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I. Laboratoriumi munka- és tiizvédelmi alapismeretek

A laboratériumi munka altalanos rendszabalyai

1. A gyakorlatra valo felkészilés: ehhez sziikséges az aktudlis elméleti anyag tudasa, a kisérleti feladat
minden 1épésének megértese, tovabb a feladattal kapcsolatos baleset-, tiiz- és munkavédelmi ismere-
tek elsajatitasa, valamint a jegyzOkonyv el6készitése.

A laboratoriumba belépni és ott munkat végezni csak a gyakorlatvezetd engedélyével lehet.

3. Ismerni kell a véddeszkdzok és tlizvédelmi, valamint az elsdsegélynyujtashoz sziikséges eszkdzok he-
lyét és hasznalatat.

4. A laboratoriumi munkavégzés sordn véddszemiiveg és védokesztyli viselése kotelezd. Az egyes labo-
ratoriumi miiveletekhez eldirt egyéni véddeszkdzok viselése is kotelezo.

5. Tilos minden olyan tevékenység, mely zavarja a biztonsdgos munkavégzest!

6. Mindenfajta balesetet, torést, kornyezeti karosodast és barmilyen rendellenességet azonnal jelenteni
kell a gyakorlatvezetonek. A karok elharitasaban és a sériilések ellatasaban az oktatok Utmutatasa
alapjan kell résztvenni!

7. A laboratoriumi munkavégzés legyen koriiltekint6 és tiszta. A munkaasztalrol - megtisztitas utan - he-
lyére kell tenni a feleslegesse valt eszkdzoket.

8. Engedély nélkiil kisérlet nem végezhetd! Tilos barmilyen vegyszert a laboratériumbdl Kivinni!

9. A munkavégzéshez sziikséges targyakon kiviil mas nem vihet6 be a laboratériumbal

10. A laboratériumban étkezni és dohanyozni tilos!

11. A laboratoriumban vaszon munkakdpeny, pamut ruhdzat és védoszemiiveg viselése kotelez6. A hosz-
szabb hajat 6ssze kell fogni.

12. A miiveletek soran szennyezddott (pl. vegyszerrel, vizzel, olajjal) laborasztal, flilke, padlé tisztitasat
azonnal meg kell kezdeni!

13. A korébbiakban még nem alkalmazott késziiléket, berendezést dsszeszerelés utan, még a munkafolya-
mat megkezdése elott ellendriztetni kell a gyakorlatvezetdvel!

14. A géz-, viz- és vakuumcsapok, valamint az elektromos berendezések muikodtetése és zarasa fokozott
figyelmet igényel. A laboratoriumbol valo tavozas el6tt ellendrizni kell a csapok elzarasat és az elekt-
romos késziilékek aramtalanitasat.
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Balesettel kapcsolatos tudnivalok

A balesetet azonnal jelentsiik a gyakorlatvezetonek!

Vegyszer kerll a szembe. Azonnal mossuk ki a szemet b6 vizzel! Rendelkezésre all szemmoso flakon fizi-
oldgias sboldattal. A vizes 6blités utdn bazikus anyagot 1%-0s borsav-oldattal, savat 5%-0s natri-
um-hidrogén-karbonat-oldattal kell semlegesiteni (szemmoso pohér alkalmazasaval). Végul fedjik
be a szemet kotéssel.

Vegyszer keriil a bérre. Minél gyorsabban toroljik le szaraz ruhaval, majd mossuk le b6 vizzel. A szeny-
nyezddott ruhazatot tavolitsuk el. Bazikus anyagok 1%-os borsav oldattal, savas jellegli vegyiiletek
telitett natrium-hidrogén-karbonat oldattal valé mosassal semlegesitendok. Ha a bér nem sériilt,
szappanos Vvizzel mossuk le.

A ruhazat meggyulladasa. A meggyulladt ruhazat tiizoltopokrocba csavarassal vagy a fali zuhany segitse-
gével oltando el.

Egési sérilések. Egés esetén, a megégett feliiletre, ha a borfelszin megmaradt, folyassunk néhany percig
hideg vizet, majd fedjuk le steril gézzel.

Vagott sebek. Kisebb vagott seb esetében a sebet néhany masodpercig kivéreztetjik, majd hideg vizzel
mossuk, a lathato idegen testeket (pl. Uivegszilank) eltavolitjuk, és a sebet bekotdzzuk.

Vegyszerek lenyelése. llyen esetben azonnal orvosi segitséget kell kérni. Ha az aldozat eszmeleténel van,
meg kell probalni megtudni, hogy mit nyelt le; altalaban a sériilttel nagy mennyiségii vizet kell itatni
az orvosi beavatkozasig.



Hulladék anyagok kezelése

A hulladékok tarolaséra a laboratériumban kiilonféle gytijtéedények vannak kihelyezve, példaul:

a) vegyszerrel nem szennyezett papirt, parafa dugot, vattat dobjuk a szemetesbe (nem a lefolyébal),

b) a kiilonféle reakcioelegyek hulladékainak gytijtésére kiilon gyiijté edények allnak rendelkezésre,

c) a legfontosabb altaldnos gyiijtdedények: nem halogénezett, illetve halogénezett szerves vegyszerek
gyljtéedényei; egyéb esetben a gyakorlatvezetd utmutatasa szerint kell eljarni,

d) er6s szervetlen savakat és bazisokat, oxidalo- és redukaloszereket ontsiik a gytjtésiikre szolgald edé-
nyekbe.

Jegyzokonyvvezetés

Alapelv: a jegyz6konyv alapjan meg kell tudni ismételni a végzett kisérletet!

A laboratériumi jegyzokonyvnek a kovetkezo adatokat kell tartalmaznia:

a munka végzesenek datumat, a gyakorlat cimét, a reakcidegyenletet, a bemért anyagok fizikai adatait,
molmennyiségét, kezelésiikre vonatkoz6 munkavédelmi eldirdsokat €s megjegyzéseket, a kisérlet
menetének rovid dsszefoglalasat, a késziilék rajzat, baleset-, tiiz- és munkavédelmi megjegyzeseket,
kritikus lepéseket, megfigyeléseket, tapasztalatokat (pl. szinvaltozas, melegedés) részletesen, a ter-
mék jellemzéset: toémeg, hozam (%), megjelenés (halmazallapot, szin, szag), olvadas-
pont/forraspont, esetleg kromatografias viselkedés és térésmutatd, spektroszkopiai adatok.

I1. Laboratoriumi eszkozok és alapmiiveletek leirasa

Uvegeszkozok

A csiszolatokat mindig tartsuk tisztan a minél jobb zaras érdekében, illetdleg a beszorulas elkeriilése vé-
gett. Amennyiben egy lvegeszkdz csiszolata megszorult, oldoészerek (metanol, aceton, butanol) al-
kalmazasaval, vagy meleg vizzel probaljuk meg kilazitani az 0sszetapadt darabokat. Térés okozta
sérulés elkerllése érdekében csavarjuk rongyba az eszkozt. Sikertelenség esetén forduljunk segitsé-
gért a gyakorlatvezetdhoz. Sériilt, repedt tivegeszkdzt semmilyen munkahoz ne hasznaljunk! Uveg-
eszkozok torését azonnal jelezziik a gyakorlatvezetonek!

A hasznalt Uvegeszkdzoket mossuk el a gyakorlat végén, hogy tiszta és szaraz eszkdzokkel lehessen kez-
deni a munkat a kovetkezd gyakorlaton. Az iiveg feliiletérdl a legtobb anyag mososzeres surolassal
eltavolithato. Mosogatas el6tt a csapzsirt szaraz, majd acetonnal megnedvesitett papirvattaval tavo-
litsuk el. Ha a szennyezddést nem sikeriil eltdvolitani, tanacsért forduljunk a gyakorlatvezet6hoz.
Amennyiben kozvetleniil a felhasznalas el6tt mossuk el az {ivegeszkozt, gyors szaradast lehet elérni
kis mennyiségli acetonnal torténd atoblitéssel. Alapos lecsorgatds utan ilyenkor hajszaritoval, vagy
kb. 100°C-os szaritoszekrényben szaritsuk meg az livegeszkozt.

Vakuumban végzett miiveletek

A preparativ munka soran egyes miiveleteket (pl. vakuumdesztillacid, sziirés) vakuumban végziink; a
csOkkentett nyomast a kovetkezéképpen allithatjuk el6:

Vizsugarszivattyd. Az elérhet6 legalacsonyabb nyomas 10-20 Hgmm. Alkalmazésa eseten a késziléek elé
szereljunk biztositopalackot, hogy esetleges vizvisszaszivas esetén megakadalyozzuk viznek a ké-
szllékbe vald bejutasat. A vakuumot a leveg6ztetd csap kinyitasaval sziintetjiik meg, s csak ezutan
zarjuk el a vizcsapot.

