Kvantitativ analitikai kémiai gyakorlat I1. éves gyogyszerészhallgatok
részére (2016-17)

A targyat a képzés IV. félévében hirdetjiik meg heti 6 ordban. A hallgatok két
csoportban végeznek klasszikus, illetve miiszeres analitikai kémiai gyakorlatokat. A gyakorlat
célja, hogy megismertesse a gyogyszerészhallgatokat alapvetd analitikai modszerekkel, azok
gyakorlati megvalositasi technikaival. A kapott kisérleti eredmények kiértékelése ugyancsak a
feladatok részét képezi.

A Klasszikus analitikai kémiai gyakorlat keretében sav-bazis, redoxi-, csapadékos-,
illetve komplexometrids térfogatelemzéseket és gravimetrids meghatarozasokat végeznek,
ismeretlen koncentracidju oldatok koncentraciojat, illetve mintdk anyagmennyiségét
hatarozzak meg, az eldre kiadott tematikdnak megfelelden.

A miiszeres analitikai kémiai gyakorlat keretében az alapvetd elektrokémiai-, atom-
¢s molekulaspektroszkopids mérdmaodszerekkel ismerkednek meg a hallgatok.

A gyakorlatok latogatasa kotelez6. Egyetlen indokolt hianyzas esetén az elmaradt
gyakorlati anyagot lehetdség szerint pdtolni kell. Kettd vagy tobb gyakorlatrél vald hidnyzas a
gyakorlat teljesitését nem teszi lehetdvé, a gyakorlatot nem tudjuk elfogadni..

A laboratériumi gyakorlatokon az elméleti anyagot 15-20 perces irasbeli dolgozat
(vagy szobeli referdlas) form4jaban kérjiik szamon. A klasszikus analitikai meghatarozdsok
soran az un. "ismeretlenek" nagy részét is jeggyel értékeljiik.

A gyakorlati jegy harom részjegybdl tevédik dssze:
— aklasszikus analitikai kémiai gyakorlaton a zarthelyik és az ismeretlenek
osztalyzatai hatdroznak meg egy-egy részjegyet
— amiszeres analitikai kémiai gyakorlaton az egyes gyakorlatokra kapott osztalyzatok
hatdroznak meg egy harmadik részjegyet

A gyakorlat teljesitésének, a gyakorlati jegy megszerzésének feltételei

1. Valamennyi gyakorlat teljesitése, a klasszikus analitikai kémiai gyakorlaton valamennyi
ismeretlen meghatdrozasa, a gyakorlatvezetok utmutatasa alapjan a jegyzOkonyvek

elkészitése

2. A miiszeres analitikai kémiai gyakorlaton a gyakorlatokra kapott jegyek legalabb 2,0-es
atlaga.

3. A klasszikus analitikai kémiai gyakorlaton az ismeretlenek legalabb 2,0-es atlaga.

4. A klasszikus analitikai kémiai gyakorlaton minden alkalommal irt zarthelyik legalabb 2,0-

es atlaga.

Ha valamelyik feltétel nem teljesiil, a gyakorlati jegy elégtelen. Amennyiben az 1-3.
feltétel valamelyikét nem teljesiti a hallgatd, a gyakorlati jegy csak a gyakorlat ismételt
felvételével javithato.

Ha a 4. feltételt nem teljesiti a hallgato, akkor a gyakorlati jegy a vizsgaidészakban
javithat6. A javitas modja: irdsbeli dolgozat a gyakorlat elméleti anyagabol (klasszikus
analitika, ill. szdmitas).



Klasszikus kvantitativ analitikai kémiai gyakorlatok

A gyogyszeranyagoknak, gyogyszerkészitményeknek, valamint drogok egyes alkotoinak
vagy hatdéanyagainak meghatarozasahoz a Magyar Gyogyszerkonyv altal eléirt kémiai
modszerek sztochiometrikus reakcion alapulo, tobbnyire térfogatos, kisebb részben az
1doigényesebb gravimetrias analitikai eljarasok. E ténynek megfelelden a gyakorlat egyik
alapvetd célja, hogy a gyogyszerészhallgatok, az elméleti alapok korabbi megismerését
kovetden gyakorlatban is elsajatitsak a klasszikus mennyiségi analizis miiveleteit, eljarasait, a
jegyzokonyvvezetést.

