideg oldatat. Az adagolas kozben a reakcidelegy hémérséklete ne haladja mega 10 °C-ot (1-
2 karbamid kristdly hozzdadasaval a feleslegben levd salétromossavat elbontjuk). Az igy
elkésziilt hideg diazonium-s6 oldatot keverés kozben egy nagyobb fézépoharban levd 4,2 g
(25 mmol) KI 10 ml vizzel késziilt oldatdhoz adjuk kis részletekben, és a kevergetést addig
folytatjuk, mig a nitrogénfejlédés megsziinik. A kivalt csapadékot sziirjiik és 95 %-0s EtOH-
bol atkristalyositjuk.

Elméleti anyag: Diazoniumvegyiiletek eldallitasa és reakcioi.

N-Benzoilglicin (hippursav) eléallitasa
cocl

NH,OH
ChHCHy—COH ——NH;—CHy— CO,H ———» C—NH—CH;—COH

O
C,HsCIO, C,HsNO, C/HsCIO CoHoNO;
M, 94,50 75.07 140,57 179,18
0p.(°C) 62 240 1 188-190
Fp. (°C) 198
p (g/em®) 1,211
n? 1,5230

3,1 g (33 mmol) kloérecetsavat feloldunk 5 ml vizben, hozzdadunk 35 ml tdmény
ammoniumhidroxid-oldatot és a reakcidedényt lezarva allni hagyjuk egy hétig. 10 ml 40 %-
0s NaOH-oldat hozzaadasa utan fiilke alatt kb. 20 ml-nyi térfogatra paroljuk (az ammonia
szaga ne legyen érezhetd). A lehtilt oldathoz gdmblombikban 2,5 ml (21,5 mmol) benzoil-
kloridot adunk, az elegyet razogatjuk, mig a benzoil-klorid szaga mar nem érezhetd. Ezutan a
reakcidelegyet kb. 10 g tort jég és 10 ml cc. HCI elegyére ontjiik (az elegy pH-ja savas
legyen), a kivalt csapadékot sziirjilk, kevés hideg vizzel mossuk, vizbdl deritéssel
atkristalyositjuk.

Elméleti anyag: Aminokarbonsavak eldallitasa és reakcioi.
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p-Aminobenzolszulfonamid (szulfanilsavamid) eléallitasa

NHAC NHAc NHAc NH,
@ CISO3H @ NH,4OH @ HCl @
—_— —_— e
SO,Cl SO,NH, SO,NH,
CgHgNO CgHsCINOSS CgH1oN2O3S  CgHgN-O,S
M, 135,17 233,67 214,33 172,19
0p.(°C) 114 145-148(bomlik) 139 164-165

Erlenmeyer-lombikba 4 ml (60 mmol) klorkénsavat tesziink, 10-15 °C-ra hiitjiikk és kis
részletekben 1,4 g (10,3 mmol) acetanilidet adunk hozz4, majd a reakcidelegyet vizflirdon
60-70 °C-on egy 6ran at melegitjiik. Lehtités utan kb. 30 g tort jégre Ontjiik, a jég elolvadasa
utan a kivalt csapadékot szirjiik, hideg vizzel mossuk. Az igy nyert nyers p-acetamino-
benzolszulfonsav-kloridot 5 ml tomény NH4OH-oldattal 6sszerazzuk ¢és kb. 30 percig 70 °C-
os vizflirdon tartva rdzogatjuk. Lehtilés utan 10 %-0s H,SO;-oldattal atsavanyitjuk, hiitjik, a
kivalt csapadékot szlrjik, kevés hideg vizzel mossuk. A kapott nyers p-acetamino-
benzolszulfonsavamidot gémblombikban 10 ml 10 %-0s HCl-oldatban egy 6ran at forralva
hidrolizaljuk, vizzel kétszeresére higitjuk, forron csontszénnel deritjilk az oldatot, szlrjiik, a
szlrletet Ovatosan szilard Na,COs-tal semlegesitjik (gazfejlodés!). Hutés utan a kivalt

csapadékot sztirjiik és vizbdl atkristalyositjuk.

Elmeéleti anyag: Szulfonsavak és szarmazékaik.

Festés indigoval
0]

H
CHO HG NaOH N
e = QLK IO
NOZ H3C N
H o
ox.lred.
O H
N
O IO
N
H o
C7/HsNO3 C3HgO C16H10N202
M, 151,12 58,08 262,27
Op.(°C) 45 >300
Fp. (°C) 56
p (glcm®) 0,791
néo 1,3590
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Erlenmeyer-lombikban 5 ml acetonban feloldunk 0,5 g 2-nitrobenzaldehidet, az oldathoz 5
ml vizet adunk. Az elegyhez razogatas kozben kis részletekben hozzaadunk 2,5 ml 1 M
NaOH-oldatot (a reakcid kissé exoterm). A reakcioelegy lehiitése utan a kivalt csapadékot
Biichner-t6lcséren sztrjiik és mossuk 10 ml vizzel. A kiszlirt anyagot a sziirépapirral egytitt
f6zOpoharban levé 10 ml 1 M NaOH-oldatba tessziik és felforraljuk az elegyet. 2 ml 10 %-
os natriumditionit-oldatot adunk hozza egyszerre, majd kis részletekben tovabbi
redukaloszert, mig az indigo feloldodik és sargas-zoldes oldatot kapunk. A meleg oldatot
fozépoharban levé 50 ml vizhez ontjiik és egy textildarabot az igy kapott oldatba tesziink és
allni hagyjuk benne kb. 5 percig, néhanyszor megforgatva. A textildarabot oraiivegre tessziik
¢és megszaritjuk, kozben a levegd oxigénjének hatasara megtorténik az oxidacio.

Kimutatasi és szarmazékkészitési reakciok

A reakciokat altaldban tiszta, szdraz kémcsOben végezziik. Az oldatok készitéséhez hasznalt
oldoszerek desztilldltak legyenek és a vizes oldatok készitéséhez is desztillalt vizet
hasznaljunk. Fontos, hogy a kiilonb6z6é mintak és reagensek kimérésére hasznalt pipettakat ne
cserélgessiik  Ossze, mert hamis eredményeket kapunk. Ugyancsak ajanlatos a
reagensoldatokat frissen késziteni €s ugynevezett vakprobdkat is végezni. A vizsgalandd
mintabol, hacsak kiilon nincs feltiintetve, folyadék esetén 3-4 cseppet, szilard esetén egy
spatulahegynyi (~20 mg) anyagot hasznalunk. Szarmazékkészités esetén a kapott szilard
anyag atkristalyositdsa utan az olvadaspont meghatarozasaval az ismeretlen vegyiilet altalaban
azonosithato.