Rotécios szivattyl. Nagysagrendekkel nagyobb vakuum érhetd el, mint vizsugarszivattyaval. Az elérhetd
nyomas fligg a zarofolyadék (olaj) mindségétol. A rendszerbe iktassunk be kifagyasztd csapdat (sza-
razjég - aceton eleggyel -78°C érhet6 el) és szarito tornyot (szilard kalium-hidroxid). Ezek egyrészt
vedenek a zarofolyadék tenzidjat noveld illékony anyagoktol, masrészt megakadalyozzak mérgezé
és mard anyagoknak a motorba és a légtérbe jutasat.
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A csOkkentett nyomast a rendszerbe bekotott higany-manométerrel mérjik meg. Mérés utan a manométer

csapjat még a levegdztetés elott zarjuk el, kiilonben a higany széttorheti a késziiléket!

Szures

Gravitdcios sziirés (deritési csontszén, szilard szaritdszer, mechanikai szennyezések eltavolitasara). A re-

dds sziirépapir nagy feliiletet, tehat gyorsabb sziirést biztosit. Konikusan hajtogatott, sima sziirépa-
pirt haszndlunk, ha a kisziirt anyagra sziikség lehet, mert errél az anyag konnyen lekaparhat6. A szii-
résre felkésziilve allvanyhoz rogzitett sziirGkarikaba helyezziik a tolcsért és alatesziink egy tiszta Er-
lenmeyer-lombikot. A t6lcsérbe helyezett sziirdpapirt az oldat sziirése el6tt benedvesitjiik. Ha forro
oldatot szliriink, a papir széle legyen kissé lejjebb, mint a tolcsér pereme, és hasznaljunk révid szaru
tolcsért. Amennyiben finom csapadék sziirésekor kisebb részecskék atjutnak a sziirletbe, a szlirletet
ontsiik Gjra a szlirdre.

Csokkentett nyomassal torténd sziirés (csapadék elvalasztasa anyallgtol) esetén a sziirofeliilet sziirGpapir,

a sziir Biichner-tolcsér, sziirdedényként pedig szivopalackot hasznalunk. A sziirésre felkésziilve
allvanyhoz rogzitjiik a tiszta szivopalackot, amely biztositopalackhoz csatlakozik. A sziirépapir ko-
rong olyan nagy legyen, hogy a Blichner-tdlcsér perforalt lapjat teljesen elfedje, de ne hajoljon fel a
fliggoleges fal mellett. Az oldat sziirére Ontése el6tt az alkalmazott oldoszerrel nedvesitsiik meg a
papirt, amely enyhe szivatasra a sziir6 feliiletéhez tapad. A kisz{irt anyagot lapitott végii iivegbottal
nyomkodjuk ki, majd enyhén megszivatjuk, majd amikor a csapadék csaknem szaraz, a vakuum
megszintetése utan hideg olddszerrel alaposan atddrzsoljik, és csak ezutan szivatjuk szarazra. For-
ro oldatot, csontszenet tartalmazd folyadékot, valamint alacsony forraspontld (<100°C) olddszert
vagy anyagot vakuumban csak oktatoi felligyelettel szirjiink!

Reakciok kivitelezése

Els6 1épésként szereljiik 6ssze a megfeleld méretii késziiléket. A mitkodoképesség €s baleset megeldzes

szempontjabol atvizsgalt készililékben ezutan az eldirtak szerint elvégezziik a reakciot. Reakciot,
miik6do késziiléket soha ne hagyjunk Orizetlentil! A sziikséges adatokat és megfigyeléseket rogzit-
juk a jegyzékonyvben. A reakcio lefutasat példaul vékonyréteg-kromatografias modszerrel kdvet-
juk. Mikor megbizonyosodtunk a reakcio befejez6désérdl, kezdjiik meg a reakcioelegy feldolgoza-
sat.

Készilékek 6sszeszerelése

A készlilékek 6sszeszerelésénél alkalmazandé altalanos szabalyok: zart rendszerben ne dolgozzunk! A ké-

szlléket feszlilésmentesen szereljuk 0ssze! Csak annyi fogot hasznaljunk a készilék régzitéséhez,
amennyi feltétleniil sziikséges! Csak ép fogofeliiletii fogdt hasznaljunk. A pofakat 6sszeszoritd csa-
var nézzen jobb felé, a did fogdszarat rogzité része az allvanytol bal felé, felfelé nyitva alljon. A ké-
szllék sulypontja mindig az allvany lapja felett legyen (tehat mindig a lap f6lé, azzal azonos oldalra
szereljiink). A fiit6-, ill. hiitéfurdoket ugy helyezziik a késziilék megfeleld része ala, hogy cserélhe-
tok legyenek. A késziilékeket olyan magassagba szereljuk, hogy barmelyik résziilkh6z kényelmesen
hozzaférjiink, ill. a hémérét le tudjuk olvasni.

A lombikmeret megvélasztadsa (maximalis reakcidtérfogat!): a) anyag a lombik 2/3-at toltse ki atmoszféri-

kus nyoméason végzett munkanal, b) 1/2-ét vakuumban végzett miiveletnél.

A miiveletek megkezdése elott ellendrizziik a késziiléket a kovetkezo szempontok szerint:

1.

arwN

nem zért-¢ a rendszer, nem tomodott-e el a kalcium-kloriddal vagy kéalium-hidroxiddal tol-
tott szaritdcso,

a kever6 akadalytalanul miikodik-¢,

a csiszolatok és egyéb csatlakozasok jol zarnak-e, nem fesziil-e a késziilék valahol,

a csapok nincsenek-e eltomddve, nem eresztenek-e,

ha sziikséges, aramlik-e a hiit6viz?



Keverés

Keverés magneses keverével. Magneses keverdmotorbol (altalaban vele egybeépitett fiit6lapbol) és a lom-
bikba helyezett magneses keverébotbol all. A lombikot allvanyhoz rogzitve kdzpontositva szereljiik
a keverd folé, kiilénben az elszabaduld keverdbot kiiitheti a lombik falat. Ugyeljiink arra, hogy a
keverdbotot a reakciotermék feldolgozasakor tavolitsuk el a reakcidelegybdl, ill. a termékbdl, és ne-
hogy elévigyazatlanul a lefolyoba ontsik.

Keverés KPG (kerngezogene Praezisions-Glasgeraete) keverdvel. Nagy ellenallasu, viszkozus oldatok ke-
verésére alkalmazzuk. Keverdmotorbol és csiszolatos keverdpalcabdl all. Hasznalat el6tt minden
alkalommal kenjiik meg a keverdpalcat (néhany csepp paraffinolaj, glicerin), mert hajlamos a meg-
szorulasra.

Melegités

A szerves olddszerek és folyadékok legtobbje gyulékony, illetve levegdvel robband keveréket képezhet!

Melegités gazlanggal. Bunsen-égét altalaban melegitéfiirdok hevitésére, nem tiizveszélyes, magas forras-
pontl anyagok forralasara és desztillaciojara hasznalunk. Az Uvegberendezéseket mindig valami-
lyen fiitdkézeg (flirdd) vagy keramiahalod (azbesztlap hasznalata tilos!) kdzbeiktatdsaval hevitjiik.
Géazlanggal nem melegitliink szerves oldoszert tartalmazd nyitott edényt, fé6z6poharat, lombikot és
tlizveszélyes olddszert, reakcidelegyet sem! Ma mar egyre kevésbé alkalmazzuk.

Fiirdok. Hasznalatuk lehetséges gazlanggal vasharomlabon, vagy magneses keverd fiitélapjan melegitve.
Tilos gyulékony anyagot tartalmazo lombik melegit6fiird6jét gazlanggal melegiteni - helyette elekt-
romos fiités vagy mas modszer alkalmazando6! A lombik bemeritésekor a lombikban 1év6 anyag és a
fitokozeg szintje kozel azonos magassagban legyen (kiilondsen szuszpenziok esetében!). A flirdd
hémérsékletét mérni kell; altalaban 10-20°C kulonbség van a flird és reakcidelegy hémérséklete
kozott. Vizfirdé alkalmazasa esetén potolni kell az elparolgott vizet. Vizre érzékeny reakcio-
elegyek, oldatok melegitése esetében vizflirdé alkalmazasa keriilendd! (A para légtérbe valo jutasa-
nak megsziintetésere a vizfiird6 feliiletére szorjunk szilard paraffint.)

Vigyazat! Ha olajfiird6 alkalmazasakor viz kertil a fiird6be, azonnal szakitsuk meg a melegitést és cserél-
jiik ki a fiird6t; a vizet a flird6bdl fiilkében lassu melegitéssel tavolitjuk el!