A klasszikus mennyiségi (kvantitativ) analizis soran tomeg és/vagy térfogatmeérési
miveletek Osszességébdl allo eljarasok mérési eredményeibdl szamitjuk ki a megfeleléen
elOkészitett vizsgalati minta egy vagy tobb komponensének mennyiségét. Fontos feladat tehat,
hogy a gyakorlat sordn a hallgatok elsajatitsdk a tomegmérésnek az analitikdban
legéltalanosabban hasznélatos technikdit, a térfogatmérd eszkozok tisztitdsat, hasznalatat,
sziikség szerinti kalibralasat.
mérdoldatot a meghatarozand6 komponens(eke)t tartalmazoé minta oldatdhoz, mig annak
hatdéanyagtartalma a lejatszatott reakcioban éppen elfogy.
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egység volt a normalitas (mértékegysége = N). 1 normdl az az oldat, melynek 1 dm?>-ében 1
grammegyenérték-tomegnyi anyag van oldva. Kétségtelen eldnyt jelent a titralas
végeredményének szamoldsanal, hogy azonos normalitdsi oldatok egyenld térfogatai
egymassal mindig ekvivalens mennyiségli hatéanyagot tartalmaznak (vi-N; = v,-Ny), de egy
adott anyag grammegyenérték-tomege viszont reakciofiiggd. Reakcidtipusonként valtozhat.
Példaul redoxi reakciokban a leadott/felvett elektronok szdma hatdrozza meg, tehat ha a
MnO,% savas kbézegben Mn?*-vé redukalédik a grammegyenérték-tomeg a képlet-tomeg 1/5-¢,
de ha semleges kozegben végrehajtott titralas soran MnO(OH), képzddik, akkor a képlet-
tomeg 1/3-a. A lejatszatott reakciotol fiiggetlen, ily modon minden koriilmények kozott
egyértelmil viszont az anyagmennyiség-koncentracié (molaritas, jele = ¢, mértékegysége =
mol/dm?®, M), mely az oldat 1 dm*-ében 16v6 anyag kémiai anyagmennyiségét (n) jelenti. A
Nemzetkozi Mértékegységrendszer (SI) szerint az utdbbi egység hasznalata az elfogadott.
Tudnunk kell azonban, hogy az analitikai laboratériumok, gyogyszertarak mai gyakorlatdban
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Osszetételli, levegdn stabilis alapanyag szamitott mennyiségének analitikai pontossaggal
torténd bemérésével nyerhetlink (ezen feltételeknek megfelel pl. a csapadékos titralasok
mérdoldatanak alapanyaga, az eziist-nitrat, vagy az oxidimetria egyik mérdoldatanak
alapanyaga, a kalium/natrium-bromat). Amennyiben az el6zdleg ismertetett feltételek
maradéktalanul nem teljesiilnek (pl. so6sav, natrium-hidroxid, natrium-tioszulfat
mérdoldatoknal), akkor kozelitd pontossagii beméréssel készitlink mérdoldatot, majd annak
pontos koncentraciojat utolag allapitjuk meg. A pontos koncentracid utdlagos
meghatarozasahoz hasznalatos standard anyaggal szemben fennallé kovetelmények a
kovetkezéek: A meghatdrozandé mérdoldattal egyértelmii, gyors reakcidoba 1épjen. Konnyen
tisztithato, ismert és id6ben allando Osszetételli, nem higroszkdpos, a levegd oxigénje altal
nem oxidalodo, szén-dioxidra sem érzékeny, a tdmegmérés hibajat csokkentendd lehetdleg
minél nagyobb egyenérték-tomegli és az alkalmazott olddoszerben jol oldhatdo legyen. A
standardbol, akar egyedi beméréssel késziilnek a mintak, akar torzsoldat részleteit titraljuk,
olyan mennyiséget kell bemérniink, mely biztositja, hogy a meghatarozanddé mérdoldatbol
“optimalis” térfogat fogyjon. A titralas végeredményének szamolasa révén jutunk a mérdoldat
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faktorozas. A faktorozas terminoldgiaja szerint a kozelité pontossagu beméréssel készitett
mérdoldat koncentracidja a névleges koncentracid, a meghatarozott pontos érték a tényleges
koncentracio. A tényleges koncentracié/névleges koncentracié hanyados értéke az un. factor
(jele = f), mely egy 1-hez altalaban koézeli szam. Tekintve, hogy a tényleges koncentracio
Onmagaban egyértelmiien megadja a mérdoldat hatdéanyagtartalmat, ugyanezen értéket egy
szorzattal (faktor-névleges koncentracid) kifejezni folosleges és hibaforrast is jelent.
Hasznalataval kapcsolatosan viszont ugyanaz a helyzet, mint a normalitassal, igy a gyakorlat
soran egy-két mérdoldat-koncentracié meghatarozas kapcsan faktort is szamolnak a hallgatok.

