SZERVETLEN ES KVA,LITATiV ANALITIKAI KEMIA GYAKORLAT
I. EVES GYOGYSZERESZ HALLGATOK RESZERE (2012/13. I1. félév)

A targyat a 2. félévben hirdetjiik meg heti 1 6ra szemindrium és 5 6ra laboratdriumi gyakorlat
forméjaban. A szemindriumok célja a kdvetkezd gyakorlatok el6készitése.

A gyakorlat az elsé félévben teljesitett ,,Altaldnos kémia” eléadasok és gyakorlatok, valamint a
parhuzamosan futd ,,Szervetlen és kvalitativ analitikai kémia” eldadasok anyagara épitve lehetdséget
biztosit az anyagismeret elmélyitésére, a kvalitativ analitika fontosabb modszereinek megismerésére.

Az elsO négy gyakorlaton szervetlen kémiai kisérletek alkotjak az anyagot, majd ezt kdvetden a
legfontosabb anionok kimutatasaval kezdddik a kvalitativ analitikai kémiai rész. Ezutan a kationok
analitikajanak sorrendje a klasszikus Fresenius-féle elvalasztasi rendszert koveti. Az analitikaval
foglalkoz6é gyakorlatokon az eldirt fontosabb kimutatasi probak, elvalasztasi miiveletek elvégzése utan
minden alkalommal sor keriil ismeretlen (vagy részben ismeretlen) Osszetételi mintdk (Un.
»ismeretlenek™) elemzésére is. Ezek bonyolultsaga, dsszetettsége a gyakorlat eldrehaladtaval fokozatosan
novekszik. A gyakorlottabb, gyorsabb hallgatok a kotelezokon kiviil ,,szorgalmi” ismeretlenekkel is
foglalkozhatnak.

Neéhany, részben mar félkvantitativ elemzési feladat is szerepel a tematikdban, amikoris
meghatarozott anyagokban megadott, esetleges szennyezokre kell vizsgalni (tisztasagi vizsgalat). Ezen
feladatok Osszeallitasanal a VII. Magyar Gyogyszerkonyv ide vonatkozé eldirasait tartottuk szem elott.

Néhany alkalommal sor keriil bonyolultabb szervetlen kémiai kisérletek, illetve analitikai
modszerek bemutatasara. Ezek — a gyakorlatvezetok vagy kijeldlt hallgatok altal bemutatott — kisérletek,
illetve modszerek kicsit Osszetettebbek, €s esetleg kiillonleges berendezést is igényelnek.

A gyakorlatokra torténé felkésziiltséget, a kordbban elsajatitott anyagrészek ismeretének
mélységét a gyakorlatok elsé részében (25-30 perc) irasban ellendrizziik. Ezen irasbeli munkak
érdemjegyei lényeges részét képezik a gyakorlati jegynek. Alapveté kdvetelmény a 2,0 atlag elérése. Az
ismeretlenek elemzésére szintén osztalyzatot adunk. A tisztasagi vizsgalatokat ,,elfogadhat6”, vagy ,,nem
elfogadhat6” mindsitéssel értékeljiikk. A szorgalmi ismeretlenek jo eredményei pozitivan befolyasoljak a
végsd eredményt. A laboratoriumi munkardl jegyzokonyvet kell vezetni, amelynek szinvonalat a
gyakorlati jegy megallapitasanal szintén figyelembe vessziik. Ha sem a gyakorlati munka, sem az elméleti
munka nem éri el a kivant szintet, a gyakorlati jegy elégtelen, ami csak a gyakorlat tijboli felvételével
javithato.

Ha a gyakorlati munka megfelel6, de az elméleti felkésziiltség nem (a kis zarthelyi dolgozatok
atlaga nem éri el a 2,00-t), akkor a gyakorlati jegy szintén elégtelen, de ez a vizsgaiddszakban javithato.
A javitas modja: irasbeli beszamolo a gyakorlat €s a szeminarium elméleti anyagabol.