Forralas. Visszafolyatassal végzett forralas (idegen szoval refluxalas) a rendszer forrasponton valoé mele-
gitése, ilyenkor a forras miatt intenziv a keveredés. A lég- vagy vizhtitében (130-140°C-nal maga-
sabb forraspontu oldoszer esetében 1éghiitét hasznaljunk) kondenzaldédd olddszer visszacsepeg a
lombikba. A melegitést ugy szabalyozzuk, hogy a visszacsepegés sebessége kb. 1 csepp/sec legyen.
A hiitében a g6z kondenzacidjanak helyét jelz6 visszafolyasi gytirii legfeljebb a hiité egyharmadaig
emelkedhet fel. A reakcioelegy tulhevilésének elkeriilésére kevertessik a reakcioelegyet, vagy még
a forralas megkezdése el6tt adjunk az oldathoz forrast elésegitd forrkovet (horzsakovet).

Hutes

G6zok kondenzaltatasara kiilonbozo tipusu hiitdket alkalmazunk (Liebig-hiit6, golyoshiitd, spiralhiitd,
Dimroth-hiit6). A spiralhiitét visszafolyd iizemmodban nem, hanem csak leszallo hiitoként, fuiggo-
leges helyzetben szabad alkalmazni, kiilonben a lefoly6 kondenzatum elzérhatja a hiitéspiralt és igy
zart rendszer keletkezik. Leggyakoribb a 1éghtités (hiitéviz nélkiili hiit6), és az 4llo, ill. aramlé viz-
hiités. Reakcioelegyek, oldatok hiitését a kovetkez6 hiitékozegek fiirdoként valo alkalmazésaval ve-
gezzuk: a) csapviz, jeges viz (0°C), b) sb-jég keverék (0- [-20]°C), c¢) szarazjég-szerves oldoszer
(leggyakrabban aceton) keverék ([-20]- [-78]°C). A szarazjeget szaraz kesztylivel, vagy csipesszel
fogjuk csak meg, mert sulyos fagyasi sériiléseket okozhat (védészemiiveg)! Az oldoszerhez 6vato-
san adagoljuk, mert a nagy mennyiségben fejlddé széndioxid az oldoészert kifroccsenti (védo-
szemiiveg). A hiit6keverékkel elérhetd homérséklet a keverék Osszetételének a fliggvénye! A hiitott
reakcidelegyeket belsdleg mindig keverjiik! A hiitékozeggel toltott edénybe meritjiik a lombikot,



vagy vizhiités esetén a vizet folyamatosan rafolyatjuk a (pl. desztillacids szedd) lombikra, ilyenkor a
lombik ala egy t6lcsért helyeziink, melynek szarahoz kapcsolt gumicsé a lefolyOba vezeti el a vizet.

Reakcidelegyek feldolgozasa (termék elkulonitése, tisztitasa)

A reakci6 elvégzése utan kapott elegy rendszerint tobb komponensbdl all (termék, oldoszer, reagens feles-
leg, el nem reagélt kiindulasi anyag, szerves es szervetlen melléktermékek). A feldolgozas miivele-
teit koriiltekintéen, pontosan végezziik el, hogy a terméket a lehetséges legnagyobb hozammal nyer-
juk ki. Vegyiik figyelembe a kinyerend6 anyag illékonysagat, polaritasat, sav-bazis sajatsagait, stabi-
litasat hovel, a levegd oxigénjével, fénnyel szemben. Mindig érvényes szabaly, hogy a feldolgozas
soran visszamaradt barmely anyagot, oldatot nem szabad mindaddig eldobni, amig a terméket a vart
hozamban nem izolaltuk és azonositottuk.

Folyadek-folyadek extrakcio/mosés (kirazas)

Extrakcio soran két, egymassal nem elegyedd folyadékfazis egyikében oldott anyagot juttatjuk at a masik-
ba, az esetlegesen jelenlévd tobbi anyag atvitele nélkiil. A két fazist - &ltalaban viz és valamilyen
szerves olddszer - valasztotolcsérben razzuk 0ssze és valasztjuk szét.

Az extrakciora felkésziilve a razotolesért allvanyhoz rogzitett sziirdkarikaba helyezziik, alé tiszta Erlen-
meyer-lombikot tesziink. Ellendrizziik a csap és a felsd csiszolat tokéletes zarasat. A razotdlesér ne
legyen térfogatanak haromnegyedénél jobban megtéltve. Ugyeljiink, hogy a télcsérben ne lépjen fel
tulnyomas, ezért kiilondsen az elsd raz6 mozdulatok utan, de késdbb is levegdztetni kell a tdlcsért a
csapjan keresztiil, felfelé iranyul6 kifolyonyilassal! Vigyazzunk, hogy a csér ne iranyuljon senki fe-
[é! A razotolcsért ugy fogjuk, hogy biztositsuk a csaptestet és a felsé csiszolatot kicsuszas ellen. A
fazisok keveredését erbteljes razéssal érjuk el. Alkalmanként egy-két perces razas elegendé lehet a
két fazis kozotti egyensily bedllasara. El6fordulhat, hogy 0sszerdzas soran emulzio képzddik, amely
igen nehezen valik szét két fazisra. Az emulzié megtorésére probalkozhatunk a kovetkezoképpen: a)
a tolcsert hossztengelye mentén megporgetjik, b) az emulzié-folyadék hatéarfellletre néhany csepp
alkoholt juttatunk pipettaval, c) elektrolitként konyhaso-oldatot adunk hozza, d) az extrahalé oldo-
szer hozzdadaséaval, e) sziiréssel. Az extrakcid hatasfokat vizben jol oldédé anyagok esetében né-
velhetjik kis6zassal, mivel a szerves anyagok vizben valé oldhatdséga sok jelenlétében nagymer-
tékben lecsokken. Az Gsszerazas utan a tolcsért a sziirGkarikaba helyezziik, és dugodjat kivéve meg-
varjuk, mig a fazisok teljesen elvalnak. Az als6 fazist ezutan a csapon keresztiil engedjiik le, a fels6
fazist pedig a felsdé nyilason ontjiik ki. Amig nem gy6zddtiink meg, hogy melyik fazisban talalhat6
az anyag, orizzlk meg mindkét fazist. Az izolalas hatékonysagat noveli az oldoszer kisebb, azonos
térfogatu részleteivel végzett tobbszoros kirazas. Az egyesitett szerves fazisokat redés sziir6n at-
sziirjiikk, majd szarit0szeren szaritjuk.

Desztillacio

A desztillacio kiilondsen veszélyes laboratoriumi miivelet! Miikodo késziiléket tilos drizetleniil hagyni!

A desztillacié - folyékony anyagok esetében - a szerves preparativ munkaban alkalmazott egyik legfonto-
sabb elvalasztasi modszer. Ennek soran a folyadékot melegitéssel forrasba hozzuk, majd a gézoket
elvezetve hiitéssel kondenzaljuk. Fajtai:

A) Egyszerii desztillacio (legkori nyomason, 150°C alatt forrd folyadékok). Alkalmazas: beparléas (oldo-
szer leparlasa az anyagrol), vagy az anyag desztillaciojakor a nem illékony szennyezddések, ill. a
legalabb 25°C kilonbséggel forré folyadékok visszamaradnak. Az egyenletes forras biztositasara
forrkdvet (horzsakdvet) hasznalunk.

B) Vakuumdesztillacio (hére érzékeny és/vagy 150°C felett forrd folyadékok), alkalmazas: mint A); elvé-
lasztas hatasfoka a nyomas csokkenésével romlik. Tulheviilés, illetve az ezt jelz6 16kd0sés csokken-
tésére magneses keverést, vagy kapillarison keresztiili levegbztetést vagy gazbevezetést, vagy speci-

8



alis forrkovet hasznalunk. Hangsulyozottan érvényes, hogy csak ép (repedésmentes) edényzet, sze-
doként pedig gomblombik hasznalhato.

C) Frakcionalt desztillacio, rektifikalas (altalaban akkor alkalmazzuk, ha az elvalasztando folyadekok for-
raspontjai kozotti kiillonbség kisebb, mint 25°C, ilyenkor rendszerint toltettel ellatott kolonnat hasz-
nalunk). Kolonna tipusok: Vigreux-kolonna, t6ltott kolonna, ennek tipusatol és méretétdl fiigg az
elvalasztas hatékonysaga.

D) Vizgozdesztillacio. Olyan anyagok tisztitasara vagy elvalasztasara hasznalhatd, melyek: a) vizzel nem
elegyednek, b) 100°C korul 5-10 Hgmm-t eléré géznyomasutak (illékonysag), c¢) vizzel nem reagal-
nak. A viz és az elvalasztandd komponens elegye 100°C alatt forr.

Desztillacioé kivitelezése

Desztillacio normélis (kdrnyezeti) - és csokkentett nyoméason [A), B), C).].