Szénhidrogének

Bromozasi proba: A vizsgalandd mintat oldjuk 0,5 ml diklormetanban és 4-5 csepp 0,05 M
diklérmetanos bromoldatot adunk hozzd. Ha nem tapasztalunk szinvaltozast, az elegyhez
néhdny vasforgacsot adunk ¢és gyengén megmelegitjiik. A goézteret desztillalt vizzel
megnedvesitett pH-papirral megvizsgaljuk.

Megjegyzés: A fenolok, enolok, aminok, aldehidek €s ketonok szintén reagalnak broémmal.

Kalium-permanganatos proba: A vizsgilandd mintat oldjuk 0,5 ml acetonban és
hozzaadunk 2-3 csepp 1 %-0s vizes KMnOg-oldatot.

Megjegyzés: Konnyen oxidalhatdo funkcids csoportokat tartalmazd vegyiiletek (fenolok,
primer és szekunder alkoholok, aldehidek) szintén pozitiv probat adnak.

Szerves halogénvegyiiletek

Beilstein-préba: Bunsen-égé szintelen langjaban egy rézdrot végét kiizzitjuk. A lehdlt
rézdrotot a vizsgalandé mintdba martjuk, majd a szintelen gazlang széléhez tartjuk.
Megjegyzés: A proba érzékeny, de csak magasabb forrdspontt vegyiilet esetén ad megbizhato
eredményt.

Eziist-nitratos préba: A vizsgilandé mintdhoz adjunk 1 ml telitett etil-alkoholos eziist-

nitrat-oldatot. Az 0sszerazott elegyet hagyjuk allni szobahdmérsékleten 5 percig. Ha csapadék
jelenik meg, adjunk hozzd 2 csepp 5 %-os salétromsavat. Ha nincs csapadékkivalas,
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melegitsiik enyhén az elegyeket (70 °C-os vizfiirdén), mig nem észleliink csapadék kivalast,
vagy zavarosodast. Ekkor ezekben az esetekben is elvégezziik a salétromsavas kezelést.
Megjegyzés: A kiilonbozo reakciokészségii szerves halogénszarmazékok kiilonbozo 1d6 alatt
reagalnak az eziist-nitrattal. A  salétromsavas kezelés azért sziikséges, hogy
megbizonyosodjunk, a kivalt csapadék vagy a zavarosodas valdban eziist-halogenid-e (ami
nem oldodik salétromsavban).

Proba acetonos natrium-jodid-oldattal: A vizsgalandé mintahoz 1 ml 12 %-0S acetonos
natrium-jodid-oldatot adunk és Osszerdzva 5 percig szobahémérsékleten allni hagyjuk. Ha
nem észleliink valtozast, az elegyet 50 °C-os vizfiirdoben tartjuk 10 percig, majd lehiitjiik.
Megjegyzés: A reagens oldatot mindig frissen készitjiikk és barna livegben tartjuk. A proba
azon alapszik, hogy a képz6dé NaCl vagy NaBr nem oldodik acetonban. A reakcio sebessége
a szerves halogénszarmazék reakcidkészségétol, és a halogén mindségétdl is fligg.

Alkoholok

Lucas-préba: A vizsgalandé alkoholbol 0,2 ml-t 2 ml Lucas-reagenssel elegyitiink, az
elegyet Osszerazva allni hagyjuk szobahdmérsékleten. Ha nincs valtozas 3-4 perc alatt, az
oldatot 50 °C-os vizfiirdében melegitjiik 2-3 percig.

Reagens készités: 60 g frissen izzitot ZnCl,-ot oldunk 42 ml cc. HCl-oldatban.

Megjegyzés: A probat csak vizoldhat6 alkoholok adjdk. Az alkoholok szerkezetiiktdl fliggden
eltérd sebességgel reagalnak a reagenssel. A képzddd alkil-halogenid, mivel nem oldodik a
reagensben, kiilon fazisként vagy opalizacioként jelentkezik.

Oxidacié Jones-reagenssel: A vizsgalandé mintat oldjuk 1 ml acetonban, majd az oldathoz
1-2 csepp Jones-reagenst adunk.

Reagens készités: 6,7 g CrOs-ot feloldunk 6 ml cc. H,SO4-ban. Ovatosan 30 ml desztillat
vizhez Ontjiik, majd az igy kapott oldatot desztillalt vizzel 50 ml-re higitjuk.

Megjegyzés: A probat az aldehidek is adjék, valamint hosszabb id6 alatt az olefinek is. A
hasznalt aceton tisztasagat vakprobaval ellendrizni kell.

3,5-Dinitrobenzoatok készitése: Kémcsobe 0,2 g 3,5-dinitrobenzoil-kloridot és 8-10 csepp
vizsgaland6 alkoholt tesziink, az elegyet 70 °C-os vizfiirdon melegitjiik 5 percig, lehitjiik és
2 ml vizet adunk hozza. A kivalt szilard anyagot szlirjiik, alaposan mossuk 5 ml telitett
Na,COs-oldattal, szlirjiikk, 5 ml vizzel mossuk €s vizes EtOH-bol atkristalyositjuk.
Megjegyzés: LehetOleg frissen készitett savkloridot haszndljunk.

Fenolok

Vas(l11)-kloridos-proba: A vizsgalando mintat oldjuk 1 ml vizben (esetleg kevés EtOH-Ial
az oldodast eldsegithetjiik), majd az oldathoz adjunk 2 csepp frissen késziilt 0,5 %-0S vizes
vas(l11)-klorid-oldatot.

Megjegyzés: A fenolok FeCls-dal szines komplexet adnak. A szin az aromas vegyiilet
szubsztituenseitdl fligg. A probat az enolok is adjak.

Bromos-viz-préba: A vizsgalandé mintdhoz adjunk 5 ml vizet, majd rdzogatds kozben

cseppenként telitett bromos vizet, amig annak szine megmarad.
Megjegyzés: A probat az aromas aminok is adjak.
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Enolok

Komplexképzési reakcio réz(Il)-ionokkal: A vizsgalandé mintahoz adjunk 5-6 csepp vizes
telitett réz(Il)-acetat oldatot, tobbszor alaposan razzuk ossze.

Megjegyzés: A probat mas, j0 komplexképzd sajatsaggal rendelkezd vegyiiletek (fenolok,
aminok, a-aminosavak, tobbértékli alkoholok) zavarhatjak.

