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1. feladat

A vékonyréteg-kromatografia (VRK) alapvetden szerves anyagok elvalasztésara alkalmas ana-
litikai médszer. A moédszer lényege, hogy egy hordozéra felvitt szilikagél alléfazison a minta
eltéré anyagi minéségli komponensei egy eluens (futtatdelegy) hatéséra eltérd sebességgel ha-
ladnak. Igy a komponensek egyméstdl elvdlaszthaték. A komponensek kiilonbozé el8hivasi
modszerek segitségével tehetdk lathatova. A VRK modszert leggyakrabban szerves reakcidele-
gyek kvalitativ analizisére hasznéljak.

VRK futtatas végrehajtasa:

Egy VRK lapon, az eldre kijelolt helyekre cseppentsetek a vizsgalandé mintabdl néhany csep-
pet, kapillarissal. Ezt Ggy tegyétek, hogy az egymast koveto cseppentések kozott hagyjatok a
foltot megszaradni. Egy f6zopohar aljaba ontsetek kb. 3-4 ml futtaté elegyet, majd allitsatok
bele a felcseppentett VRK lapot, az aljaval lefelé. Tegyetek a fézopoharra petricsészét vagy
iiveglapot, majd hagyjatok az olddszerfrontot kozel a lap tetejéig futni. Ezutan vegyétek ki a
lapot, majd hagyjatok par perc alatt levegon leszaradni. A lapot martsatok kénsavas el6hivoba
(vegyifiilke alatt), toroljétek le a hatlapjat, majd melegitsétek ki holégfuvéval.

Készitsetek jegyzokonyvet a VRK analizisekrol! Ebben a VRK-k eredményét min-
den esetben rajzoljatok le, a futtatoelegy és a felcseppentett anyagok feltiinteté-
sével, majd értékeljétek roviden az eredményt. A megfelel6 VRK rajz nélkiil a
részfeladatra nem adhaté maximalis pontszam!

A kovetkezo feladatban egy szerves reakcidelegybol vett mintat kell analizdlnotok. A kiadott
A, B, C és D jelii standard oldatok segitségével el kell dontenetek, hogy a kiadott minta melyik
komponenseket tartalmazza a négy koziil, tovabba meg kell hataroznotok, hogy a reakcidelegy
mennyit tartalmaz az adott anyagokbol.

A feladat elvégzéséhez elészor hatarozzatok meg, hogy melyik futtaté alkalmas az analizis
elvégzéséhez. Futtassatok meg a 4 kiadott standardot (3-3 csepp felvitel) egy lapon mindhé-
rom elére elkészitett futtatdelegyben (hexan : etil-acetat = 20:1, toluol : tercbutil-metil-éter =
20:1, hexan : diizopropil-éter = 20:1). A kapott eredményeket rajzoljatok le a jegyz6konyvbe,
a futtato és a felvitt anyagok feltiintetésével.

a) Melyik futtaté alkalmas a reakcidelegy analizalasara? Valaszotokat indokoljatok meg!

Végezzétek el a reakcidelegyetek analizisét! Ehhez a reakcidelegyetekbdl és mind a négy stan-
dard oldatbdl vigyetek fel egy lapra (3-3 cseppet), és végezzétek el a futtatdst az altalatok
valasztott futtatdelegyben. A kapott eredményeket rajzoljatok le a jegyzékonyvbe, a futtatd és
a felvitt anyagok feltiintetésével.

b) Milyen anyagokat tartalmaz a reakcidelegyetek? A valaszotokat indokoljatok meg! A
VRK kép alapjan becsiiljétek meg, hogy mennyi a komponensek aranya a reakciéelegyben!
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A vékonyrétegkromatografidas modszer korlatozottan kvantitativ analizisre is hasznalhatd. Eh-
hez az szitkséges, hogy az alkalmazott elohivo altal adott folt szinmélysége, erossége vagy mérete
aranyos legyen a lapra felvitt anyag mennyiségével. Az alkalmazott kénsavas el6hivd kénsav
tartalma a lapra felvitt anyagot elszenesiti. Ekkor a szerves anyag szén tartalma elemi szénné
alakul. A kialakult folt eréssége igy ardnyos a felvitt anyag mennyiségével. Igy megfelel$ stan-
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gitasi sort. Ezt legkonnyebben tgy tudjatok megtenni, hogy 4 helyre a megfelel6 standardbdl
1, 2, 4 és 8 cseppet visztek fel a lapra, majd 6todiknek mellé cseppentitek a reakcidelegyeteket
(2 csepp). A megfelels eluensben torténé futtatds, majd el6hivas utdan a folt erésség alap-
koncentracidja 2,5 mg/ml, a kapillarisbol felvitt 1 csepp térfogata kb. 2 pl.) Ezt végezzétek el
mindegyik komponensre, amit a reakcidelegyetek tartalmaz. A kapott eredményeket rajzoljatok
le a jegyzokonyvbe a futtato és a felvitt anyagok feltiintetésével!