Osszedllitjuk a berendezést - vakuumdesztillaciokor ne felejtsiink el a késziilék és a vakuumforras kozé
manométert és levegdztetdcsappal ellatott biztositopalackot kdzbeiktatni, valamint a csiszolatokat
vakuum-zsirral tdmiteni (atlatszoak legyenek) — és elékészitjikk az el6- és foparlat lombikjait. Tol-
cséren keresztll megtoltjiuk a desztillaldlombikot. Vakuumdesztillacié esetén inditsuk meg a keve-
rést, kapcsoljuk be a szivast, mérjiik meg, hogy a kivant nyomas elérhet6-e, inditsuk el a hiitdvizet
és csak ekkor kezdjuk el melegiteni a lombikot. A manométer csapja csak a nyomas leolvasasakor
legyen nyitva, maskilonben a desztillacios gbzok és vizgdz szennyezi a higanyt! Hok6z16 fiirdoként
viz- ill. olajfiird6t hasznaljunk, tlizveszély esetén elektromos melegitést.

A homéré higanyzsakja legyen éppen a parlat elvezetésének pontja alatt Gigy, hogy a desztillatum a hi-
ganyzsékot biztosan nedvesitse. A desztillacié megkezdésekor a hdmérd higanyszala addig emelke-
dik, amig az anyag forrashémérsékletét el nem érjiik. A kdzben szedett folyadék az eldparlat. A ho-
mérén mutatott érték allandosulasa utan szedSlombikot cseréliink, vakuumdesztillacio esetében a
melegités megsziintetésével és levegdztetéssel, és a foparlatot szedjiik, néhany fokos hémérsékleti
intervallumban. A desztillacié sebessége legyen kb. 1 csepp/sec. Ezutan, ha a hémérséklet tovabb
emelkedik, ismét lombikot cseréliink, mert mar az utoparlat desztillal at. A lombik aljan hagyjunk
kevés folyadékot (desztillaciés maradék), keriiljik a szarazra parlast!

Tlizveszélyes és mérgez0 anyagok atmoszferikus nyoméson végzett desztillacidjakor az elszivé csonkra
hGzzunk gumicsovet, melyet vezessiink a fulke elszivé nyildsdba vagy elnyelet6 edénybe.

Atmoszferikus nyomason végzett, nedvessegre érzékeny folyadék desztillacidjakor az elszivd csonkhoz
kapcsoljunk szaritocsdvet (CaCly vagy KOH, esetleg NaOH). A frakcionalt desztillacio kezdetekor
intenziv futést alkalmazva elarasztjuk a kolonnat. Teljes visszafolyas (Un. reflux) alkalmazésaval
beallitjuk a fejhodmérsékletet, majd ezt kovetden kezdjiikk meg a tényleges desztillaciot, melynek se-
bessege legyen kb. 5-6 csepp/perc. Sziikség lehet a kolonna izolalasara (pl.: alufoliaval), a hoveszte-
ség elkertlésere.

Egy adott frakcid esetében feljegyzendd: 1) desztillacios homérsékletének kezdete és vége, 2) ezekhez tar-
tozo nyomads, 3) olajfiirdd hdmérséklete, 4) a frakcio tomege (térfogata), 5) megjelenési forméaja.

Vizgbzdesztillacio. [D)] A g6z eléallitasa torténhet kiilsé gézkazanban, vagy magaban a desztillacids be-
rendezesben. A rendszer ne legyen zart. A kazan 1-1,5 méteres biztositdé csével rendelkezik (amely
megakadalyozza a tulzott géznyomas kialakulasat), valamint csapdaval a kondenzviz leengedésére.
Egyszerti desztillacios berendezést alkalmazva potoljuk az eltavozd vizet (példaul csepegtet6tol-
Csérbol).

A vizgézdesztillacio menete kiils6 gézforras esetén: 1. 6sszedllitjuk a berendezést, a desztillalando oldat a
desztillalé lombikot legfeljebb félig toltheti meg. 2. Kdzel forrasig melegitjuk a lombik tartalmat és
elinditjuk a gézaramot. 3. Ha a hitdben kivalast észleliink, ledllitjuk a hitévizet, mig a szilard
anyag megolvad ¢s lefolyik a szedélombikba. 4. Ha a lombikban névekszik a folyadék mennyisége,
a lombik fokozott melegitésével csokkentsiik a gbz lecsapodasat. 5. Amikor mar csak tiszta viz
kondenzalodik a hiitében, befejezziik a desztillaciot. E16szor a gbz bevezetést sziintetjiik meg a ka-
zan es a desztillalo lombik szétkapcsolasaval, ezutan ledllitjuk a melegitést! Ha a berendezés kissé
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kihtilt, még melegen lazitsuk meg a csiszolatokat, de csak teljesen lehiilt allapotban szereljiik szét a
keésziiléket!

Beparlas. A miivelettel az oldatban (vagy szuszpenzidban) 1év6 terméket (mint desztillaciés maradékot)
kalonitjuk el az olddszer desztillalasaval (leparlasaval). Leggyakrabban rotacids vakuumbeparléval
vegezzik (amikor lenyegében a folyamat filmbeparlas). Kiméletes és gyors beparlast tesz lehetéveé.
Eldszor elinditjuk a vizhltést, az oldatot tartalmazo lombikot csatlakoztatjuk a késziilékhez, elindit-
juk a forgatast, majd bekapcsoljuk a vakuumforrast (vizsugarszivattyl vagy motor) és elzarjuk a le-
vegbztetd csapot. (Erdteljes habzas esetén csokkentsiuk vagy szintessiik meg a vakuumot, és a gya-
korlatvezetd tandcsat kérjiik.) Ha a vakuum elérte a végértéket, csak utana meritsiikk a lombikot a
fiird6be. Az olddszer desztillalasa eldsegithet6 a fiirdd hdmérsékletének emelésével, valamint a nyo-
mas csOkkentésével. A beparlast addig folytatjuk, amig oldoszer kondenzal a szedében (alacsony
forraspontu oldoszer esetében nem mindig lathato), illetve a bepéarlasi maradek témege nem csokken
(tdmegallandosag). A desztillacié vegén a lombikot kiemeljiik a fiird6bol, a motor leallitasa utan
kézzel megfogjuk a lombikot, majd ezt kovetden levegdztetjiikk a rendszert, és a lombikot levessziik.
A melegités elektromosan fiitott, szabalyozhato héfoka vizfiirdével torténik. A szed6lombikot sziik-
ség esetén idonkent Uritsik Ki.

Kristalyositas, atkristalyositas

Szilard anyagok szennyezddéstdl torténd megtisztitasara alkalmazott modszer, mely az alabbi miiveleti
1épésekbdl all.

A tisztitandé anyagbol megfelelé olddszerrel vagy olddszer-eleggyel forron telitett oldatot keszitlink (1).
Ha az oldat szines szennyezddést tartalmaz, altaldban deritjiik (2). A deritd anyagot redds sziirdn
szliréssel eltavolitjuk. A tisztara sziirt oldatbol lehiitéskor (taltelités) (3) a szilard anyag kristalyos
forméban valik ki. A terméket szivatassal szirjiik (4), kevés hideg oldoszerrel (lehet azonos az ol-
dashoz hasznalt olddszerrel) mossuk (5), majd széritjuk (6). A végtermék tisztasagéat ellendrizziik,
és kivant esetben a kristalyositast tobbszor megismételjik (atkristalyositas).

1. Az olddszer kivalasztasdnak szempontjai: a) az alkalmazott olddszerben a tisztitandé anyag ne alakul-
jon at, b) az atkristalyositandé anyag az oldészerben melegen jol, hidegen kevéssé oldddjék, c) a
szenynyez6 komponensek hidegen is jobban oldddjanak benne.

Oldatkészités: hiitével ellatott gobmblombikban, horzsaké hozzaadasa utan (vagy keverés kozben) kevés
oldészerrel forraljuk az anyagot, addig adagolva tovabb az oldoszert a hiit6 tetején, mig teljes (illet-
ve tovabbi) oldodast nem tapasztalunk. A visszamarado oldhatatlan részt (szennyez6 anyagok, szer-
vetlen sok, mechanikai szennyezddések) sziiréssel vagy dekantalassal kiilonitjiik el. Feljegyezziik a
felhasznalt oldészermennyiséget.

2. Derités aktiv szénnel. A reakcio folyaman keletkezett, a nyerstermék elszinez6déséért felelds anyagokat
csontszénnel (mely hidrofob és polaros feliiletii) torténd forralassal kotjiik meg (a tisztitandd anyag-
bol is adszorbealhat!). Csontszenes deritéskor a forralast megsziintetve (kihabzas veszélye!), a hiit6t
levéve adjuk a csontszenet az oldathoz (mennyisége a tisztitandd anyag tomegének 1-5 %-a). Ezutan
az oldatot Gjra forrasig melegitjlk, és 1-2 percig forraljuk. Sztirés (lasd kiilon részben). Torekedjiink
a gyors munkara. Az oldatokat tartsuk melegen, hasznaljunk elémelegitett, rovid szara tolesért (kris-
talykivalas megeldzésére). Szlirés utan kevés forrd oldoszerrel atoblithetjiik a szlirot.