Ajanlott irodalom:

(a zarojelben a tematikaban alkalmazott roviditett hivatkozasi modot tiintettiik fel):

1. Dr. Barcza Lajos, Dr. Buvdri Agnes, A mindségi kémiai analizis alapjai(Medicina Konyvkiado Rt.,
Budapest, 1997) (BL + oldalszam)

2. Gyori Béla, Emri Jozsef és Ldzar Istvan: Szervetlen kémiai laboratoriumi gyakorlatok (DE, TTK
jegyzete, Debrecen, 2009) (GEL + gyakorlat szama)

3. Magyar Gyogyszerkényv, VII. kiadas I-IV.(Medicina Konyvkiad6 Rt., Budapest, 1993) (Ph. Hg. VII.
+ kotet/oldalszam)

Tovabbi informaciok: www.inorg.unideb.hu honlapon (oktatas cimsz6 alatt) talalhato.

A gyakorlati feladatok leirdsanal az elvégzendd feladatokat azok utdn, zardjelben, a BL vagy a
GEL irodalomnak megfelelden jeloltiik. A tanulmanyozand6 ionokra (anyagokra) az elvégzendd
reakcioknak megfeleld szamokat adtuk meg. Az analitikai munkahoz feltétleniil sziikséges elméleti
hattérre vonatkozo irodalom is heti bontdsban szerepel. A 12. hét anyaganal azonban olyan fontos
tudnivaldok szerepelnek, amelyeket a gyakorlatok elérehaladasaval fokozatosan célszeri nyomonkdvetni
¢s elsajatitani, és ekkorra mar az alkalmazas szintjén kell tudni azokat.



Tematika

. gyakorlat (febr. 13 (szerda), 14 (csiitortok))

A laboratoriumi munkarend megbeszélése (BL 1., 1.3)

Balesetvédelmi oktatas (BL 1.2)

A felszerelések atvétele

Hidrogén eléallitasa Kipp-késziilékben, a hidrogén meggyujtasa (GEL 1.2 bemutatas)
Kalium-klorat reakcioja kénnel és vorosfoszforral (GEL 2.24.a bemutatas)
Kén-hidrogén reakcidja kén-dioxiddal (GEL 3.20 bemutatas, GEL 3.19 olvasmany)
Kén oldddasa (NHy),S-ban (GEL 3.12, bemutatas)

. oyakorlat (febr. 20 (szerda),21 (csiitortok))

A klor eléallitasa (~2 g KMnOy4-bol kiindulva) és reakcidja fémekkel (GEL 2.2 és 2.6.a,b,c)
(négyesével)

Alkali-klorid, -bromid és -jodid reakcidja tomény kénsavval (GEL 2.13.a)

A hipoklorition reakciéi (BL 287; 1,2,6,7,9,10)

Oxigén eldallitasa csiszolatos gazfejlesztd késziilékben (GEL 3.2 olvasmany)

Elemek égése oxigénben (oxigén gazpalackbol) (GEL 3.3) (négyesével)

A hidrogén-peroxid reakcioi (BL 328; 1,2,3,5,11)

Kén-hidrogén ¢és kén-hidrogénes viz eldéllitasa, a H,S kimutatasa (GEL 3.14 olvasmany)

A kénsav kémiai tulajdonsagai (GEL 3.23)

. gyakorlat (februar 27 (szerda), 28 (csiitortok))

Nitrogén eldallitasa (GEL 4.1)

Az ammonia oxidalasa halogénekkel (GEL 4.11.a) (négyesével)
Ammonia oldédasa vizben (szokokut kisérlet) (bemutatas)
Nitrogén-monoxid eldallitasa és tulajdonsagai (GEL 4.24) (bemutatas)
Salétromossav eldallitasa és tulajdonsagai (GEL 4.26.a,b,¢)

Kisérletek salétromsavval (GEL 4.27.a)

Kisérletek voros és fehér foszforral GEL 4.4 és 4.5)

Foszfor-pentaoxid reakcioja vizzel (GEL 4.34.a)

. gvakorlat (marcius 6 (szerda), marcius 7 (csiitortok))

A szén-dioxid tulajdonsagai (GELS5.14. c,e,f) (négyesével)

A szén-monoxid eldallitasa és tulajdonsagai (GEL 5.13.a,b,c) (négyesével)

Kisérletek borsavval (GEL 6.13, 6.14.a)

Alkalifémek és alkalifoldfémek reakcidja vizzel (GEL 7.2 és 8.1.a) (négyesével)