Oxo-enol tautoméria vizsgalata: 2 ml 0,6 M metil-alkoholos acetecetészter-oldathoz
adjunk egy csepp frissen késziilt 0,5 %-0s vizes vas(lll)-klorid-oldatot, majd gyorsan annyi
0,1 M metil-alkoholos brom-oldatot, hogy az enol-komplex jellemz6 szine eltiinjon. Mérjiik
azt az 1dGt, ami alatt az eredeti szin (természetesen a higabb oldat miatt kisebb intenzitassal)
visszaall.

Aminok

Bazikussag vizsgalata: A vizsgalandé mintahoz 1 ml desztillalt vizet adunk €s univerzalis
indikatorpapirral kémleljiik az oldat pH-jat.

Salétromossavas proba: A vizsgalandé mintat oldjuk 0,5 ml cc. HCI-oldatban, jeges-vizes
fiirdében lehitjiik (ha anyagkivalast észleliink, viz hozzdadéasaval felodjuk). A hideg oldathoz
3-4 csepp elézetesen lehiitott 20 %-os vizes natrium-nitrit-oldatot adunk. Figyeljiik meg a
valtozast.

Hinsberg-préba: A vizsgalandé mintahoz 1,5 ml 10 %-0s NaOH-oldatot adunk, majd
Ovatosan 2-3 csepp benzolszulfonil-kloridot és 10 percig szobahémérsékleten razogatjuk (a
reakcidelegynek lugos kémhatastinak kell lennie!). Ha nincs anyagkivalas, az elegy felét egy
masik kémcsoben savanyitsuk meg 10 %-0s HCl-oldattal és figyeljiik meg a valtozast. Ha az
eredeti lugos reakcidelegyben anyagkivalast (olajos vagy szilard) tapasztalunk, adjunk 1 ml
vizet hozza. Ha nem oldodik, az oldatot tavolitsuk el pipettaval és a maradékhoz adjunk 1 ml
10 %-o0s HCl-oldatot.

Megjegyzés: A proba magasabb szénatomszadm (Cjp felett) esetén nem alkalmazhatd
megbizhatdan.

Pikrat képzés: A vizsgaland6 mintat oldjuk 1 ml EtOH-ban, hozzdadunk 1ml telitett etil-

alkoholos pikrinsav-oldatot, és az oldatot forrd vizfirdében melegitjiik 2-3 percig, majd
hagyjuk lassan lehtilni.

Oxovegyiiletek

Oxidacio KMnO;-oldattal: A vizsgaland6 mintat oldjuk 0,5 ml DMF-ban és hozzaadunk 1
ml 1 %-0s KMnO;-oldatot és razogatjuk.

Oxidacio Jones-reagenssel: A vizsgalandé mintat oldjuk 0,5 ml DMF-ban és hozzaadunk

1-2 csepp Jones-reagenst, Osszerazzuk és hagyjuk néhany percig éallni. Ha nincs valtozas,
enyhén melegitsiik meg.
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Jodoform-préba: A vizsgalandé mintat oldjuk 2 ml vizben és 1 ml 10 %-0s NaOH-oldatot
adunk hozza. Cseppenként annyi reagenst adagolunk hozza, hogy a reagens oldat szine
megmaradjon. Gyengén melegitjilk néhany percig (ha az oldat szine megvaltozik, még adunk
hozza reagenst), néhany csepp NaOH-oldatot adunk hozza és higitjuk 5 ml vizzel.

Reagens készités: 100 ml vizben oldunk 25 g KI-ot és 12,5 g jodot.

Megjegyzés: A probat a metil-ketonok és az R-CH(OH)-CH3 képletii alkoholok adjak.

2,4-Dinitrofenilhidrazon készités: A vizsgalandé mintahoz vagy minimalis EtOH-lal késziilt
oldatahoz 3-4 ml reagenst adunk. Az elegyet enyhén megmelegitjiik. A kivalt szilard anyagot
szirjik és EtOH-bol atkristalyositjuk.

Reagens készités: 1 g 2,4-dinitrofenilhidrazint oldjunk 5 ml cc. H,SO,4-ban, az oldatot
ovatosan, kevergetés kozben 8 ml viz és 25 ml EtOH elegyéhez adjuk.

Tollens-proba: Zsirtalanitott kémcsében 1 ml Tollens-reagenshez 3 csepp 1 %-os aldehid-
oldatot adunk, az elegyet 0sszerdzzuk és forrd vizfiirdébe helyezziik.

Reagens készités: 10 ml 5 %-os vizes eziist-nitrat-oldathoz adjunk 10 csepp 10 %-0s
NaOH-oldatot, majd razogatas kodzben cseppenként annyi tomény ammonium-hidroxid-
oldatot, hogy a csapadék éppen feloldodjék.

Megjegyzés: Redukalo szénhidratok kimutatdsdra hasznaljak. A reagenst mindig frissen kell
késziteni és a maradékot ki kell 6nteni.

Karbonsavak és karbonsavszarmazékok

Savamid készités: Kis gdmblombikban kb. 0,1 g vizsgdlandd6 mintdhoz 0,5 ml szulfinil-
dikloridot adunk, visszafolyos hiit6t szereliink ra és 20-30 percig 80-90 °C-os vizflirdén
tartjuk. Lehilés utan 3-4 ml hideg tomény ammonium-hidroxid-oldatot adunk hozza és
razogatva 2-3 percig forrd vizflirdon tartjuk. Lehiitjiik, a csapadékot szilirjiik, mossuk 2 ml
vizzel, 2 ml hig HCl-oldattal, 2 ml hig NaOH-oldattal és 2 ml vizzel, majd EtOH-bol vagy
vizes EtOH-bol atkristalyositjuk.

Eszter hidrolizis: A vizsgalandé mintat 3 ml 2 N NaOH-oldattal forraljuk, mig a vizben
nem oldodo észteres fazis eltlinik. A lehiitott oldatot cc. HCl-oldattal kisavanyitjuk, a kivalt
karbonsavat szlirjiik, vizzel mossuk, atkristalyositjuk.

Megjegyzés: A proba csak vizben nem o0ldodd, szilard halmazéllapoti karbonsavak esetén
alkalmazhato.

Hidroxamsav-proba: A vizsgaland6 mintahoz 0,5 ml 0,5 M etil-alkoholos hidroxil-
ammonium-klorid-oldatot adunk, majd 2 M KOH-oldat hozzaadasaval pH=9-re lugositjuk.
Az elegyet forrasig melegitjiik, majd lehiités utan 5 %-0s HCl-oldattal pH=3-ra savanyitjuk,
végiil 1-2 csepp 5 %-os vas(lll)-klorid-oldatot adunk hozza.