3. Kristalyosodas. A rendelkezésre alld id6t6l fiiggéen hagyjuk az oldatot magatol szobahdmérsékletre
hiilni. Ha nem tapasztalunk kristalyosodast (ha példaul az anyag hajlamos tiltelitett oldat képzése-
re), alkalmazzuk a kovetkezé modszereket: a) a lombik faldnak tivegbottal torténd kapargatasa, b)
beoltés a tisztitando anyag apro kristalyaval, ¢) az edény hiitése, kombinalva az elé6zékkel. Ha az
anyag olaj formajaban valik le, probalkozzunk az oldat lasst, razkoddsmentes lehiitésével, beoltas-
sal, higabb oldatbdl valé kristalyositassal.

4. A kristalyok sziirése szivatassal torténik. Alaposan szivassuk le a szlirén 1évé anyagot az anyalag nyo-
mainak eltavolitasara.

5. Oblitstik kis mennyiségii hideg oldoszerrel, majd iivegbottal dérzsoljiik at és szivassuk szarazra.

6. Kristalyos anyag szaritasat lasd alabb.

7. Az anyag tisztasaganak ellendrzése: olvadaspont, vékonyréteg-kromatografia.
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Szaritas

A szilard anyagokat viztol €s szerves oldoszerektdl vald mentesitésiik céljabol szaritjuk. Legtobbszor ele-
gendd a szlirdpapiron vagy levegén vald egyszerli szaritds, analitikai tisztasaghh mintdk szaritasat
azonban vakuumban végezziik. Hére nem érzékeny anyagokat allithatd homérsékleti szaritoszek-
rényben melegitéssel is szérithatunk. Elfolyosodas, olvadas elkeriilésére a szaritast alacsonyabb hé-
fokon kezdjitk meg, és fokozatosan emeljitk a hémérsékletet (legfeljebb az olvadaspontnal 20-30°C-
nal alacsonyabb hdmérsékletig), a teljes szaradas (tomegallandosag) eléréséig. A szaritand6 anyagot
a szaritas el6tt s annak folyaméan gondosan el kell poritani.

Vakuumexszikkator és nedvességet megk6td anyag (foszfor-pentoxid, kdlium-hidroxid, stb.) alkalmazésa
a széradast (tomegallanddsag) gyorsitja.

Folyékony termék eldallitasakor desztillacio elétt, vagy oldoszerben oldott termék esetében a folyadékot
meg kell széritani széritdszerrel. Ezek &ltalaban kiizzitott szervetlen sok, melyek vizzel érintkezve
azt kristalyszerkezetiikben megkdtik és papiron torténd sziiréssel eltavolithatok.

Gyakoribb szaritoszerek: natrium-szulfat, magnézium-szulfat, k&lium-karbonat, kalcium-klorid.

Alkalmazasuk: 1) dntsik a szaritand6 anyagot vagy oldatot egy Erlenmeyer-lombikba. 2) Razogatas koz-
ben idénként adjunk hozza kis mennyiségli szaritoszert, mig a folyadék ki nem tisztul, az opéalossag
meg nem sziinik (a szaradasi folyamat iddt igényel!). 3) Adjunk még hozza egy kevés szaritdszert,
razzuk Ossze, és hagyjuk allni (a szaritasi id0 a szaritdszertdl is fligg). 4) Redds sziirépapiron sziir-
juk Ki a széritdszert, adott esetben mossuk kevés oldoszerrel. 5) Oldat esetében az olddszert desztil-
laljuk le. Kertiljiik a szaritoszer tulzott mértékii alkalmazéasat, mivel fellletén megkdtheti a terme-
ket!

Kromatografia

A madszerrel egy elegy komponenseit egy allofazis (altalaban szilard adszorbens) és egy mozgoéfazis (elu-
ens, olddszer) segitsegével valasztjuk el. Az anyagokat a mozgdéfazisba juttatva mindkét fazissal
kdlcsonhatasba 1épnek, és eltérd tulajdonsagaik (pl.: adszorpcio, oldékonysag) révén eltéré sebes-
séggel vandorolnak, lemaradnak az olddszerfronthoz képest. Ezt a jelenséget retencionak, a folya-
matot eldcionak nevezziik. Az elvalasztas eredmenyét megjelenitve kapjuk a kromatogramot. A re-
tenciot a retencids faktorral (Re-érték) jellemezziik, mely vékonyréteg-kromatografia esetében az
anyagfolt-start és olddszerfront-start tavolsagok hanyadosa.

Vékonyréteg-kromatografia (VRK). A vékonyréteg lapon (7-10 cm hosszd aluminium vagy lveg lemez,
mely altalaban analitikai vizsgalatokhoz 0,05-2 mm vastagsagban all6 fazisként szilikagél, vagy alu-
minium-oxid adszorbenssel van bevonva) ceruzaval kijel6ljik a mintak helyét: egymastdl, a réteg-
lap aljatol és sz¢létol kb. 1 cm-re. A vizsgalandd anyagbol, anyagkeverékbél, valamint az dsszeha-
sonlitd anyagokbol konnyen illo olddszerrel kis kémcsében vagy oralivegen néhany szazalékos ol-
datot készitink. A réteg feluletének megsértése nélkil kapillérissal felcseppentiink az oldatokbal,
minél kisebb atmérdjii foltot képezve. Mozgotazisként olyan oldoszert, vagy oldoszerelegyet valasz-
tunk, melynek hasznalatakor a vizsgalt anyag Rs-értéke 0,3 és 0,8 kdzott van. Felcseppentés utan
hajszaritoval megszaritjuk a réteget, és a lapot csipesszel beletessziik az elékészitett (eluens gbzével
telitett) futtatokadba (barmilyen alkalmas, zarhaté fedelii edény, amely kb. 5 mm magassagban fel
van t6ltve az cluenssel, a telitettséget behelyezett sziirOpapir biztositja). Miel6tt az oldészerfront el-
érné a lap fels6 szélét, kivesszik a lapot, az oldoszerfront helyzetét ceruzaval azonnal bejel6ljuk, és
megszaritjuk. A foltok detektalasa térténhet UV-lampaval, el6hivo reagensekkel, vagy jodgézzel. A
jegyzOkonyvben fel kell tiintetni: 1) az alléfazis tipusat, 2) a mozgofazis dsszetételét, 3) az anyagok
és standardok R¢-értékét, valamint a réteg vazlatrajzat.

Klasszikus oszlopkromatografia. Preparativ méretekben végzett elvalasztdshoz hasznaljuk. Az eluens és
az adszorbens kivalasztasat VRK rendszerben végezziik. Az elvalasztandd anyagoknak a rétegen jol
korulhatérolt foltot kel adniuk, és Rs-értékik legyen 0,1 és 0,6 kdz6tt. Az adszorbens az elvalasztan-
dé anyagmennyiség 25-100-szorosa. Az oszlopot fliggbleges helyzetben allvanyba fogjuk, a végébe
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vattat, vagy kis papirvattat tesziink (korszeriibb oszlopoknal erre nincs sziikség, mivel azok beépitett
betétet tartalmaznak). Az eluenssel (6sszetett eluens esetében az eluens apolarisabb komponensével)
az adszorbensbdl szuszpenziot készitiink, azt nyitott csapallasnal az oszlopba toltjuk és ulepedni
hagyjuk. Az elvalasztandd mintat minimalis térfogatu eluensben feloldjuk, és miutan az oszlopban
az eluens szintjét az adszorbens szintjeig leengedtilk, a minta oldatat pipettaval 6vatosan rarétegez-
zUk és leengedjiik. A miiveletet kis eluens mennyiségekkel t6bbszor megismeteljik, majd dvatosan
feltdltjuk az oszlopot eluenssel, és az oszlop csapjanak kinyitasaval megkezdjuk az eluciét (az el-
uenst folyamatosan potoljuk, példaul csepegtet6tdlcsérbol). Az ellcio sebességet a cseppszammal
allitjuk be (1 csepp/sec, vagy lassabb). Az oszloprol elualédd oldatot kémcsévekbe (néhany mi-es
frakcidkba) gytijtjiik és tartalmukat folyamatosan vékonyréteg-kromatografiasan vizsgaljuk. Azokat
a frakciokat, amelyeket VRK alapjan megfeleld tisztasdgunak és azonos Osszetétellinek itéliink,
egyesitjuk és beparoljuk.

Reakciotermékek jellemzése és azonositasa

Az anyagok jellemzésére kiilonbozd fizikai allandok szolgalnak, melyek felvilagositast adnak az anyagok
tisztasdgi fokara is. Azonositasukat - szerkezetlik pontos meghatarozasat - kiilonboz6é spektroszko-
piai modszerekkel végezzik.

