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Eloszo

A Gyogyszerészi  Kémia tantargy tananyaga a  gyogyszerként  és
gyogyszertechnologiai segédanyagként alkalmazott szervetlen vegytiletek eldallitasaval,
gyogyszerkdnyvi azonositasaval, tisztasagvizsgalataval, mennyiségi meghatarozasaval,
valamint a  gyogyszervegyiiletek  f6- és  mellékhatdsainak  molekularis
mechanizmusaival, metabolikus atalakulasaival, a vegyuletek hatasaiban szerepet jatsz6
kémiai és fizikai-kémiai tulajdonsagok elemzésével, valamint a vegylletek térolasa,
gyogyszerré torténd formulazasa ¢és gyogyszerként torténd alkalmazdsa soran
bekovetkezd kémiai természetli valtozasaival foglalkozik.

A tantargy gyakorlati tematikajaban jelentés szerepet tolt be a szervetlen és szerves
gyogyszeralapanyagok és gydgyszertechnoldgiai segédanyagok gyogyszerkényvi
vizsgalatainak megismerése, a modszerek elméleti alapjainak elsajatitdsa. Jelen
praktikum  keretében  Osszefoglalast nyljtunk a  Gyogyszerkdnyv — kémiai
vizsgalomodszereinek (Azonossdgi  vizsgalatok, Hatarerték-vizsgalatok, Tartalmi
meghatarozasok) alkalmazasardl gyogyszervegyiletek és gyogyszertechnoldgiai
segedanyagok vizsgalatai kapcsan. A praktikumban bemutatott gyakorlatok,
bemutatésok részét kepezik az Intézet altal oktatott tantargy gyakorlati és szeminariumi
anyaganak. A praktikumban szerepl6 vizsgalatok — amennyiben kulon nem jeleztik — a
VIIl. Magyar Gyogyszerkdnyvben szerepld készitmények Gyogyszerkonyv altal eldirt
vizsgalati mddszerei. A Gyodgyszerkdnyv leirasait a vizsgélatok kémiai alapjait
bemutatd magyarazatok, egyenletekkel jellemzett folyamatleirdsok egészitik Ki.
Didaktikai megfontolasok vagy gyakorlati szempontok alapjan a praktikumban néhany,
a VII. Magyar Gyogyszerkdnyvben szerepl6 készitmény vizsgalati eldirata is szerepel.

A szerkesztok koszonetiiket fejezik ki Dr. Lazar Laszlo egyetemi docens Urnak,
aki lelkiismeretes lektori munkéjaval, épito jellegli megjegyzéseivel, javitasaival jarult
hozza, hogy a Gyodgyszerészi Kémia tanulmanyaikat megkezdé egyetemi hallgatok
hiteles, megbizhat6 elektronikus forrasbdl kezdjék meg az ismerkedést a tantarggyal, és
a megszerzett tudasra épitkezve tovabbi szaktargyak elsajatitasan keresztul kivalo
gyogyszerésszé valhassanak.

A gyakorlati praktikum modulszerti felépitése lehetévé teszi, hogy a jovében
sziikség szerint ujabb teriiletekkel, tovabbi bemutatdsra keriild, vagy elvégzendd
kisérletekkel, szamitasi feladatokkal boviiljon. Ezzel kapcsolatban a praktikum szerzoi
orommel vesznek minden hozzajuk eljuttatott javaslatot. Természetesen az Intézet
kdszonettel vesz barmi, a javitasra vonatkozo megjegyzest.

Pécs, 2014. januar.

A szerkesztOk
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| Tazvéedelmi es balesetvedelmi ismeretek

1.1 A BIZTONSAGOS MUNKAVEGZES IRANYELVEI

.1.1 Laboratériumi munkavédelem

A gyakorlatok soran sok, az egészségre kisebb vagy nagyobb mértékben artalmas
hatasu vegyszerrel dolgozunk, valamint kiilonb6zé veszélyeket magukban hordozé
kisérleteket végziink el. Kelld eldvigyazatossaggal, koriiltekintéssel, az eldirdsok és a
figyelmeztetések pontos betartasaval azonban a balesetek legnagyobb része elkeriilhetd!

A kémiai laboratériumi gyakorlatok speciélis jellege folytan &llandéan fennallo
balesetveszély megeldzése céljabol fokozott gonddal tigyeljiink a gyakorlatvezetdk
utasitasaira, a laboratoriumi rend megtartasara! Soha ne feledkezziink meg arrél, hogy
elévigyazatlansagunkkal, vagy gondatlansagunkkal nemcsak a sajat, hanem a
korulottink dolgozok testi épsegét is veszélyeztetjiik!