Ammonia cseppfolyositasa, anyagok oldodasa cseppfolydés ammonidban (GEL 4.10.c,d, GEL 7.7.a)
(bemutatas)

Az aluminium, 6n és 6lom kolcsonhatasa savakkal és lugokkal (GEL 6.3, 5.3.a,b,c, 5.4.a)

A vas, réz és cink kolcsonhatasa savakkal és lugokkal (GEL 1.1.b)

. gvakorlat (marcius 13 (szerda), 14 (csiitortok))

A reakciok gyakorlati csoportositasa (BL 119—137, 158-163, olvasmany)

Az ionok csoportositasa (BL 165-167, olvasmany)

Az anionok reakcioi (BL 271-272, olvasmany)

Az anionok I. osztalya (BL 273-290)

A karbonat-, hidrogén-karbonat-(1,2,3,4,6), a szilikat-(1,2,3,5, GEL 5.18.), a szulfid-, poliszulfid-
(1,2,3,4,5,6,9) és a szulfitionok (1,2,3,4,5,6) reakcioi

Halogenationok megkiilonboztetése (GEL 2.23.)

Tisztasagi vizsgalat kémiai modszerekkel (Ph. Hg. VII. I/186-189. olvasmany)

Tisztasagi vizsgalat: Bromat szennyezés vizsgalata kalium-bromidban (Ph. Hg. VIIL. 1I/1066—1067.
[12] szerint)
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. ovakorlat (marcius 20 (szerda), 21 (csiitortok))

N —
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Az anionok II. osztalya (BL 291-307)

A foszfat- (1,2,3,4,5, GEL 4.36.d), a szulfat- (1,2,3,4), a fluorid- (1,2,3,4,5,6 + aluminium(IIT) ionok
kimutatéasa 5. reakcio (Id. még GEL 2.14)), a bromat-(1,2,3,6,7) €s a jodationok (1,2,3,5,6) reakcioi
Ortofoszfationok eltavolitasa vizes oldatokbol (GEL 4.37.)

Az anionok III. osztalya (BL 307-319)

A klorid- (1,2), a bromid- (1,2,6,7) és a jodidionok (1,2,5,6,7) reakciéi + GEL. 2.15.

Ismeretlen:

Szilard forméaban kiadott alkalifémsé ismeretlen anionjanak kimutatasa az anionok I-II. osztalyabol
(CO5* HCOs; 877 SO57; SO4%; POs* (HPO4*, H,PO,); F; BrO;s; 105)

Szorgalmi ismeretlen:

Egy anion kimutatdsa oldatbol az anionok I-II. osztalyabol (CO;zf (HCO3); S SO5”; SO4%; PO
(HPO,*, H,PO,); F; BrO; ; 103)

. oyakorlat (marcius 27, (szerda), 28 (csiitortok))
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Bromid- és jodidionok egymas melletti kimutatasa klorosvizzel (GEL 2.16.)
Kloridionok kimutatasa bromid- és jodidionok mellett (Berg-reakcid) (GEL 2.17.)

Ismeretlen :

Két anion kimutatasa egymas mellett oldatbol az anionok I-III. osztalyabol A lehetséges ionok kore:
COs™; S SO5™; SO4™; PO,> (HPO,*, HoPOy); F; BrO;; 1057; CI, Br; I (Nincs kiadva egyiitt
SO;* és SO4™))

Szorgalmi ismeretlen: 1 vagy 2 anion kimutatdsa egymds mellett oldatbol az anionok I-III.
osztalyabol A lehetséges ionok kore: CO5*; S SO5™; SO POS (HPO42’, H,POs); F; BrOs;
105 CI', Br; I" (Nincs kiadva egyiitt SO:*~ és SO4°.)