Az anyagi mindséget jellemz0 és a tisztasagi fokra is felvilagositast ado adatok az aldbbiak;

Olvadaspont (szilard vegyuletek). Tiszta anyagok altalaban 0,5-1,0°C-on belill olvadnak meg, mig szeny-
nyezés jelenlétében az olvadasi tartomany szélesebb, a hdmérséklet alacsonyabb.

Forraspont (folyadékok). Folyadékok desztillacioval torténd tisztitasakor a fOparlat forras-hémeérsékleti
tartomanyat adjuk meg. Vakuumdesztillacio esetén megadand6 a rendszerben mért nyomas értéke
IS.

Vékonyréteg-kromatografiai retencids faktor (Ry). Kiegészité adatként megadando6 az adszorbens és az el-
ualdszer is.

Kvantitativ elemanalizis (C, H, N, halogén, kén).

Egyéb adatok: pl. térésmutato (folyadékoknal), fajlagos forgatdkeépesség (optikailag aktiv anyagoknal).

A gyakorlaton eldallitott termékek taroldsa cimkézett és sziikség esetén megfeleléen lezart (parafilm, pa-
rafadugd, alufdlia) edényben (kémcsd, Petri-csésze, Erlenmeyer-lombik) torténik. A cimkén szere-
pelnie kell a kovetkezOknek: a készit6 neve, a termék neve, szilard anyagoknal olvadaspont, folya-
dékoknal forraspont (tartomany!), és a készités datuma.

A termékek beadasa csak kesz jegyzokonyvvel egyiitt lehetséges.

A szilard anyag (atkristalyositas utan) az eldirt mdédon megszaritva és gondosan elporitva adhato be.
Amennyiben mechanikai szennyezddést tartalmazna (sziir6papirfoszlanyok, horzsakd, stb.), oldjuk
fel, az oldatot sziir6papiron sziirjiik meg, majd paroljuk be és szaritsuk meg az anyagot.

A desztillacioval tisztitott folyadék szaraz kémcsében adhato be.

Olvadéaspont meghatarozasa

A tiszta vegyiiletek olvadaspontja (hémérséklet-tartomany) adott nyomason gyakorlatilag allando és jol
reprodukélhato (ugyanabbol az oldoszerbdl atkristalyositva), ezért alkalmazhato a vegyliletek azo-
nositasara és tisztasaganak jellemzeésere.

A Thiele-féle csé haszndlata (mikro Bunsen-ég6t alkalmazva melegitjiik, melynek hatasara benne az olaj
kering).

1. A kapillaris tivegesé megtoltése. A vizsgalandd mintat mozsarban eldorzsoljiik. A kapillaris nyitott vé-
gét az anyagba szarjuk, majd zart végével lefelé, oraiivegre allitott hosszabb livegcsdben leejteget-
juk. A kapillariscsé aljan 1-2 mm magas tomor mintaréteg sziikseges.

2. A megtoltott csovet behelyezzilk a készilékbe. Ismeretlen anyag esetében gyors melegitéssel hozza-
vetélegesen meghatarozzuk az olvadaspontot. Ha ismerjuk a korllbellli olvadaspontot, a varhatd
érték alatt 15-20°C-kal kezdjuk el 3-5°C/perc sebesseggel melegiteni a mintat. Az olvadas kezdeté-
nek az els6 folyadékcseppek megjelenéséhez tartozd homérsékletet, végének pedig azt a hémérsék-
letet jegyezziik fel, amikor a teljes minta megolvad (atlatszo folyadék). Ezzel a két hémérsékleti ér-
tékkel jellemezziik az olvadast.
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Reakci6 végrehajtasa
reagens hozzacsepegtetéssel,
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1. dbra. Laboratoriumi alapmiiveletek és tivegeszkozok illusztralasa
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2. &bra A laboratoriumban hasznalt csiszolatos livegeszkdzok

14



I11. FUggelék
Gyakrabban alkalmazott oldoszerek tisztitasa

Aceton
O

fp. 56-57°C; M: 58,10; d: 0,791

Az acetont vizmentes kalcium-szulfattal vagy kalium-karbonattal szaritjuk (kalcium-klorid a széritasra
nem hasznalhato, mivel hatdsara kémiai reakcio torténhet!), a szaritoszert sziiréssel elkiilonitjiik, majd ko-
lonna beiktatasaval 1égkdri nyomason desztillaljuk. Az acetont szarithatjuk foszfor-pentoxiddal is, bar a

foszfor-pentoxid aldol reakciét indithat.

Szerves szennyezodések eltavolitasa:
Az acetonhoz részletekben annyi k&lium-permanganatot adunk, amig a forré oldatban a permanganat szi-
ne tartdsan megmarad. Ezutan a fentiek szerint szaritjuk, majd desztillaljuk.

Irodalom: [1] 407; [2] 638.

Acetonitril

—=N

fp. 81-82°C; M: 41,05; d: 0,786

A technikai acetonitrilt foszfor-pentoxiddal egy 6ran at forraljuk, majd lehiilni hagyjuk. Ha a két fazis éle-
sen elkllondl, agy a fazisokat elvalasztjuk: csak a felsé fazisra van szikség. Egyébként a fellluszot de-
kantaljuk, és utana 1égkori nyomason desztillaljuk. A féparlatot 77-81°C kozott szedjuk. A desztil-
latumhoz szilard vizmentes kalium-karbonatot adunk, és legalabb egy éjszakan at rajta hagyjuk. Szlirés
utdn a szurlethez friss kalium-karbonatot adunk, és az acetonitrilt arr6l desztillaljuk. A desztillatumot mo-

lekulaszitan sotét (ivegben taroljuk.

Irodalom: [2] 638.

n-Butanol

<" 0H

fp. 116-118°C; M: 74,12; d: 0,811

A butanolt magnézium-szulfaton, kalcium-oxidon vagy kéalium-karbonaton szaritjuk. Sziirés vagy dekan-
talas utan, Gvatosan fém néatriumot adagolunk hozza, majd egy-keétoras forralds utan légkori nyoméason
desztillaljuk.

Irodalom: [3] 123.
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Dietil-éter

PN

fp: 34-35°C; M: 74,12; d: 0,706

Vigyazat, robbanasveszély! Az éter gézei a leveg6vel robband elegyet képeznek. Peroxid vegyiileteket is
tartalmazhat, melyek szintén robbanésveszélyesek! A tisztitasi miiveletek elsé 1épésében ezek tavolitan-
dok el a fokozott robbanasveszély miatt!

A technikai dietil-étert kalium-hidroxidon egy oran at forraljuk, majd lehiitjiik és lesziirjikk. A sziirletbe
fém natrium darabokat vagunk, és legalabb egy éjszakan at rajta hagyjuk. Utana dekantaljuk, és friss fém
natrium-darabokat adunk hozza, majd arrdl desztillaljuk. A desztillatumhoz friss fém natrium-darabokat

adunk ¢és a peroxidok képzddésének elkeriilése végett sotét tivegben taroljuk.

Irodalom: [2] 645.

Diizopropil-éter

PPN

fp: 68-69°C; M: 102,18; d: 0,725

Vigyazat, robbandsvesz¢ély! Peroxid vegylileteket tartalmazhat! A tisztitasi miiveletek elsé 1épésében ezek
tavolitandok el a fokozott robbanasveszély miatt! A vegyilet ezen kivil rendkivil hajlamos sztatikus fel-
toltodésre is! Tisztitasa a dietil-éterhez hasonldan torténik.

Irodalom: [2] 645.

Diklormetan

CH.Cl;

fp: 39-40°C; M: 84,93; d: 1,325

A technikai diklormetant 20 ml témény kénsavval Gvatosan extrahaljuk (300 ml-hez 20 ml kénsavat
adunk), majd natrium-karbonat oldattal (a fenti mennyiség esetén 2x50 ml 5%-o0s), végul vizzel (2x50 ml)
mossuk. Ezutan kalcium-kloriddal keverés kozben (2 oOra) széritjuk. Veégul kalcium-hidridrél 1égkori

nyomason desztillaljuk és 4A molekulaszitan argongaz alatt taroljuk.

Irodalom: [3] 176.
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Dimetil-formamid

O

M-

H N

fp: 153°C; M: 73,10; d: 0,944

Nagyobb vizmennyiség eltavolitasara elészor 1égkori nyomason toluollal (DMF/toluol 10:1) azeotrop
desztillaciot végziink. Az azeotrdp elegyet 80-85°C kozott gytijtjiik. A desztillalasi maradékot (ez tartal-
mazza a viznyomokat tartalmazo dimetil-formamidot) poritott barium-oxiddal keverjik, majd dekantaljuk
vagy sziirjik és az igy kapott sziirletet 10-20 Hgmm nyomason, nitrogénatmoszferaban desztillaljuk.