c) Mekkora az egyes komponensek koncentréaciéja a reakcidelegyben? Milyen tomegaranyban
tartalmazza a komponenseket a reakcidelegy a ,mérés” alapjan?

d) A ,mérés” alapjan mekkora lenne a kitermelése annak a reakciénak, amib6l a reakci6elegy
mintatok szarmazik, ha azt a mintavétel pillanatdban feldolgoztuk volna? (Segitség:
fels6 folt a kiindulasi anyag, és az also folt a termék, illetve a feldolgozas soran torténo
veszteségtdl tekintsiink el.) Tovabbé a standardok képlete a kovetkezd:
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e) Milyen ellentmondast fedeztek fel a ,mérés” eredménye, és a megfuttatott reakcidelegy
képe kozott? Mi lehet az ellentmondas magyarazata?

f) Milyen funkcids csoportokat tartalmaznak a kiadott anyagok? Irjatok legalabb 6t6t!

g) Hany gramm terméket kapnank ezen reakci6 feldolgozasa utan, ha a reakci6 térfogata 100
ml?

Biztosan észrevettétek, hogy bizonyos anyagok magasabbra, bizonyos anyagok alacsonyabbra
futnak a lapon, ugyanazon futtatoelegy alkalmazéasakor.

h) Mi lehet ennek a jelenségnek a magyarazata? (Segitség: A lapon 1évé szilikagél feltiletén
polaris OH csoportok helyezkednek el.)

i) Ez alapjan rendezzétek polaritas szerint novekvé sorrendbe a standard anyagokat, kezdve
a legpolarosabbal.

j) Vessétek Ossze az ,A” és D" anyag képletét! Milyen mas jelenség jatszik fontos szerepet
abban, hogy mi az anyagok felfutasi sorrendje ugyanazon eluensben?

k) Mi lenne az anyagok sorrendje, ha olyan lapon futtatndank a standardokat, amelynek a
felillete C18 moédositott, azaz a szilikagél feliiletérdl 18 szénatomszamu lancok lognak le.

Szintén észrevehettétek, hogy ugyanazon anyag bizonyos eluensben magasabbra, bizonyos elu-
ensben alacsonyabbra futnak a lapon.

1) Az oldészer milyen tulajdonsdgatdl fiigg, hogy milyen magasra ,futtat” egy anyagot?
m) Rendezzétek sorrendbe az eluenseket, kezdve a legpolarosabbal!

n) Hogyan lehetne eldonteni VRK kisérlettel, hogy az alabbi oldészerek koziil melyik a leg-
polarosabb: ciklohexan, toluol, hexan? Irjatok le a meghatarozas menetét!
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2. feladat

A zsirok és olajok egyik leggyakoribb vizsgalati modszere a jodbrémszam meghatarozas. Ennek
soran a zsirok és olajok telitetlenségének mértékét vizsgaljak. A mérés soran a mérend6 mintét
f6los mennyiségli brommal reagaltatjak, majd a brom feleslegét jodometridsan mérik vissza. A
kapott eredménybdl kiszamithatod a jodbrémszam, ami azt fejezi ki, hogy a zsir vagy az olaj
100 grammja hany gramm joddal ekvivalens bromot képes megkotni. A megnevezés azért ilyen
bonyolult, mert a jodot konnyebb mérni, mint a brémot, hiszen a keményito kivaléan alkalmas
indikatornak. Viszont maga az addicios reakcié joddal nagyon lasst, ezért érdemesebb bromot
alkalmazni.

A modszer alkalmas az olajok és zsirok Osszetételének azonositasara is. Ehhez el6szor meg kell
mérni a tiszta komponensek jodbromszamat.

Mérjétek meg az elore kiadott A és B jellel ellatott tiszta olajok jodbrémszamat. Az alab-
bi tablazat alapjan hatarozzatok meg a tiszta olajok anyagi mindségét!