. gyakorlat (aprilis 3 (szerda), 4 (csiitortok))

—_

Az anionok IV. osztalya (BL 320-338, 340-341)

2. A nitrit- (1,2,3,4,5,10,11), a nitrat- (1,2,3,4,6), és a klorationok (1,2,3,6,7,8) reakciodi (A klorationok 5.

probaja bemutatas)

3. Nitrit- és nitrationok kimutatdsa Griess—Ilosvay reagenssel (GEL. 4.26.e, GEL 4.31.)

Szilard formaban kiadott alkalifémsé keverék 2 ismeretlen anionjanak (I-IV. osztaly: Cos*; 87
SOs%; S04 PO, (HPO4*, HoPO,); F; BrOs; 105 CI, Br; I'; NO, és NO; ) kimutatasa (A
kovetkez6 anionparok nincsenek kiadva : SO327 -S04 ; Brr —=NOs; ;" =NO3")

Szorgalmi ismeretlen: 1 vagy 2 anion kimutatasa oldatbdl az eldbbiek figyelembevételével

4. Ismeretlen:

5.

9. gyvakorlat (aprilis 10 (szerda), 11 (csiitortok))

1. A kationok I. osztalya (BL,169—171, olvasmany)
2. A kationok I. osztalyanak reakcioi (BL 171-193)
3.

A réz(1)- (1,2,3,4,5,6,8,9,10,15), az ezist(I)- (1,2,3,4,5,6,7,10, 11), a kadmium(Il)- (1,2,3,4,6), a
higany(I)- (1,2,3,4,5,7,8), a higany(I)- (1,2,3,4,5,6), az olom(I)- (1,2,3,4,5,6,7,8,9) és a
bizmut(IlI)ionok (1,2,3,4,5,6,7), reakcoi

Tisztasagi vizsgalat:
Olom szennyezés vizsgalata borsavban (Ph. Hg. VII. 11/668-669. [5] és 1/189. C.7.1.2. szerint,
mértékoldat: 1/597.)



10. gyakorlat (aprilis 17 (szerda), 18 (csiitortok))

I.

Arzén szennyezés kimutatasa Sanger-Black-probaval (Ph. Hg. VII. 1/189-190. C.7.1.3. szerint,
mértékoldat: 1/597.) (bemutatas)

Eziist szennyezés vizsgalata bazisos bizmut(III)-nitratban (Ph. Hg. VIL. 1I/819. [4] és [6] szerint)

2 kation kimutasa egymas mellett oldatbol a kationok I. osztalyabol: Cu®’; Ag™; Cd*"; Hg,”"; Hg™';

Losztalybeli 1 vagy 2 kation kimutatasa oldatbol (Nincs egyiitt kiadva : Hg,*" és Hg”", valamint Cu®"

2. Tisztasagi vizsgalat:
3. Ismeretlen:
Pb*" és Bi(III) (Nincs egyiitt kiadva : Hg,”" és Hg*", valamint Cu”®" és Hg,*")
4. Szorgalmi ismeretlen:
és Hg,™)
11. gyakorlat (4prilis 24 (szerda), 25 (csiitortok))
1. A kationok II. osztalya (BL 193—-196, olvasmany)
2. A kationok II. osztalyanak reakcioi (BL 196-213)
3.

Az arzén(1Il) (1,2,3,4,5,6,8,9,10 b., c.), az arzén(V) (1,2,3,4,5,6, 7, 8,9), az antimon(III) (1,2,3,5,8), az
aptimon(V) (1,2,3,4,5,6,7, 8,9), az on(1l) (1,2,3,4,6 a., b., c.) és az 6n(1V) (1,2,3,4,5,7,8,9, 10) reakcioi
Atmenetifém-cianidok és cianokomplexek képzddése és vizsgalata (GEL 9.36.)

Vas szennyezé€s vizsgalata citromsavban (Ph. Hg. VIL. 1I/674—675. [4] szerint, mértékoldat: 1/597)

4.

5. Néhany ion kimutatasa szerves reagenssel (GEL 9.45.2,9.45.3,9.454.)
6. Kromat- és dikromationok képzddése és tulajdonsagai (GEL 9.28. a,d)

7. Permanganationok képzddése és tulajdonsagai (GEL 9.29, 9.30)

8. Tisztasagi vizsgalat:

9.

12. gyakorlat (majus 8 (szerda), 9 (csiitortok))

1. A kationok III. osztalya (BL 214-216, olvasmany)

2. A kationok III. osztalyanak reakcioi (BL 216241, 304-306, 336-338)

3.