A dimetil-formamid kalcium-hidriddel is vizmentesithet6: szobahémérsékleten végzett keverés utan, friss
kalcium-hidridrél fenti modon desztillaljuk.

A szaritast végezhetjik kalcium-szulfat vagy magnézium-szulfat (melyet el6zetesen 300-400 °C-on 12
orén at szaritunk) hozzaadasaval. A szuszpenzidt 2-3 napon at keverjiik, majd sziirés utan csékkentett
nyomason desztillaljuk.

Amennyiben a desztillatum dimetil-amint tartalmaz (jellegzetes szaga utal erre), foszfor-pentoxidot ada-
golunk hozza razogatas kézben, majd csokkentett nyomason ledesztillaljuk.

A desztillatumot 4A tipusti molekulaszitan, nitrogén- vagy argonatmoszféraban, sotét tivegben taroljuk.

Irodalom: [1] 409., [3] 192.

Dimetil-szulfoxid

@)
Il

/S\

fp: 189°C; op: 18,4°C; M: 78,13; d: 1,101

A technikai dimetil-szulfoxidot kalcium-oxiddal (100 ml-hez kb. 5 g) olajfiirdén 190°C-on forraljuk 4
oran at. Miutan kb. 100°C-ra lehiilt, red6s sziirGpapiron egy kétnyaku lombikba sziirjik. A lombikot kal-
cium-kloridos csével latjuk el, majd a halvanysarga folyadék teljes kihiilése utan részletekben kalcium-
hidridet (kb. 5 g) adagolunk hozza. A folyadék erdsen pezseg és sziirkésfekete szinii lesz; egy éjszakan at
keverjik. Masnap kevés kalcium-hidridet adunk hozz4, és ha mér nem pezseg intenziven, 1-2 Hgmm
nyomason desztillaljuk.

A desztillacio soran amig a hdmérséklet folyamatosan emelkedik eldparlatot szediink, majd a fOparlatot
allando hdmérsékleten gytijtjiik. A desztillatumot 4A molekulaszitan taroljuk.

Irodalom: [3] 196., [4] 88., 209., 219., 532., [5] 513.
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Etanol

/> OH
fp: 78-79°C, M: 46,07; d: 0,801

A 95 %-o0s etanolt (vagy kereskedelmi abs. etanolt) frissen izzitott kalcium-oxidon (250 g/l) 6 6rén &t for-
raljuk, egy éjszakan at allni hagyjuk, majd desztillaljuk. Az igy kapott etanolb6l a viznyomokat a kdvet-
kez6képpen tavolithatjuk el: a desztillatumhoz (50 ml) magnéziumot ( kb. 5 g) és jodot (0,5 g; vagy né-
hany csepp széntetrakloridot) adunk és 1-2 éran &t forraljuk. Ezutan tovabbi etanolt (kb 1000 ml) adunk
hozz4, tovabbi 1 déran &t forraljuk, majd desztillaljuk. Amennyiben a desztillalé alkohol nem vizmentes,
kalcium-hidridrél is desztillalhatd. Molekulaszitan taroljuk.

Irodalom: [3] 2009.

Etil-acetat

I
AN

fp: 76-78°C; M: 88,11; d: 0,902

Szennyezheti viz, etilalkohol és ecetsav.

Az etil-acetatot 5%-0s vizes natrium-karbonat oldattal, majd telitett vizes kalcium-klorid- vagy natrium-
klorid oldattal razzuk ki, utdna vizmentes kalium-karbonattal, kalcium-szulfattal vagy magnézium-
szulfattal szaritjuk. Tovabbi hatasos szaritdszer a foszfor-pentoxid, a kalcium-hidrid vagy molekulaszita.
A technikai etil-acetatot szennyezd etilalkohol etilacetatta alakithato, ha ecetsavanhidriddel forraljuk. A
szaritoszer sziirése utan a szlrletet desztillaljuk, nagy tisztasagu etil-acetat elGallitasahoz kalium-
karbonétrdl ismét desztillaljuk.

Irodalom: [6] 350.

Kloroform

CHCI3

fp: 61-62°C, M: 119,38; d: 1,492

A technikai kloroformot vizzel extrahaljuk (300 ml kloroformhoz 100 ml, majd 4x50 ml vizet haszna-
lunk), majd a kloroformot vizmentes kalcium-kloriddal mintegy 2 6éran at keverjik. Ezutan foszfor-
pentoxidrol desztillaljuk, 4A molekulaszitan sotét iivegben taroljuk.

Mind a desztillacid, mind az eltartas soran fém natrium hasznélata tilos!

Irodalom: [3] 143.
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Metanol
CH30OH
fp: 64-65°C, M: 32,04; d: 0,791

A viz nagy reszet frakcionalt desztillacioval tavolitjuk el. Ezutan a metanolt kalcium-hidrid, kalcium-
szulfat, 4 A molekulaszita alkalmazasaval, vagy fém natriummal vizmentesitjik, majd desztillaljuk.
A desztillalt metanolbdl a viznyomokat az etanolnal ismertetett médon magnéziummal tavolithatjuk el.

Irodalom: [3] 260.

Petroléter
Konnyt frakcid, fp.: 35-60°C; M: nem adhatdé meg, mert a petroléter keverék; d: 0,6

A petrolétert Ovatosan el6szor tomény kénsavval, azutdn 10%-os kénsavval, majd tomény kalium-
permanganat oldattal kirdzzuk, annyiszor, amig annak szine tartosan megmarad. Azutan vizzel, natrium-
karbonat oldattal majd ismét vizzel mossuk, ezt kdvetden kalcium-kloriddal vagy natrium-szulfattal sza-
ritjuk. Fém natriumrol desztillaljuk.

Irodalom: [2] 653., [3] 298.

Toluol

fp.: 110,6°C, M: 92,14, d: 0,865

Toluol vizzel minimalis forraspontl (forraspontja 84,1 °C) azeotrop elegyet alkot, mely 81,4 % toluolt
tartalmaz. Desztillalas utan, kalcium-kloriddal, kalcium-hidriddel, kalcium-szulfattal, tovabba fem nat-
rummal vagy foszfor-pentoxiddal lehet vizmentesiteni, leggyakrabban a desztillalast fém natriumrol vagy
foszfor-pentoxidrdl végezzik.

A technikai toluolt szennyezhetik kéntartalmu vegylletek. Ezek eltavolitasa tomény kénsavas kirazassal
torténik, tigyelve arra, hogy a hdémérséklet ne emelkedjék 30°C fole, igy elkertlhetjlk a toluol szulfonalo-
dasat. A toluolt kétszer tomény kénsavval (100 ml/1 liter toluol), majd vizzel, 5 %-0s natrium-
hidrogénkarbonat oldattal vagy natrium-hidroxid oldattal, aztan megint vizzel razzuk ki. Ezutan elészor
kalcium-szulfattal, majd foszfor-pentoxiddal szaritjuk. VVégul foszfor-pentoxidrol desztillaljuk. Friss fém
natriumot vagunk ra, amig hidrogén mar nem fejlodik. S6tét ivegben taroljuk.

Irodalom: [2] 658., [3] 342.
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Oldoszerek peroxidmentesitése

Bizonyos oldoszerekben, legféképpen éterekben, oxovegyiiletekben és az alkoholok egy részében allas és
tarolds kozben peroxid tipust vegyiiletek képzddhetnek. Miutdn ezek kiilondsen robbanasveszélyesek,
ezért ezen oldoszerekkel kapcsolatos miiveletek el6tt a peroxid tartalomrol meg kell gy6z6dni. Amennyi-
ben peroxid jelenléte kimutathat6, az oldoszereket peroxidmentesiteni kell. Az aldbbiakban erre mutatunk
be példéakat.

Peroxid-kimutatéas

MERCK 1.10081.0001 érzékenység: 1-100 mg/l H.O2-re vonatkoztatva
MERCK 1.10011.0001 érzékenység: 0,5-25 mg/l H2O2-re vonatkoztatva
(100 analitikai tesztcsik/csomag)

Dietil-éter peroxidmentesitése

A/ 1L dietil-étert tébbszor kirazunk 6,0 g vas-szulfat és 6 ml tomény kénsav 110 ml vizzel készllt oldata-
nak 5-10 ml-es részleteivel. Ehhez 10%-0s natrium-szulfit vagy on(I1)-klorid oldat is hasznalhat6. Ezutan
a vizzel mosott étert kalcium-klorid felett 24 6ran keresztiil szaritjuk, sztrjik, majd tovabb szaritjuk fém
natrium hozzdadasaval mindaddig, amig az oldat ki nem tisztul.

B/ Dietil-éterb6l peroxidokat és aldehideket 8 g eziist-nitrdt 60 ml vizes elegyének, majd 100 ml 4%-0s
natrium-hidroxid oldat 1L éterhez torténd hozzaadasaval és 6 percen at torténd razassal lehet eltavolitani.

