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1. feladat: Egy oxo-vegyiilet azonositasa

A kémikusok, a kémia fejlddésének sok évszazada alatt, a vegyliletek anyagi mindségének meghatarozasara,
azonositasara szamos modszert dolgoztak ki. Az egyik legegyszeribb, és a gyakorlo vegyészek altal is
gyakran alkalmazott lehetGség, a vegylilet olvadaspontjanak meghatarozasa. E moédszernek persze
természetes korlatja az, hogy a vizsgalt anyagnak szilard halmazallapotanak, kristalyosnak kell lennie.
Sokszor azonban még a folyadékok is azonosithatok olvadaspont méréssel, ha el6z6leg olyan szarmazékot
készitiink belSlik amelyek jol kristilyosodnak. A modszer kiilondsen jol hasznalhaté akkor, ha a
vegyliletcsaladon beliil a szarmazékok olvadaspontja (tovabbiakban: Op), a kiindulasi vegyiilettdl fligg6en
széles hémérséklet hatarok kozott valtozik.

Egy ilyen lehetéség az oxo-vegylletek (aldehidek és ketonok) valamint a 2,4-dinitro-fenilhidrazin (a
tovabbiakban: DNPH) koz6tt lejatszodé kondenzaciés folyamat:
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A feladat egy ismeretlen oxovegyiilet azonositisa: @ a reagens elkészitése

@ szarmazékkészités
@ Op. meghatarozas
@ tablazat segitségével azonositas

Rendelkezésre allo anyagok: DNPH, 96%-os alkohol, cc. HySOy, reagens bromos viz, ismeretlen vegyiilet.

Rendelkezésre dllo eszkézok: 25ml-es, 50mi-es erlenmeyer lombik, {ivegbot, szlir6berendezés, Pasteur
pipetta, 10mi-es mér6henger, 25ml-es mérShenger, kristalyosité tal (hiitéshez), lires kémcsdvek, Op. csé,
ejtécs6, hdmérd, gumigylrl, olajfiirds, rezs6, csempe, gumikesztyl, védéalarc.

FIGYELEM: A gyakorlati munka megkezdésétdl kezdve a @ rész (szarmazék eldallitasa)
befejezéséig a védfilarc és a gumikesztyii folyamatos viselése kotelezd, amit a
feliigyeld tanarok ellendriznek. Ezen utasitds megszegése - egy figyelmeztetés utin - a
gyakorlat befejezését vonja maga utdn!!! A védGeszk6zok viselése a @ és @ részekben
ajanlott, de nem kdtelezd.

(® DNPH reagens elkészitése:

A 25 ml-es erlenmeyer lombikba szdérjon 0,4g (2 mmol) DNPH-t (kimérve az asztalon talalhatd), a 10 ml-es
meéréhengerrel kimérve adjon hozza 2ml cc. kénsavat. A mérShengert azonnal 6blitse el vizzel, majd kétszer
96%-os alkohollal (tovabbiakban: alkohol), és szajaval lefelé forditva helyezze az asztalra, hogy az alkohol
kicsdpogjon. (ugyanezt fogja majd hasznalni az ismeretlen beméréséhez!)

Egy-két percig razogassa az elegyet, majd amikor a szilard anyag mar csaknem feloldédott, O VATOSAN,
Pasteur pipetta segitségével, a razogatast folytatva, lassan csdpodgtessen hozza 3 ml vizet (k6zben az elegy
erésen melegszik, ami nem baj!). Tovabbi két perc razogatas utan (kevés DNPH maradhat oldatlanul) a még
forrd oldathoz adjon hozza 10 ml alkoholt . Atlatszé, mélysarga oldatot kell kapnia.




@ A szarmazék eloallitasa:

Az 50 mi-es erlenmeyer lombikba méréhengerrel mérjen be 0,5 ml (kb 7mmol) ismeretlen vegyiiletet (egy
kémcsdben az asztalon talalhato), oldja fel 20 ml alkoholban, majd adja hozza a fentiek szerint elkészitett
DNPH reagens teljes mennyiségét.

A reagens hozzaadasa utan a reakcidelegvet 10 percig hagyja szobahémérsékleten allni. A hidrazon
szarmazék ek6zben az oldatbol kivalik. Végiil allitsa a lombikot tovabbi 5 percre jeges vizbe.

A kristalyosodas alatt a 25 ml-es erlenmeyer lombikot, amiben a DNPH reagenst készitette, mossa el vizzel,
oblitse at 2-szer alkohollal és jeges vizbe allitva hiitsén le benne 15 ml alkoholt.

s 1 . " s gr pr s .* . .« s , o 2
A megadott id6 letelte utan a csapadékot livegsziir6n sziirje ki , majd a kristalyokat a sziir6n a kdvetkezd
modon mossa meg: A vakuum megsziintetése utdn az anyagot a lehiittt alkohol felében egy iivegbot
segitségével szuszpendalja (keverje) fel, majd Ujra szivassa le. Ismételje meg a miiveletet a hideg alkohol
masik felével, de most a leszivatas utan tovabbi 10 percig szivasson még at rajta leveg6t.