Megjegyzés: A reakciod szinvaltozéassal jar. A probat, eltérd reakciosebességgel, észterek,
savanhidridek, savkloridok, laktonok adjak.

Aminosavak ninhidrin-prébaja: A vizsgdlandd0 mintat 1 ml ninhidrin reagenssel

felforraljuk és a szinvaltozast feljegyezziik.
Reagens eldallitas: 90 %-0s vizes EtOH-lal készitiink 0,2 %-0s ninhidrin-oldatot.
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Vegyszerekkel kapcsolatos tudnivalok

A vegyszerekkel torténd miveletek soran nemcsak az adott vegyiilet tisztasagat, fizikai
adatait, kémiai tulajdonsagait kell ismerni, hanem mindazokat az eldirasokat is, amelyeket be
kell tartani a vegyszerrel torténd munka soran, valamint az adott vegyszer egészségkarositd
hatasait is. Mindezen adatokat egy jol elkészitett vegyszercimke tartalmazza (lasd alabb). A
biztonsagos munkavégzés szempontjabol fontos, hogy értsiik a cimkén szerepld veszélyességi
piktogramokat (vagy az ezeket szimbolizald betiijeleket), a vegyszer méregkategoria ¢s
veszélyességi besorolasat, a veszélyre, kockazatra utaldé R- (risk=kockéazat) mondatok és a
biztonsdgos hasznalatra wutaldé S- (safety=biztonsdg) mondatok jelentését. Ezeknek
feltlintetését a 143/1997 (IX.3.) korményrendelet kotelezové teszi. Meg kell jegyezni, hogy
ezek hidnya a vegyszercimkén vagy a vegyszer-katalogusban nem azt jelenti, hogy az illetd
vegyszer vesz€lytelen! A gyakorlatra torténd felkésziilés azt is magaba foglalja, hogy a
felhasznaland6 vegyszerek ezen besorolasaival megismerkedjiink. Ezt el6segitendd, a
receptekben szerepld vegyszereket feltlintettiik, melléjiik irva a rajuk vonatkozd, vegyszer-
katalogusokbol szarmazo jeloléseket.

Vegyszercimke
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Méregkategoriak
-l erds méreg V-A
-1l méreg V-B
-1l gyenge méreg V-C
-IV gyakorlatilag nem mérgez6 V-D

Veszélyességi besorolasok

kifejezetten veszélyes
veszélyes

mérsékelten veszélyes
gyakorlatilag nem veszélyes

Veszélyességi piktogramok és betiijeleik

Maré (C)

65

Robbanésveszélyes (E)

Egést taplalé (Oxidalé) (O)

Mérgezé (T), er6sen mérgezd (T+)

Konnyen gyulladd (F), rendkivil gyulékony (F+)

Ingerlé (Xi), artalmas (Xn)

Komyezetre veszélyes (N)



A vegyiletekkel, vegyi anyagokkal kapcsolatos veszélykozlés gyakorlati eszkdzei az un.
Nemzetkozi Kémiai Biztonsagi Kartyak (ICSC), amelyek az egészség ¢és biztonsag
szempontjabol leglényegesebb tudnivalokat foglaljdk Ossze az egyes vegyi anyagokrol
roviden, érthetd €és hasznalhaté formaban. Az angol valtozat megtalalhato az alabbi cimen:

www.ilo.org/public/english/protection/safework/cis/products/icsc/index.htm
A kartyadk magyar valtozata, amely tartalmazza az adott vegyi anyagra vonatkoz6 magyar
szabalyozast is az alabbi cimen talalhato:

www.fjokk.hu/magyaricsc/index.htm

A vegyiiletek veszélyeire/kockazataira utal6 R mondatok

1 Széraz allapotban robbanasveszélyes

2 Utés, strlodas, tiiz vagy mas gytjtoforras robbanast okozhat.

3 Utés, sarlodas, tiiz vagy egyéb gytjtoforras rendkiviili mértékben ndveli a
robbanasvesz¢lyt.

4 Nagyon érzékeny, robbanasveszélyes fémvegyiileteket képez.
5 H¢ hataséra robbanhat.

6 Levegdvel érintkezve vagy anélkiil is robbanasveszélyes.

7 Tiizet okozhat.

8 Eghet6 anyaggal érintkezve tiizet okozhat.

9 Eghet6 anyaggal érintkezve robbanasveszélyes.

10 Kevésbé tlizveszélyes.

11 Tlizveszélyes.

12 Fokozottan tlizveszélyes.

13 Fokozottan tlizveszélyes cseppfolyositott gaz.

14 Vizzel hevesen reagal.

14/15 Vizzel hevesen reagél és kozben fokozottan tlizveszélyes gazok képzddnek.
15 Vizzel érintkezve fokozottan tlizveszélyes gazok képzddnek.

151 Savval érintkezve fokozottan tlizveszélyes gdzok képzddnek.

15/29 Vizzel érintkezve fokozottan tlizveszélyes €s mérgezd gadzok képzddnek.
16 Oxidalé anyaggal érintkezve robbanasveszélyes.

17 Levegdn ongyullado.

18 A hasznalat soran robbanasveszélyes/tlizveszélyes gaz-levegd elegy keletkezhet.
19 Robbanasveszélyes peroxidokat képezhet.

20 Belélegezve artalmas.

20/21 Belélegezve és borrel érintkezve artalmas.

20/21/22 Belélegezve, borrel érintkezve és lenyelve artalmas.

20/22 Belélegezve ¢és lenyelve artalmas.

21 Bdrrel érintkezve artalmas.

21/22 Borrel érintkezve és lenyelve artalmas.

22 Lenyelve artalmas.

23 Belélegezve mérgezo (toxikus).

23/24 Belélegezve és borrel érintkezve mérgezo.

23/24/25 Belélegezve, borrel érintkezve €s lenyelve mérgezo.

23/25 Belélegezve €s lenyelve mérgezo.

24 Borrel érintkezve mérgez6 (toxikus).

24/25 Borrel érintkezve és lenyelve mérgezo.
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25

26

26/27
26/27/28
26/28

27

27/28

28

29

30

31

31.1

32

33

34

35

36

36/37
36/37/38
36/38

37

37/38

38

39

39/23
39/23/24

39/23/24/25

39/23/25

39/24

39/24/25

39/25
39/26

39/26/27

39/26/27/28

39/26/28

39/27

39/27/28

Lenyelve mérgezo (toxikus).

Belélegezve nagyon mérgezo (toxikus).

Belélegezve €s borrel érintkezve nagyon mérgezo.