Zsiradék Jodbrémszam
Cetfaggyu <5
Csukamajolaj 135-168
Foéldimogyord olaj 83-100
Gyapjuzsir 25-28
Gyapotmagolaj 102-108
Juhfaggytu 33-42
Kendermagolaj 143-158
Lenolaj 171-204
Maékolaj 130-150
Olivaolaj 79-85
Palmamag olaj 10-18
Sertészsir 53-64
Sz0lémag olaj 122-135
Vajzsir 26-39
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A meghatarozas menete a kovetkez6: Mérjetek ki 0,20-0,25 g vizsgdlandd mintat Erlenmeyer
lombikba! Oldjatok fel a mintat 6-8 ml kloroformban, majd pipettazzatok hozza (szigorian a
fiilke alatt!!!) 20 ml 0,1 mol/dm?-es Kaufmann reagenst. Dugézzatok le a lombikot, és hagyja-
tok 20-30 percen keresztiil allni!

A reakci6idd letelte utdn adjatok a mintdhoz 15 ml 10 %-os kdlium-jodid oldatot, és higit-
satok meg 30 ml desztilldlt vizzel. Ontsétek 4t a kétfazist elegyet 250 ml-es titralé lombkiba és
a képz6d6 jodot titraljatok meg 0,20 mol/dm3-es NayS,03 oldattal, keményits indikator mellett.

Ezzel parhuzamosan végezzetek egy vakprobat, amit ugyanugy végeztek el, mintha a mintat
mérnétek, csak maga a minta nem keriil bele. A mérés soran a valdédi fogyas a mintara kapott
fogyas és a vakpréba kiilonbsége.

Ezutdn mérjétek meg a kiadott ismeretlen jédbrémszamat, és hatarozzatok meg, hogy milyen
aranyban tartalmazza a tiszta olajokat.

a) Milyen hibalehet6ségeket hivatott kikiiszobolni a vakpréba? [rjatok legaldbb kettét!

b) A tablazatban 16v6 zsirok és olajok kozil melyik tartalmazza a legkevesebb, és melyik a
legtobb telitetlen kotést?

c) A zsirok és olajok milyen fizikai tulajdonsigéaval ardnyos a jédbrémszam?

d) Ebbél a szempontbdl kivétel a palmamag olaj, aminek kicsi a jodbrémszama. Hogyan
lehetséges ez?

e) Hany kettds kotést tartalmaz molekulanként az a triglicerid, melynek jédbrémszama 1727
Feltételezhetjiik, hogy a triglicerid csak palmitinsav-szarmazékbdl épiil fel.

f) Milyen anyagokat jelolnek az A és B poharak? Milyen ardnyban tartalmazza ezeket az
ismeretlenként kiadott keverék?
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3. feladat

A sav-bazis indikatorok legfontosabb tualjdonsiga az atcsapasi tartomanyuk, ugyanis ez alap-
jan dontheto el, hogy az adott mérés esetén szolgalhatnak -e a végpont pontos jelzésére. Az
atcsapasi tartomany meghatarozasahoz ismerniink kell az egyes indikatorok savi disszocidcios
allandojat.

_ M- _
Ks - W (Vagy Ks -

-],
[HI

Mivel a protonal6das tobbnyire az elektronban gazdag, fénnyel konnyen gerjesztheté csopor-
tokon torténik, ezért jogosan feltételezhetd, hogy a protonalt és a nem protonalt formanak
kilonbozok lesznek a fényelnyelési tulajdonsiagai. Azon indikatorok esetében, melyek a lathaté
tartomanyban nyelik el a fényt, ezt mar mindannyian tapasztaltuk, hiszen ezért valtozik meg
a szine a titralt oldatnak a pH valtozasanak hatasara. Ezt kihasznalva viszonylag egyszeriien,
spektrofotometrias médszerrel meghatarozhaté a savi disszociaciés allandé.

Egy oldat a raeso fény egy részét elnyeli, ezen tulajdonsdganak jellemzésére szolgal az abszor-
bancia. Abszorbancianak nevezziik azt a hanyadot, amit az anyag a réesé fénybdl elnyel. Ez
exponencialis kapcsolatban van a fény anyagban megtett utjanak (1) és az abszorpcids egytitt-
haténak a szorzataval. Az abszorpcids egyiitthaté pedig nem mas, mint a molaris abszorpciés
(A = ecl) nevezziikk Lambert-Beer torvénynek. A Lambert-Beer torvénybél kovetkezik, hogy az
adott hullamhosszon mért abszorbancia additiven tevodik 6ssze a részecskék fényelnyelésébol.
(A levezetés soran tételezziik fel, hogy 1 cm-es fénytuthosszu kivettat haszndlunk, azaz [ = 1,00
cm.)