A varakozas ideje alatt valaszoljon a "Valaszlap"-on talalhatd, a gyakorlatot értelmezd kérdésekre! (az
alarcot, kesztylit most mar leveheti)

@ Az olvadaspont meghatirozasa:

A szilir6n 1évd kristalyokat, ha sziikséges, az livegbot segitségével térje Gssze, toltse Op.-cséibe.'r {egy kb.
0,5-1 mm atmérdjd, egyik végén leforrasztott Gvegcsd), erdsitse a 4. abra szerint a hémérére, majd a
héméré-Op.-cs6 egylittessel a rezséon melegitett olajflird6t kavargatva mérje meg az elGallitott szarmazék
olvadaspontjat. Olvadaspontnak egy intervallumot adjon meg; amelynek alsd értéke jelzi az anyag
olvadasanak kezdetét, a fels6 értéke pedig azt a héfokot, amikor mir teljesen megolvadt.

@ Azonositas:

Az alabbi tablazatban jonéhany oxovegyiilet fenti eljarassal elallitott DNPH szarmazékénak olvadaspontja
talalhato. A mért olvadaspont alapjan azonositsa az ismeretleniil kapott vegytiletet!

oxo-vegylilet DNPH-szarmazék oxo-vegyiilet DNPH-szarmazék
(aldehidek) Op.-ja (°C) (ketonok) Op.-ja (°C)
acetaldehid 162-165 acetil-aceton 203-205
akrolein 160-162 aceton 119-121
benzaldehid 227-229 acetofenon 243-245
n-butiraldehid 115-117 benzofenon 230-233
citra] 107-109 ciklopentanon 141-144
n-decilaldehid 98-101 ciklohexanon 155-158
dietil-acetaldehid 122-125 di-izobutil-keton 87-90
formaldehid 168-171 dietil-keton 150-152
kapronaldehid 97-100 di-n-propil-keton 70-73
kloral 125-128 di-izopropil-keton 83-85
krotonaldehid 183-185 D,L-kamfor 157-160
n-nonaldehid 93-98 metil-etil-keton 107-110
_propionaldehid 147-150 metil-n-hexil-keton 50-53
szalicilaldehid 243-246 metil-izopropil-keton 113-116
vanillin 223-225 metil-n-propil-keton 137-140

*a kivitelezést 1d. a 3. oldalon
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KIVITELEZES

l.dbra: aPasteur pipetta lényegében egy cseppentd eszkéz,
ennek megfelelGen hasznalja. -

. 2.dbra: A sziirés.

Az abran lathat6 berendezés vizsugarszivattyuhoz
csatlakoztathatd, melynek segitségével a sziirén 1évé iivegsziird —
kristalyokrél az oldoszert az alabbi modon szivathatja le:

1. a vizsugarszivattytt teljesen nyissa ki
2. a lesziimi kivant elegyet dntse a sziirére

' ) . _ vizsugar—
3. csatlakoztassa a gumicsd segitségével a vizsugarszivattyat szivpalack —_

a szivopalack csonkjahoz - ekkor az oldészer a palackba szivattyihos

szivodik. Ha ez megtortént...

4. ...hizza le a gumicsdvet a csonkrdl (ha tovabb szivatja a

rendszert, a sziir6n 1év6 anyagon levegd aramlik keresztiil)

5. a vizsugarszivattyut zarja el.

. cs8d
Op ~ o
J! / ® 3. dbra: az Op. csovet, az dbranak meg-felelSen, a
Givegszlrd N kdvetkez§ mbdon tdltse meg:
\ vvegeso © az Op. csé nyitott végét nyomja a sz(irén 1évé
7 csapadékba ugy, hogy abba kristalyok présel6djenek
@ @ forditsa meg az Op. csévet és az livegecs6von
(ejtdcsd) keresztil ejtegesse a csempére annyiszor,
hogy a kristalyok az Op. cs6 aljara keriiljenek
kb.lem Q@ az el628 miiveleteket ismételje addig, amig az Op.
cs6 aljan egy kb. 1 cm-es réteg ossze nem gytilik.
P A A
csempe

4. abra: Az olvadaspont mérése: ' ® ®

@ a megtélttt Op. csovet gumigytrl segitségével

erdsitse az abran lathaté médon a h6méréhoz ugy, h8mérd ~_

hogy a mérni kivant anyag a higanyzsakkal azonos
magassagba keriiljon

@ az olajfird6t helyezze a rezsora, kezdje el mele-
giteni Ggy, hogy kozben a h6mérdvel kombinalt Op.

csGvel az olajat kevergesse. Vigyazzon arra, hogy a 0 .
o : p. €80
gumigy(rd ne érjen bele az olajba, mert elpattanhat. ~ . em
Felvaltva figyelje a cs6 aljan 1év6 csapadékot illetve gy
a higanyszalat.
A h8mér6rdl olvassa le azt a h6mérsékletet, ahol az olaj /rezsb

anyag olvadni kezd és azt az értéket, ahol éppen

) - ]
teljesen megolvadt.
Az olvadaspontot a két érték altal hatérolt

intervallumként adja meg.