Belélegezve, borrel érintkezve és lenyelve nagyon mérgezo.

Belélegezve ¢€s lenyelve nagyon mérgezo.

Borrel érintkezve nagyon mérgezo (toxikus).

Borrel érintkezve és lenyelve nagyon mérgezo.

Lenyelve nagyon mérgezo (toxikus).

Vizzel érintkezve mérgez6 gazok képzddnek.

A hasznalat soran tlizveszélyessé valik.

Savval érintkezve mérgezd gazok képzddnek.

Luggal érintkezve mérgez6 gazok képzodnek.

Savval érintkezve nagyon mérgezd gazok képzddnek.

A halmoz6d6 (kumulativ) hatdsok miatt veszélyes.

Egési sériilést okoz.

Sulyos égési sériilést okoz.

Szemizgato hatéasu.

Szemizgato6 hatasu, izgatja a 1égutakat.

Szem- és borizgato hatésu, izgatja a 1égutakat.

Szem- és borizgato hatésu.

Izgatja a légutakat.

Borizgato hatdsu, izgatja a 1égutakat.

Bdrizgato hatasu.

Nagyon sulyos és maradand6 egészségkarosodast okozhat.

Belélegezve mérgezd: nagyon sulyos, maradando6 egészségkarosodast okozhat.
Belélegezve ¢és bdrrel érintkezve mérgezd: nagyon sulyos, maradando
egészségkarosodast okozhat.

Belélegezve, borrel érintkezve €s lenyelve mérgezd: nagyon sulyos, maradando
egészségkarosodast okozhat.

Belélegezve ¢és lenyelve mérgezd: nagyon sulyos, maradandd egészség-
karosodast okozhat.

Bérrel érintkezve mérgezd: nagyon sulyos, maradandd egészségkarosodast
okozhat.

Borrel érintkezve és lenyelve mérgezd: nagyon stlyos, maradandd egészség-
karosodast okozhat.

Lenyelve mérgezd: nagyon stlyos, maradandé egészségkarosodast okozhat.
Belélegezve nagyon mérgezd: nagyon sulyos, maradando egészségkarosodast
okozhat.

Belélegezve és borrel érintkezve nagyon mérgezd: nagyon sulyos, maradando
egészségkarosodast okozhat.

Belélegezve, borrel érintkezve, lenyelve nagyon mérgezd: nagyon sulyos,
maradand6 egészségkarosodast okozhat.

Belélegezve és lenyelve nagyon mérgezd: nagyon sulyos, maradando6 egészség-
karosodast okozhat.

Borrel érintkezve nagyon mérgezd: nagyon sulyos, maradandd egészség-
karosodast okozhat.

Borrel érintkezve és lenyelve nagyon mérgezd: nagyon stlyos, maradando
egészségkarosodast okozhat.
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39/28

40
40/20
40/20/21

40/20/21/22
40/20/22
40/21
40/21/22
40/22

41

42

42/43

43

44

45

46

47

48

48/20
48/20/21
48/20/21/22
48/20/22
48/21
48/21/22
48/22

48/23
48/23/24

48/23/24/25

48/23/25

48/24

48/24/25

48/25

Lenyelve nagyon mérgezd: nagyon sulyos, maradandd egészségkarosodast
okozhat.

Maradand6 egészségkarosodast okozhat.

Belélegezve artalmas: maradandé egészségkarosodast okozhat.

Belélegezve és borrel érintkezve artalmas: maradand6 egészségkarosodast
okozhat.

Belélegezve, borrel érintkezve, lenyelve artalmas: maradando egészség-
karosodast okozhat.

Belélegezve ¢€s lenyelve artalmas: maradando egészségkarosodast okozhat.
Borrel érintkezve artalmas: maradando egészségkarosodast okozhat.

Borrel ¢érintkezve ¢és lenyelve dartalmas: maradandd egészségkarosodast
okozhat.

Lenyelve artalmas: maradandé egészségkarosodast okozhat.

Sulyos szemkérosodast okozhat.

Belélegezve tulérzékenységet okozhat (szenzibilizal6 hatash lehet).
Belélegezve és borrel érintkezve tulérzékenységet okozhat (szenzibilizécio).
Bdrrel érintkezve tilérzékenységet okozhat (szenzibilizalo hatasu lehet).

Zart térben ho hatdséara robbanhat.

Rékot okozhat (karcinogén hat4su lehet).

Orok18dé genetikai karosodast okozhat (mutagén hatasu lehet).

Sziiletési rendellenességeket okozhat.

Hosszu id6n 4t hatva stlyos egészségkarosodast okozhat.

Hosszabb id6n 4t belélegezve artalmas: sulyos egészségkarosodast okozhat.
Hosszabb id6n 4t belélegezve és borrel érintkezve artalmas: stlyos egészség-
karosodast okozhat.

Hosszabb 1d6n at belélegezve, boron és szdjon keresztiil a szervezetbe jutva
artalmas: stlyos egészségkarosodast okozhat.

Hosszabb iddn at belélegezve és szajon at a szervezetbe jutva artalmas: stlyos
egészségkarosodast okozhat.

Hosszabb idén 4t bdrrel érintkezve artalmas: stlyos egészségkarosodast
okozhat.

Hosszabb id6n at bdrrel érintkezve és szajon 4t a szervezetbe jutva artalmas:
sulyos egészségkarosodast okozhat.

Szajon keresztlil hosszabb id6n at a szervezetbe jutva artalmas: sulyos
egészségkarosodast okozhat.

Hosszabb id6n at belélegezve mérgezd: stilyos egészségkarosodast okozhat.
Hosszabb idén 4t belélegezve €s boron keresztiil a szervezetbe jutva mérgezo:
sulyos egészségkarosodast okozhat.

Hosszabb idén 4t belélegezve, béron €s szajon keresztiil a szervezetbe jutva
mérgez6: sulyos egészségkarosodast okozhat.

Hosszabb idon at belélegezve és szajon keresztiil a szervezetbe jutva mérgezo:
sulyos egészségkarosodast okozhat.

Hosszabb i1d6n 4t borrel érintkezve mérgezd: sulyos egészségkarosodast
okozhat.

Bo6ron €s szajon keresztiil hosszabb id6n 4t a szervezetbe jutva mérgezd: stlyos
egészségkarosodast okozhat.

Szajon keresztlil hosszabb id6n 4t a szervezetbe jutva mérgezd: sulyos
egészségkarosodast okozhat.
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49
50
50/53

51
51/53

52
52/53

53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64
65

66
67

1/2
2

3
3/14

317
31719
3/9
3/9/14

3/9/14/49

3/9/49
4

5

51

5

5

Belélegezve rakot okozhat (karcinogén hatasu lehet).