A= Z(Ei : Ci)

A savi disszocidciés allandé meghatérozasahoz ismerniink kell a pH-t (hogy abbdl kiszamolhas-
suk a hidrogénion-koncentraciét) illetva a protondlt és a deprotonalt forma ardnyat. A pH-t
egy elektroda segitségével egyszertien meg lehet mérni, a két forma aranya pedig kiszamolhato
az abszorbancia értékekbdl, ha ismerjitk a hozzajuk tartozé moléris abszorbcios egyiitthatokat
(e-értékeket). Ugyanis, ha két hullamhosszon megmérjiik az abszorbancia értékeket (A; és As)
akkor a kovetkezd egyenletrendszer irhaté fel:

Al = E[Hlﬂ,l . [HI+] -+ 6[1]’1 . [I]
Ay = €[HI+],2 [HI+] +e€me - [I]

Az abszorbancidk megmérése utan tehat az egytitthatok ismeretében kiszdamolhaték a kon-
centraciok, igy a formak aranya is. A molaris abszorbcios egytitthatékat pedig a kévetkezd
gondolatmenet segitségével hatarozhatjuk meg. Mivel a savi disszoiacio egyensulyi folyamat,
ezért lehetOség van az egyensily eltoldsaval olyan rendszert el6allitani, ahol csak a protonalt
forma van jelen és olyat is, ahol a protonélt forma koncentraciéja elhanyagolhaté. Ilyen rend-

« /s

egyiitthato értéke.

6. oldal



| o:\ /§ O c "7
gnzfeb o1 Kg o i@
O, T Remiq feq: N
°o ad
gy O oy atsor o
O ef'[/e,,Seny >
kategéria

Pontosabbd tehet6é a mérés, ha tobb koncentracid esetén is megismételjiitk a mérést, és a ka-
pott e-értékekbdl atlagot szamolunk, vagy dbrazoljuk a mért abszorbancidkat a koncentracié
fiiggvényében és a pontokra egyenest illesztiink, melynek meredeksége fogja megadni a keresett
egyiitthatot.

Az indikator savas és lugos kozegben jelen 1év6 formajanak jellemzése:

a) Vegyétek fel az indikdtor savas és ligos pH-n mérhetd spektrumat! Készitsetek vazlatos
abrat a spektrumokrol!

b) Ez alapjan valasszatok ki két hullamhosszt, ahol a méréseket végeznétek el! Részletesen
indokoljatok meg, hogy miért az adott hullamhosszakat valasztottatok!

c) Hatdrozzatok meg az indikétor protondlt és deprotonalt formdjanak moléris abszorpci-
6s egyiitthatojat a két kivalasztott hullaimhossz esetén! Ehhez készitsetek higitasi sort
az indikator oldatbdl és mérjétek meg az abszorbanciakat a valasztott hullamhosszokon
mindkét pH esetében! A molaris abszorpcids koefficines a koncentracié-abszorbancia fiigg-
vény meredeksége.

Az indikator savi disszocidcios allanddjanak meghatarozéasa:

d) Becstljétek meg, hogy milyen pH értékek kozott van az indikator dtcsapasi tartoményal
A becslés menetét részletesen irjatok le, vilagosan latszodjon, hogy miért az adott két pH
érték kozotti tartomanyt valasztottatok!

e) A becstlt atcsapési tartomany alapjan készitsetek 4-5 oldatot, melyek pH-ja a tartomany-
ba esik. Ezen oldatok esetén mérjétek meg az abszorbanciat!

f) A mért abszorbancia értékek segitségével hatdrozzatok meg az indikator savi disszociacids
allandojat! Szamoljatok atlagot és szorast, ezek alapjan értékeljétek a mérés pontossdgat!

g) A savi disszocidcits allandé segitségével szamoljatok ki az dtcsapdsi tartoméany elméleti
hatarait! (A hatarpontokon a két forma aranya 1:10-hez.)

h) Hasonlitsdtok 6ssze az dltalatok becsiilt és a mérés soran meghatérozott atcsapési tarto-
manyt! Mi lehet a tapasztalt eltérés oka?

A feladatok soran 4 értékes jeggyel szamoljatok! A sziikséges adatok a fliggvénytablazatban megtaldlhatoak!
Az els6 és a harmadik feladat részletesen indokolt megolddsa 18 pontot ér, mig a masodik feladatért 16 pont
szerezhetd. A feladatok megoldasiahoz fiiggvénytablazat, szamologép és irdeszkozok haszndlhatéak. Sikeres
versenyzést kivanunk!

a szervezok
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