1.1.1.1 El6késziiletek a gyakorlatokra

a.) Olvassuk el figyelmesen a gyakorlat leirdsat! Szikség esetén tanulmanyozzuk a
tankonyvbol az elvégzendd gyakorlattal kapcsolatos elméleti részeket! Miutan
megértettlk, jegyezzik le rdviden a gyakorlat lényegét a laboratdriumi
jegyzokonyvbe. Ha valamit nem értiink, kérdezziik meg a gyakorlatvezetétol, még
miel6tt a munkat megkezdenénk!

b.) Készitsiik elé a jegyzékonyviinket! A gyakorlatok rovid leirdsan tal jegyezzik fel,
hogy a gyakorlatokon szerepldé anyagok koziil melyek igényelnek dvatos kezelést,
mely miiveletnél kell fokozott gondossaggal dolgozni!

1.1.1.2 Magatartas a gyakorlat alatt

a.) A kémiai laboratériumba a gyakorlatvezetd megy be elészor, és utoljara hagyja el
azt. A gyakorlatvezetd tavollétében a laboratoriumba bemenni, valamint ott
kisérleteket folytatni szigortan tilos!

b.) A laboratériumi gyakorlatokon kopeny és (sziikség esetén) védészemiiveg
hasznalata kotelez6! A laboratériumba csak a gyakorlati jegyzet, a laboratoriumi
jegyzokonyv és a sziikséges irdeszkozok vihetdk be!

c.) A gyakorlaton magatartasunk legyen mindig fegyelmezett! A balesetek legnagyobb
része a kelld ismeretek hidnyabol, vigyazatlansagbol, gondatlansagbol szarmazik!

d.) A laboratoriumi jegyzetben, illetve a jegyzOkonyvben leirt kisérletek modositasa,
mas kisérletek elvégzése a gyakorlatvezetd engedélye és személyes feliigyelete
nélkdl tilos!

e.) A laboratériumi asztal tisztasdgéra a gyakorlat soran mindig tigyeljink! Az asztalra
vagy a vegyszeres Uvegek oldalara kerult vegyszert szaraz ruhaval azonnal toroljuk
fel!

f.) A laboratériumban dohanyozni, étkezni vagy inni tilos!

g.) Az egymas kozelében dolgozdk legyenek figyelemmel tarsaik munkajara! Szikség
esetén figyelmeztessék egymast az éppen folyo kisérlet veszélyességére!

h.) A gyakorlatot a laboratdriumi asztal tisztara torlésével, a reagensek tvegedényeinek
a polcokra torténd visszahelyezésével, valamint a hasznalt Uvegeszkdzoknek a

12 A projekt az Eurdpai Uni6 tAmogatasaval
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tisztara mosogatasaval, és azoknak a szekrénybe torténd visszahelyezésével fejezziik
be. Laboratériumi szekrényinket gondosan zarjuk be!

I.) A gyakorlatok befejezése utan, a laboratorium clhagyasa elétt minden esetben
mossunk kezet!

1.1.1.3 A gyakorlatok elvégzésének iranyelvei

a.) A gyakorlatok elején a gyakorlatvezetd megbeszélést tart. Ekkor lehetdség van a
gyakorlatok elvégzésével kapcsolatos elméleti és gyakorlati kérdések tisztazasara.

b.) Ezt kovetéen végezziik el a kisérleteket. A kisérleteket egyedil hajtsuk végre, és a
megfigyeléseinkrdl azonnal készitsiink jegyzokonyvet!

c.) A kisérletek elvégzése elétt kelld alapossaggal gy6zodjiink meg, hogy a megfeleld
reagenst hasznaljuk fel! A kisérletekhez sziikséges vegyszerek cseréje egyreszt
baleseteket ~ okozhat,  masrészt  ,megmagyardzhatatlan”  megfigyeléseket
eredményezhet!

d.) A kisérletekhez ne hasznéljunk a feltétlentl sziikségesnél tobb vegyszert! Ennek
ellenére az iivegbdl kiontott, de feleslegessé valt vegyszert az tivegekbe visszadnteni
tilos!

e.) A kisérletekhez hasznalt vegyszereket mindig kell6 Ovatossaggal kezeljiik! A
vegyszerek kostolgatasa, szagolgatasa, vagy megérintése tilos!