Nagyon mérgez0 a vizi szervezetekre.

Nagyon mérgezé a vizi szervezetekre, a vizi kornyezetben hosszantartod
karosodast okozhat.

Mérgez6 a vizi szervezetekre.

Meérgezé a vizi szervezetekre, a vizi kdrnyezetben hosszantartd karosodast
okozhat.

Artalmas a vizi szervezetekre.

Artalmas a vizi szervezetekre, a vizi kornyezetben hosszantartd karosodast
okozhat.

A vizi kdornyezetben hosszantartd karosodast okozhat.

Mérgezd a ndvényvilagra.

Mérgez6 az allatvilagra.

Meérgezd a talaj szervezeteire.

Mérgez6 a méhekre.

A kornyezetben hosszantartod karosodast okozhat.

Veszélyes az 6zonrétegre.

A fertilitast (fogamzoképességet vagy nemzoképességet) karosithatja.

A sziiletendd gyermekre artalmas lehet.

A fertilitasra (fogamzoképességre vagy nemzoképességre) artalmas lehet.

A sziiletendd gyermeket karosithatja.

Szoptatott csecsemét karosithatja.

Lenyelve artalmas, aspiracio (idegen anyagnak a légutakba beszivésa) esetén
tiidékarosodast okozhat.

Ismételt expozicid a bor kiszaradasat vagy megrepedezését okozhatja.

G6zok almossagot vagy szédiilést okozhatnak.

A vegyiiletekkel kapcsolatos ovintézkedésekre utaléo S mondatok

Elzérva tartando.

Elzéarva és gyermekek szamara hozzaférhetetlen helyen tartando.

Gyermekek kezébe nem keriilhet.

Hiivos helyen tartando.

Hiivés helyen, ...-t0l/-t6] tavol tartandd [az Osszeférhetetlen anyag(oka)t a
gyartd hatarozza meg].

Az edényzet jol lezarva, hiivos helyen tartando.

Az edényzet jOl lezarva, hiivos, jol szell6z6 helyen tartando.

Jol szell6z6 helyen tartando.

Hiivos, jol szell6z6 helyen, ...-tol/-tél tavol tartandd [az Osszeférhetetlen
anyag(oka)t a gyartd hatarozza meg].

Hiivos, jol szell6z6 helyen, ...-tol/-t6l tavol, csak az eredeti edényzetben
tarolhato [az Osszeférhetetlen anyag(oka)t a gyarto hatarozza meg].

Hiivos, jol szell6zd helyen, csak az eredeti edényben tarolhato.

Lakoteriilettd] tavol tartando.

... alatt tartando (a folyadékot a gyart6 hatarozza meg).

Viz alatt tartando

Petréleum alatt tartando

Paraffinolaj alatt tartando
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6.1
6.2
6.3

718
719
7147

12
13
14

15
16
17
18
20
20/21
21
22
23

24
24/25
25
26
27
27/28

28

28.1
28.2
29
29/35

29/56

30
33
34
35
35.1
36

... alatt tartando (az inert gazt a gyarto hatarozza meg).

Nitrogén alatt tartando

Argon alatt tartando

Szén-dioxid alatt tartando

Az edényzet 1égmentesen lezarva tartando.

Az edényzet 1égmentesen lezarva, szarazon tartando.

Az edényzet 1égmentesen lezarva és jol szell6z6 helyen tartando.

Az edényzet 1égmentesen lezarva ... °C hémérsékletet nem meghaladé helyen
tarolhat6 (a hdmérsékletet a gyartd hatarozza meg).

Az edényzet szarazon tartando.

Az edényzet jol szell6z6 helyen tartando.

A tartalyt nem szabad légmentesen lezarni.

Elelmiszertdl, italtol és takarméanytol tavol tartando.

...-t0l/-t8] tavol tartand6 [az Osszeférhetetlen anyago(ka)t a gyartdé hatarozza
meg].

Hohatastol tavol tartando.

Gyujtoforrastol tavol tartando - Tilos a dohanyzas.

Eghet6 anyagoktol tavol tartando.

Az edényzetet 6vatosan kell kezelni ¢és kinyitni.

Hasznalat k6zben enni, inni nem szabad.

A hasznalat kdzben enni, inni és dohdnyozni nem szabad.

Hasznalat kozben tilos a dohanyzés.

Az anyag porat nem szabad belélegezni.

A keletkezd gazt/fiistot/gézt/permetet nem szabad belélegezni (a gyartod
hatérozza meg).

A borrel valo érintkezés keriilendd.

Keriilni kell a bdrrel val6 érintkezést és a szembejutast.

Kertilni kell a szembejutast.

Ha szembe jut, b6 vizzel azonnal ki kell mosni és orvoshoz kell fordulni.

A szennyezett ruhat azonnal le kell vetni/venni.

Ha az anyag a bdrre jut, a szennyezett ruhat rogton le kell vetni és a bort kelld
mennyiségl ...- val/-vel azonnal le kell mosni (az anyagot a gyartd hatarozza
meg).

Ha az anyag a bdrre keriil, ...-val/vel béven azonnal le kell mosni (az anyagot a
gyartd hatdrozza meg).

Ha az anyag a borre keriil, vizzel béven azonnal le kell mosni

Ha az anyag a bérre keriil, szappanos vizzel bdven azonnal le kell mosni
Csatornaba engedni nem szabad.

Csatornaba engedni nem szabad. Az anyagot és edényzetét megfeleldé modon
artalmatlanitani kell.

Csatornaba engedni nem szabad, az anyagot ¢és az edényzetét a veszélyes- vagy
specialis hulladék gytijtdhelyre kell vinni.

Soha nem szabad vizzel keverni.

A sztatikus feltoltédés ellen védekezni kell.

A razkddas és surlodas ellen védekezni kell.

Az anyagot ¢és az edényzetét megfelel6 modon artalmatlanitani kell.

Az anyagot ¢és az edényzetét 2%-0S NaOH-oldattal artalmatlanitani kell.
Megfeleld véddruhdzatot kell viselni.
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36/37
36/37/39
36/39

37

37/39

38

39

40

40.1
41
42

43

43.1
43.2
43.3
43.4
43.6
43.7
44

45

46

47
47/49

48
48.1
49
50
50.1
50.2
50.3
51
52
53
56

57
59

60
61

Megfelel6 védoruhdzatot és védokesztytt kell viselni.