A nikkel(Il)- (1,2,3,4,5,6), a kobalt(I1)- (1,2,3,4,7,9), a vas(I])- (1,2,3,4,5), a vas(IIl)- (1,2,3,4,5,6,9), a
mangan(Il)- (1,2,3,4,8, 10), a krom(Ill)- (1,2,3,4,5), a cink(I)- (1,2,3,4,5,7,10) ¢és az
aluminium(I1I)ionok (1,2,3,4,5) reakcioi

A 3d atmenetifémek oxidacios allapotai vizes oldatokban (GEL 9.1)

5. Ismeretlen:

2 egymas melletti komponens kimutatasa oldatbol a kationok III. osztalyabol: Ni*"; Co®*; Fe**; Mn*";
CI'3+‘ Zn2+' A13+

1 vagy 2 egymas melletti komponens kimutatésa oldatbol a kationok III. osztalyabol: Ni**; Co**; Fe®*;

A kalcium(Il)- (1,2,3,4,5,6,7,9,10,11), a stroncium(Il)- (1,2,3,4,5, 7,8,9) és a barium(Il)ionok

A litium- (1,2,4,5), a natrium- (1,2,3,4), a kélium- (1,2,4,5), az ammoénium- (1,2,3,4,5,6) és a

6. Szorgalmi ismeretlen:
Mn®"; Cr*"; zn®; AP
13. gvakorlat (majus 15 (szerda), 16 (csiitortok))
1. A kationok IV. osztalya (BL 90-93, 241-243, olvasmany)
2. A kationok I'V. osztalyanak reakcioi (BL 243-249)
3.
(1,2,3,5,6,8,9,10) reakcioi
4. A stroncium(II)- és a barium(IT)ionok kimutatasa natrium-rodizonattal (GEL 9.45.1.)
5. A kationok V. osztalya (BL 249-250, olvasméany)
6. A kationok V. osztalyanak reakcioi (BL 250-260)
7.
magnéziumionok (1,2,3,5,6) reakcioi
8. Vizben rosszul 0ldodé alkalifémsok vizsgalata (GEL 7.15.1-3.)
9.

Nyomnyi mennyiségli ammonia kimutatasa ~ (Ph. Hg. VIL. 1/191. C.7.1.6.1. és C.7.1.6.2. szerint,
mértékoldat: 1/598.) (bemutatas)



10. Ismeretlenek:
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2 egymas melletti komponens kimutatdsa oldatbol a kationok 1., III., IV. és V. osztalyabol Az egyik
komponens Cu’’; Ag’; Cd2+; Hg22+; Hg2+; Pb2+, Bi(IIT); Ni2+; Co’"; Fe*'; Fe''; Mn2+; Cr3+; Zn* vagy
A, mig a masik Ca®"; Sr*"; Ba*"; NH,"; Li"; Na* vagy K" lehet.

. Szorgalmi ismeretlen:

Megegyez06 Osszetételli az ismeretlennel

Osszetett anyagok analizise a csoportreakciok segitségével (BL 372-382, olvasmany)

14. gyvakorlat (majus 22 (szerda), 23 (csiitortok))

1. A csoportreakciok dsszefoglalasa (BL 347-357, olvasmany)
2.

3. Ismeretlen anyagok azonositasa (BL 383—-385, olvasmany)
4. Ismeretlen:

Osszetett kvalitativ analitikai feladat 6nallo végrehajtasa:

Kétkomponensii szilard keverék Osszetevdinek kimutatdsa (kation €és anion; A két komponensben
vagy a kation, vagy az anion azonos, igy 0sszesen 3 ion mutatando6 ki. A kationok lehetséges kore:
Cu™"; Ag’; cd*; Hg2+; Pb*, Bi(III); Ni*"; Co*"; Fe*'; Mn*"; Cr'; Zn®'; APPT; Ca®'; Sr**; Ba™'; NH, "
Li"; Na' és K", de nincs kiadva egyiitt két IV, vagy két V. osztalybeli kation. Az anionok lehetséges
kére: COs> (HCO3); SO4; PO, (HPO4*, H,PO4); F; CI, Br; I' ; NOs, de a feltiintetett
deprotonalt és protonalt formak kozott nem kell kiilonbséget tenni

A felszerelések leadasa