C/ Dietil-éterbdl peroxidokat ¢€s oxidalhaté szennyezddéseket kalium-permanganat erésen lugos, telitett
oldataval valo razassal (amely mivelet eldtt az étert 24 6ran keresztiil 4llni hagyjuk rajta) tavolithatunk el.
A kirazast kovetden az étert vizzel, tomény kénsavval, majd Gjra vizzel mossuk, kalcium-kloriddal szrit-
juk, fém natriumrol desztillaljuk.

(W.L.F. Armarego, D.D. Perrin: Purification of Laboratory Chemicals, Fourth Edition, Butterworth-
Heinemann, 2002 215.)

D/ A technikai dietil-étert kdlium-hidroxidon egy 6ran keresztiil forraljuk, majd lehtitjiik és lesziirjiik. A
sziirletbe fém natrium darabokat vagunk, és legalabb egy éjszakén &t rajta hagyjuk. Utana dekantéljuk, és
friss fém néatrium-darabokat adunk hozza, majd arrol desztillaljuk. A desztillatumhoz friss fém natrium-
darabokat adunk.

(Organikum, 16., bearbeitete Auflage, VEB Deutscher Verlag der Wissenschaften, Berlin, 1986 645.)

Tarolés: a dietil-éter sotét, hiivos helyen tartandd, hasznalat el6tt fém natriumrol desztillalando.

Diizopropil-éter peroxidmentesitése

A/ Peroxidok eltavolitasat el lehet végezni vizes natrium-szulfit oldattal torténd kirazassal vagy savas
vas(I11)-szulfat oldattal (0,6 g vas-szulfat és 6 ml tdmény kénsav 110 ml vizben készilt oldataval, 1 liter
éterre 5-10 g-ot hasznalva ebbdl). Ezutan az étert vizzel mossuk, kalcium-kloriddal széritjuk, majd desz-
tillaljuk.

(W.L.F. Armarego, D.D. Perrin: Purification of Laboratory Chemicals, Fourth Edition, Butterworth-
Heinemann, 2002 250.)
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B/ A technikai diizopropil-étert kalium-hidroxidon egy 6ran keresztil forraljuk, majd lehitjik és le-
sztrjik. A sziirletbe fém natrium darabokat vagunk, és legalabb egy éjszakan at rajta hagyjuk. Utana de-
kantaljuk, és friss fém natrium-darabokat adunk hozza, majd arrdl desztillaljuk. A desztillatumhoz friss
fém natrium-darabokat adunk.

(Organikum, 16., bearbeitete Auflage, VEB Deutscher Verlag der Wissenschaften, Berlin, 1986 645.)

Tarolas: a diizopropil-étert peroxidok képz6désének elkeriilése végett sotét tivegben taroljuk.

Izopropil-alkohol peroxidmentesitése

Peroxidokat szilard on(ll)-kloriddal vagy natrium-tetrahidrido-borattal valo forralassal lehet eltavolitani.
Utana az izopropil-alkoholt frakcionalt desztillacidval kell tisztitani. (Ez a modszer izopropil-alkohol
vizmentesitésére nem hasznalhato.)

(W.L.F. Armarego, D.D. Perrin: Purification of Laboratory Chemicals, Fourth Edition, Butterworth-
Heinemann, 2002 249.)

Tarolas: az izopropil-alkoholt sotét Givegben taroljuk.

Peroxidtartalmu oldoszerek peroxidmentesitése

Az alabbi mddszer alkoholok, éterek és oxovegyiletek peroxidmentesitésére hasznalhatd, nem alkalmas
viszont polimerizaciora képes monomerek (akrilnitril, divinilbenzol, nitrovinilfuran, indén, metakrilsav,
metil-akrilat, metil-vinil-keton, propargil-bromid, klérpropionsavnitril, sztirol, vinil-acetat) peroxid tar-
talmanak eltavolitasara (az ilyen tipusu vegyuleteket — amennyiben peroxidot tartalmaznak — a tovabbiak-
ban nem szabad felhasznalni).

Eljaras: egy 250 ml-es gdbmblombikba bemérink 100 ml peroxid-tartalmd olddszert, és hozzaadunk ke-
verés kdzben 2,00 g on(l1)-kloridx3H20-t. Ha sok peroxid (>10 mg/liter peroxid) van jelen, akkor szoba-
hémérsékleten keverjiik kb. 10-15 percig, és azutan lassan forrasig melegitjik (vigyazat: habzik!). Ha ke-
ves peroxid (<3 mg/liter peroxid) van jelen, akkor régton megkezdjik a melegitést. A szuszpenziot leg-
alabb 30 percig forraljuk, majd 5 perc visszahiilést kovetéen frakcionalt desztillaciohoz szereljiik at. El-
kezdjik a desztillaciot (ha sziikséges, akkor frakcionalt vakuumdesztillaciot kell alkalmazni); mivel a re-
agens kristalyvizet tartalmaz, minden esetben szamitani kell eléparlatra. A féparlatot ontsiik egy tiszta,
szaraz barna Uvegbe, és éter-tipust vegyiletek esetén azonnal fém natrium forgacsokat adjunk hozza (al-
koholokhoz vagy oxovegyiletekhez fém natrium nem adhat6), majd zarjuk le az lveget, es lassuk el a
peroxid vizsgalatra utalé felirattal is. Potencialisan peroxid tartalmua vegyiletet minden esetben robbanés-
biztos szekrényben kell tarolni. A desztillacio utan visszamaradt on(lIl)-kloridot nem szabad a szemetesbe
dobni, kiilén edényben gytijtsiik (amikor ez az edény megtelt, veszélyes hulladékként elszallittatjuk).

Figyelem: a fenti modszer nem hasznalhatd oldoszerek vizmentesitésere, ahhoz kilon eljarast kell alkal-
mazni (a fém natrium nem kombinalhat6 az on(ll)-kloriddal).
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Fontosabb mértékegységek és atvaltasuk:

Mennyiség neve

S| mértékegység

Sl-n kivili mértékegység

hosszlsag
tomeg

id6

aramer6sség
hémérséklet
anyagmennyiség
térfogat

nyomas

erd

energia

teljesitmény

frekvencia
elektromos toltés

1 méter (m)

1 kilogramm (kg)
1 méasodperc (s)
1 amper (A)

1 kelvin (K)

1 mdl (mol)

1mé

1 pascal (Pa)

1 newton (N)

1 joule (J)

1 watt (W)

1 hertz (Hz)
1 coulomb (C)

elektromos fesziiltség 1 volt (V)
kapacitas 1 farad (F)
ellenallas 1 ohm (Q)
elektromos vezetés 1 siemens (S)
magneses fluxus 1 weber (Wh)
induktivitas 1 henry (H)
magneses indukcid 1 tesla (T)
Sl-el6tétszavak (prefixumok):
eldtétszo jele szorz6
exa E 108
peta P 10%
tera T 10%?
giga G 10°
mega M 108
kilo k 108
hekto h 102
deka da 10t
deci d 107
centi c 102
milli m 10®
mikro 1 10®
nano n 10°
piko p 1012
femto f 108
atto a 1018

angstrom (A)
atomi tdmegegység

Celsius fok (°C)

1A=10"m
1au=1,660531 - 10%" kg

1A°C=1AK (t=T-27315K)

liter 1 liter = 103 m?
bar 1 bar = 10° Pa
atmoszféra (atm) 1 atm = 101325 Pa
kp/m? 1 kp/m? = 9,80665 Pa
torr 1 torr =1 mm Hg = 133,322 Pa
psi 1 psi = 68948 Pa
kilopond (kp) 1 kp =9,80665 N
dyn 1dyn=10°N
kaléria (cal) 1cal =4,1868J
elektronvolt (eV) 1eV =1,60219 - 101
erg lerg=107J
wattéra 1W-h=36001J
kcal/h 1 kcal/h =1,163 W
ergls lerg/s=10"W
maxwell (M) 1M=10%Wb
gauss (G) 1G=10*T
Néhany fizikai allando:
neve jele értéke dimenzidja
Avogadro-allandd N. [6,022137 - 102  mol*
Boltzmann-allandé ke [1,380662-10% JK'
Gazallandd R |8,31451 Jmol Kt
Planck-allandé h ]6,626075-103% Js
A vakuum permeabilitasa o |1,256637 - 107 Hm?
A vakuum diekektromos allanddja | & |8,854188 1012 Fm?
A gorog bettik:
A o alfa N v nd
B B béta E & kszi
r vy gamma O o omikron
A B delta I = pi
E = epszilon P ro
Z C zéta ) c szigma
H n éta T = tau
® 6 théta Y v uUpszilon
I iota ® o fi
K « kappa X ¥ khi
A A lambda Y ooy pszi
M mil Q o omega

N
w
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