Megfelel6 védoruhdzatot, védokesztytit és szem-/arcvédot kell viselni.
Megfelel6 védoruhdzatot €s szem-/arcvédot kell viselni.

Megfelel6 védokesztytit kell viselni.

Megfelel6 védokesztytiut és arc-/szemvédot kell viselni.

Ha a szell6zés elégtelen, megfeleld 1€gzokésziiléket kell hasznalni.
Szem-/arcvédot kell viselni.

A padlot és a beszennyezOdott targyakat ...-val/-vel kell tisztitani (az anyagot a
gyart6 hatarozza meg).

A padlo6t és a beszennyezddott targyakat sok vizzel kell tisztitani

Robbanas vagy tliz esetén a keletkez6 gadzokat nem szabad belélegezni.
Fiist-/permetképz0dés esetén megfeleld 1égzésvédot kell viselni (tipusat a
gyarto adja meg).

Tiiz esetén ...-val/-vel oltandd (az anyagot a gyartd hatarozza meg). Ha a viz
hasznalata fokozza a veszélyt, "Viz hasznalata tilos" mondatot is hozza kell
tenni.

Vizzel oltand6

Vizzel és poroltoval oltandd

Vizzel tilos oltani, poroltéval oltando

Vizzel tilos oltani, szén-dioxiddal oltandd

Vizzel tilos oltani, homokkal oltando

Vizzel tilos oltani, homokkal, szén-dioxiddal és poroltéval oltando

Rosszullét esetén orvoshoz kell fordulni. Ha lehetséges, a cimkét meg kell
mutatni.

Baleset vagy rosszullét esetén azonnal orvost kell hivni. Ha lehetséges, a
cimkét meg kell mutatni.

Lenyelése esetén azonnal orvoshoz kell fordulni, az edényt/csomagolo-
burkolatot és a cimkét az orvosnak meg kell mutatni.

... °C feletti hdmérsékleten nem tarolhato (a gyart6 hatdrozza meg).

... °C hémérsékleten, csak az eredeti edényzetben tarolhatd (a hdmérsékletet a
gyartd hatdrozza meg).

...-val/-vel nedvesen tartando (az anyagot a gyarto hatarozza meg).

Vizzel nedvesen tartando

Csak az eredeti edényzetben tarolhato.

...val/-vel nem keverhet6 (az anyagot a gyart6 hatarozza meg).

Savval nem keverhetd

Luggal nem keverhetd

Erds savval, erds luggal, szinesfémmel és azok soival nem keverhetd

Csak jol szelldztetett helyen hasznalhato.

Nagy feliiletii, tartozkodasra alkalmas helyiségekben nem hasznalhato.

Keriilni kell az expozicidt, - hasznalatahoz kiilon utasités sziikséges.

Az anyagot ¢és edényzetét veszélyes-, vagy specidlis hulladék gyiijtdhelyre kell
vinni.

A kornyezetszennyezés elkeriilésére megfelel edényzetet kell haszndlni.

A hulladékanyag visszanyeréséhez/Gjrahasznositdsdhoz a gyartotol/forgal-
mazotol kell tajékoztatast kérni.

Az anyagot és/vagy edényzetét veszélyes hulladékként kell artalmatlanitani.
Keriilni kell az anyag kornyezetbe jutasat.
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62

63

64

33

Lenyelés esetén hanytatni tilos: azonnal orvoshoz kell fordulni és megmutatni

az edényzetet vagy a cimkeét.

Belégzés miatt bekdvetkezo baleset esetén a sériiltet friss levegore kell vinni és
biztositani szamara a nyugalmat.
Lenyelés esetén a szajat vizzel oblitjiik ki (csak abban az esetben ha a sérilt
nem eszméletlen).

A receptekben szereplé vegyszerek méreg-besorolasa, veszélyességi fokozata, a
veszélyességi piktogram betiijele, R-mondatok, S-mondatok
(ha a vegyszer nem szerepel a felsorolasban, nem jelenti hogy veszélytelen)

Aceton:
Benzol:
Butan-2-on:
Ciklohexan:
Dietil-éter:
Diklormetan:
Ecetsav:
Etil-acetat:
Etil-alkohol:
Etilénglikol:
Hexan:

Izopropil-alkohol:

Kloroform:
Metil-alkohol:
Tetrahidrofuran:
Toluol:

AgNOs:
Brom:
CaCly:
CrOa:
Cu(OAC),:
FeCls:

HBr oldat:
cc.HCI:
cc.HNO;3:
H,0,:
cc.H,S0Oy,:
HYPO-oldat:
Jod:

K,COa:

KJ:
Klorkénsav:
KMnO4:
KOH:

M-111
M-111
M-111
M-IV
M-1I

M-111
M-111
M-IV
M-111
M-111
M-IV
M-111
M-I1I

M-I1I

M-111
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Oldoszerek
V-C F R:11 S:9-16-23-33
V-A FT R:11-48/23/24/25-45 S:16-29-44-53
V-B FXi R:11-36/37 S:9-16-25-33
V-C F R:11 S:9-16-33
V-A F+ R:12-19 S:9-16-29-33
V-A Xn R:40 S:23-24/25-36/37
V-A C R:10-35 S:2-23-26
V-C F R:11 S:16-23-29-33
V-B F R:11 S:7-16
V-B Xn R:22 S:2
V-B  FXn R:11-48/20 S:9-16-24/25-29-51
V-A F R:11 S:7-16
V-A Xn  R:22-38-40-48/20/22 S:36-37
V-A FT R:11-23/25 S:2-7-16-24-45
V-B FXi R:11-19-36/37 S:16-29-33
M-Il V-B  F,Xn R:11-20 S:16-25-29-
Szervetlen vegyszerek
V-A C R:34 S:26-45
V-A C,T+N R:26-35 S:7/9-26-45-61
V-C Xi R:36 S:22-24
V-A O, T R:45-8-35-43 S:53-45
V-C Xn R:22 S:24
Xn,C R:34 S:26-39
V-A C R:34-37 S:7/9-26-36/37/39-45
V-A C R:34-37 S:26-36/37/39-45
V-A C R:35 S:2-23-26-27
V-A C R:34 S:3-26-36/37/39-45
V-A C R:14-35-37 S:26-30-36/37/39-45
Xi 31-36/38 S:3/7-23-26-28.1-45
V-B Xn R:20/21 S:23-25
Xn  R:20/21/22-36/37/38 S:22-26
S:22-24/25
C R:14-35-37 S:26-45
V-A O,Xn R:8-22 S:2
V-A C R:35 S:2-26-37/39



NaBH;:

NaBr:

NaCN:
Na,COs:
NaHCOs:
NaHSOs:

Nal:

NaNO.:
NaOAc:
NaOH:
Na,SOqy:
NH,OH*HCI:
NH;OH-oldat:
SOCly:

ZnCly:

Acetanilid:
Acetecetészter:
Acetofenon:

2-Acetoxibenzoesav:

Anilin:

Anizol:
Benzaldehid:
Benzanilid:
Benzhidrol:
Benzil:
Benzil-alkohol:
Benzil-klorid:
Benzilsav:
Benzimidazol:
Benzoesav:

M-I11

M-I11

M-1I

M-1I

Benzilidén-acetofenon:
Benzoesav-metil-észter:

Benzofenon:
Benzoil-klorid:

Benzolszulfonsav-klorid

V-A

V-A

V-A

V-A

V-A

FT

T+
Xi

Xi

@)

OO0 X

R:14/15-25-34

R:26/27/28-32
R:36

R:36/37/38
R:8-25

R:35

R:34-43
R:34-36/37/38

R:14-20/22-29-35
R:34

Szerves vegyiiletek

M-11

M-11

M-11

M-111
M-11

M-11

Benziltrietilammoénium-klorid:

Borostyankdsav:

Borostyankdsav-anhidrid:

4-Broémacetanilid:
1-Brombutan:

n-Butil-alkohol:
terc-Butil-alkohol:
4-Broémanilin:

M-11
M-Il

V-B

V-A

V-B

V-B

V-A

V-A

V-B
V-B
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Xn R:22

S:14-26-36/37/39
S:22-24/25
S:1/2-7-28-29-45
S:22-26
S:22-24/25
S:26-36
S:22-24/25

S:45

S:22-24/25
S:2-26-27-37/39
S:22-24/25
S:26-36/37/39-45
S:7-26
S:26-36/37/39-45
S:7/8-28

S:22-24/25

Xi R:36/37/38-41 S:26-36

Xn  R:22-36/38

S:26

T R-23/24/25-36/37/38
S:22-26-36/37/39-45

TN R:20/21/22-23/24/25-40-50
S:28-36/37-45-61
R:10 S:7-21
Xn R:22 S:24
S:22-24/25
Xi R:36/37/38  S:26-36
Xi R:36/37/38  S:26-36
Xn R:22 S:24
T R:22-23-36/37/38-41-45 S:53-45
Xn R:22 S:36
Xn R:20/21/22 S:36
Xn R:22-36 S:24
Xn R:22-36/37  S:22-36/37/39-45
Xn R:22 S:23-24/25
Xn,N R:36/37/38-50/53 S:26-36-60-61
C R:34 S:26-45

C R:20/22-34-42/43
S:23-26-36/37/39-45

Xi R:36/37/38
Xi R:36

Xi R:36/37
Xi R:36/37/38

S:26-36
S:26
S:25
S:26-36

Xi R:10-36/37/38-52/53

Xn R:10-20
F.Xn R:11-20
Xn

S:16-26-36-60-61
S:16
S:9-16

R:21/22-36/37/38-43 S:26-37/39
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Ciklohexanol: M-I11
Ciklohexanon:
Ciklohexén:
Diaceton-alkohol:
Dimetilammoénium-klorid:
Dimetil-szulfat:
3,5-Dinitrobenzoil-klorid:
2,4-Dinitrofenilhidrazin
Ecetsav-anhidrid:
Fahéjsav:
0-Feniléndiamin:

M-111

M-I

M-11
M-11

N-Fenilmaleimid:
Furan: M-II
Fenol: M-Il
Glicin:

Hangyasav:
Hippursav:
Klorecetsav:
2-K16r-2-metilbutan:
2-K16r-2-metilpropan:

M-11

Koffein:
Izopentil-acetat:
Izopentil-alkohol:
Maleinsav-anhidrid:
Malonsav-dietil-észter:
2-Metilanilin:
2-Metilhexan-2-ol:
4-Metilpent-3-én-2-on:
Ninhidrin:
4-Nitroacetanilid:
3-Nitroanilin:
4-Nitroanilin:
2-Nitrobenzaldehid:
3-Nitrobenzoesav:
3-Nitrobenzoesav-metilészter:
o-Nitrofenol:
p-Nitrofenol:
Paraformaldehid:

M-11

M-11

terc-Pentil-alkohol:
Pikrinsav:
Piperidin:

Piperin:
Szalicilaldehid:
Szalicilsav:
Trietilamin:

V-B
M-1I

V-B

V-A

V-A

V-B

V-B

V-A

V-A

V-B

V-A
V-B

V-A

V-A
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Xn  R:20/22-37/38 S:24/25
V-B  Xn R:10-20 S:25
F.Xn R:11-21/22  S:16-29-33-36/37
Xi R:36 S:24/25
Xn  R:26-36/37/38 S:26-36/37
T+ R:45-25-26-43
C R:5-34-40  S:26-36/37/39-45
XnE R:1-22-36/38 S:35
C R:10-34 S:26
Xi R:36/37/38  S:26-36
T,N R:20/21-25-36-40-43-50/53-68
S:28-36/37-45-60/61
T R:25 S:36/37/39-45
F+ T R:45-12-19-20/22-38-48/22-52/53
S:53-45-61
T R:24/25-34  S:2-28-44
S:22-24/25
C R:34 S:2-23-26
S:22-24/25
TN R:25-34-50 S:23-37-45-61
F.Xi R:11-36/37/38 S:16-26-36
F R:11 S:16-29-33
T R:25 S:22-24/25
R:10-11 S:23-25
Xn  R:10-20 S:24/25
C R:22-34-42/43 S:22-26-36/37/39
Xi R:36/37/38  S:26-36
T,N R:45-23/25-36 S:53-45-61
R:10 S:16
Xn  R:10-20/21/22 S:25
Xn  R:20/21/22  S:7/9
Xi R:36/37/38  S:26-36
T R:23/24/25-33  S:28-36/37-45-61
T R:23/24/25-33  S:28-36/37-45-61
Xn  R:22-36/37/38 S:26
Xi R:36/37/38  S:26
S:22-24/25
Xn  R:22-25/53 S:26-36
Xn  R:20/20/22-33 S:28
Xn  R:22-36/37/38-40-43
S:22-26-36/37
F.Xn R:11-20 S:9-16-24/25
TE R:2-4-23/2425 S:35-37-45
F.T  R:11-23/24-34 S:16-26-27-45
Xn  R:22 S:22-24/25
Xn  R:21/22-36/38 S:26-36/37
R:22-36/38  S:26-39
FXi R:11-36/37 S:16-26-29
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