A titrimetriat osztalyozhatjuk a lejatszatott reakciok tipusa szerint, illetve ezen beliil a
felhasznalt mérdoldat hatdanyaga szerint. A titrimetria kiilonb6z6 modszereit (acidi-
alkalimetria, komplexometria, argentometria, permanganometria, bromatometria, jodometria),
azok alkalmazasanak feltételeit, lehetdségét, a tematikaban meghatarozott gyakorlati
feladatokon keresztiil tanulmanyozzak a hallgatok. A titralds végpontja szinvaltozas alapjan
vizudlisan érzékelendd és elmondhatd, hogy az eldirasoknak megfeleléen, gondosan elvégzett
mérésekkel altalaban 0,2-0,3%-0s pontossag elérhetd.

A gyogyszerészi gyakorlatban ritkdbban eléfordulo, nagyobb gyakorlatot, hosszabb
1d6t igényld gravimetria egy-két konkrét feladat kapcsan foglaltatik benne a tematikaban.

Ajanlott irodalom a konkrét gyakorlatokhoz kapcsolodé elméleti alapokhoz, illetve a

titralas eredményeinek kiszamitasahoz:

1. Burger Kalméan: Az analitikai kémia alapjai: kémiai és miiszeres elemzés, Semmelweis
Kiado, 1999.

2. Pungor Ernd: Analitikai kémia, Tankdnyvkiadd, Budapest, Pokol Gyorgy, Sztatisz Janisz:
Analitikai kémia 1., BME Kiado, 1999.

3. Schulek Elemér, Szabd Zoltan Laszl6: A kvantitativ analitikai kémia elvi alapjai és
modszerei, Tankonyvkiado

4. Farkas Etelka, Fabian Istvan, Kiss Tamas, Posta Jozsef, Toth Imre, Varnagy Katalin:
Altalanos és analitikai kémiai példatar, Kossuth Egyetemi Kiado, 1996.

A Kklasszikus és miiszeres gyakorlatok konkrét leirasat tartalmazé segédanyag letdlthetd a
Szervetlen és Analitikai Kémiai Tanszék oldalairél (http://www.inorg.unideb.hu/oktatas/76)



GYAKORLATI TEMATIKA

1. hét (februar 13., mindkét csoportnak):
Laboratoriumi munkaszabalyok ismertetése, balesetvédelem, a felszerelések atvétele,
tisztitasa.

2. hét (februar 20. és 21.):
500 cm® ~0,1 mol/dm® HCI mér8oldat készitése
HgO-KCl porkeverék osszetételének meghatarozasa (ismeretlen).
NaOH mérdoldat készitése a Sérensen modszer szerint (500 em®, 0,1 mol/dms).
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3. hét (februar 27. és 28.):
Oxalsav meghatarozasa (ismeretlen).
Borsav és kénsav egymas melletti mérése (ismeretlen).

Na,S;03 meghatdrozéasa bromos oxidacioval (ismeretlen).
KMnQO,4 méréoldat készitése (250 cm?®, 0,02 mol/dmg).

4. hét (marcius 6. és 7.):
100,00 cm® 0,05 mol/dm® Na-oxalat oldat készitése.
Fe(ll)-oxalat meghatarozasa (ismeretlen).
H20, permanganometrias meghatarozasa (ismeretlen).

5. hét (marcius 13. és 14.):
Na,S,03 mérdoldat készitése (250 cm
meghatarozasa 0,003 mol/dm?® KIOs-ra.
Cu(ll) meghatarozasa jodometriasan (ismeretlen)
Jodidionok meghatarozasa Winkler-féle jodsokszorozo eljarassal (ismeretlen)
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6. hét (marcius 20. és 21.):
KBrO3; mérdoldat készitése (250,00 cm®, 0,02 mol/dmg).
C-vitamin hatéanyaganak meghatdrozasa (ismeretlen).
100,00 cm® AgNO3 mér8oldat készitése (0,05 mol/dm®).
NaCl-KBr porkeverék osszetételének meghatarozasa (ismeretlen).

7. hét (marcius 27. és 28.):
Na,EDTA mérdoldat készitése (250,00 cm?, 0,01 mol/dm®).
Ca?* és Mg ionok meghatérozasa egymas mellett (ismeretlen).
AI(11) ionok meghatarozasa (ismeretlen).
A felszerelések leadasa.