VALASZLAP név:

1 A gyakorlat értelmezésével kapcsolatos kérdések (Rb’viden valaszoljon!):

1. Milyen tipusu vegyiilet a DNPH (sav, bazis, amfoter, semleges)? '
2. Miért oldédik viszonylag j6l kénsavas vizben, mig tiszta vizben gyakorlatilag oldbatatlan? (ez a

kisérletb6l nem deriil ki)
3. Az oxovegyiiletr6] hogyan tudna eldonteni, hogy aldehid vagy keton? Irjon legalabb harom

modszert! 1. 2. 3.

4. A viz hozzaadasakor miért melegszik a DNPH/kénsav oldat?

5. A termék miért vdlik ki az oldatbol?

6. Miért kell az oldatot sziirés el6tt lehtteni?

7. Miért szitkséges a sziirén az anyagot megmosni?

8. Miért hideg alkohollal kell a kristidlyokat megmosni?

9. Milyen szerves anyagokat tartalmaz a sziirlet?

10. Milyen szervetlen anyagokat tartalmaz a szirlet?

11. Miért kell Op. mérés elGtt az anyagon leveg6t atszivatni?

12. Miért kell Op. méréskor az anyagot a Hg-zsakkal egy magassagba helyezni?
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II. Az ismeretlen vegyiiletre vonatkozo adatok:

Az ismeretlen vegyiilet DNPH szarmazékanak Op.-ja:

A tdblazat alapjdn lehetséges vegyiilet(ek):

Az ismeretlen vegyﬁl.et:

Megjegyzések:
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2. feladat
Egybazisi gyenge sav molaris tomegének és disszociaciéallandéjanak
meghatarozasa

A rendelkezésre all6 anyagok:

1./ a gyenge sav 0,1 mg pontossdggal bemért mennyisége;

2./ 0,1091 mol/dm3 koncentraciéji HCl-oldat;

3./ kb. 0,1 mol/dm3 koncentraciéji NaOH-oldat;

4./ metilnarancs és fenolftalein oldat a titrdlashoz;

5./ bromkrezolzold indikatorral késziilt, 0,1 egység pontossagd Osszehasonlité pH-skala
a 4-5 kozotti pH-tartomanyban és bromkrezolzold indikator;

Eljéras:

A./ Hatérozza meg a kiadott NaOH-oldat pontos koncentraciojat!

B./ Készitsen az ismeretlenbd] 100,0 cm3 tdrzsoldatot, majd alkalmas indikator mellett
titrdlja meg a NaOH-oldattal! (Végezzen parhuzamos méréseket!)

C./ A torzsoldat 5,00 cm3-ébSl és a NaOH-oldatbdl készitsen kémcsGben olyan
oldatot, melynek pH-ja kb. 4-5 kodzé esik! 1 csepp brémkrezolzold indikétort
hasznaljon, majd a kapott oldat szinét az Osszehasonlité oldatsorozattal Osszevetve
allapitsa meg az oldat pH-jat 0,1 pH-egység pontossaggal!

A rendelkezésre 4ll6 adatokbdl szdmitsa ki a gyenge sav moléris tomegét,
disszocidcif-4llandgjat és a torzsoldatban a disszocidcidfok kozelitd értékét!



Vilaszoljon az aldbbi kérdésekre:

A./
A NaOH pontos koncentraciéjanak meghatirozasinal a
bemért savoldat a fogyott NaOH-oldat
térfogata o térfogata
1./ ‘ ' 1./
2./ .. 2./
3./ - 3./

A szamitdsokhoz hasznilt dtlagfogyas:
Milyen indikétort haszndlt és miért?

A NaOH-oldat pontos koncentrécidja:

B./

Hény cm3-t titrdlt a gyenge sav torzsoldatibo]?

Hany parhuzamos titrdlast végzett?

Hany cm3 kb. 0,1 M NaOH fogyott a fenti titréldsokra?

- A szamitisokhoz haszn4lt 4tlagfogyis:
Milyen indikatort haszndlt és miért?

A gyenge sav torzsoldaténak pontos koncentraciéja:

C./
Hogyan készitett a térzsoldatbél 4-5 pH-ji oldatot?

" A becsilt pH értéke: |

A fenti mérésekb6l szamitva a gyenge sav
a./ molaris tOmege:
b./ disszociicié-dllanddja:
c./ disszocidciéfoka a tdrzsoldatban:

Ezt a lapot kitoltve be kell adni!