f.) Az analitikai mérlegeket kiilonos ovatossaggal kezeljiik! A mérlegserpenyére ejtett
Uveg- vagy fémeszkoz a mérleg sulyos karosodasahoz vezethet!

g.) El6zziik meg, hogy barmilyen vegyszer a bériinkre, vagy a ruhankra keriiljon. A
keziinkre keriild vegyszernyomok munka kozben kdnnyen a szankba, vagy a
szeminkbe kerilhetnek, ahol sulyos irritdciokat okozhatnak!

h.) A tomény savakat és lugokat igényl6, valamint a kellemetlen szaggal jard reakciokat
mindig mikodoé vegyifiilkében végezziik! Sziikség esetén véddszemiiveget vagy
alarcot hasznaljunk! Elézzlik meg az illékony vegyszerek gézeinek belélegzését!

i.) A folyadékiivegekbe lvegbottal, pipettaval, vagy spatulaval belenydlni tilos!

J.) A vegyszereket mindig lassan, lehetdleg keverés kozben elegyitsiik! Tomény
oldatok higitasakor (kiiléndsen koncentralt kensav esetén), mindig a tomény oldatot
ontsiik lassan, keverés kozben desztillalt vizhez, vagy a higabb oldathoz!

k.) A felesleges vegyszerek, valamint reakcioelegyek megsemmisitésekor szigoruan
tartsuk be a gyakorlatvezetd utasitdsait!

I.) A laboratériumi munka alapveté kovetelménye az edények tisztasaga. Az
tivegedények mosogatasat kémcsokefével, mososzerrel végezzik. Ezt kovetden az
edényt eldbb csapvizzel, majd desztillalt vizzel oblitsiikk ki. Ha gyorsan széaraz
edényre van szlkségunk, a nedves edényeket szaritoszekrényben vagy infralampa
alatt szérithatjuk meg.
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[.1.2 Baleset- és tiizvédelem, elsésegélynyujtas

1.1.2.1 Balesetelharitas, tiizvédelem

a.) A kisérletek megkezdése elott gy6zodjink meg a hasznalandd {ivegeszk6zok

b.)

c.)

d)

e.)

f)

g.)

h.)

i)
D)
k.)

épségeérdl! Repedt vagy torott eszkozoket ne hasznéljunk!

Ha munka kdzben barmelyik lvegeszkoz eltorik, a kifolyt reakcidelegyet és az
tivegceserepeket kellé Ovatossaggal azonnal tordljiik fel, illetve gyljtsikk Ossze a
szemetes edénybe! A torott Uvegeszkozt az el6készitébol potoljuk!

Egy kémcs6be 4-5 ml folyadéknal nagyobb térfogatot ne ontsiink! A reakciok
elvégzése soran a kémcsdbe, vagy a lombikba nyildsan keresztiil belenézni, vagy
beleszagolni tilos! 4 kémcsé szdjat sohase forditsuk magunk, vagy masok felé!

Az livegedények melegitése elott ellendrizziik, hogy azok kiilsé fala szaraz-e! A
Kivul nedves Uvegedény melegités soran konnyen elpattanhat. Ha forralunk, a
kémcsovet kémcesofogoval fogjuk meg!

Erlenmeyer-lombikban, féz6poharban ugy végezziik a forralast, hogy az edényt
vasharomlabra tett azbesztlapra helyezzik, és egy szem forrkdvet tesziink bele. A
melegitést mindig kis langgal kezdjuk, és csak fokozatosan noéveljik a lang
erdssegét.

A Bunsen-ég6 meggyujtasanal eloszor az ég6 gyufat tartjuk az égé kéménye fol¢, €s
csak ezutan nyitjuk ki a gazcsapot. Hogy elkertiljiik az ég6 begyulladasat, célszerli a
levegdnyilasokat a meggyujtas elott elzarni.

Ha a Bunsen-égé a hevités soran mégis begyullad, amit sipolé hangjardl és zoldes
langjarol konnyti felismerni, a gazcsapot azonnal zarjuk el! Varjunk, mig lehdl,
majd az el6zdek szerint ismét gyujtsuk meg.

Elektromos f6z6lappal torténd melegitéskor, vagy mas elektromos eszkoz
hasznélatakor tgyeljink, hogy azt nedves kézzel ne érintsiik meg, illetve, hogy arra
a munka sordn folyadék ne keriiljon! Ha mégis eléfordul (pl. melegités soran egy
lombik elpattan), az elektromos kapcsold kikapcsolasaval fesziltségmentesitsik a
készlléket, és — lehiilés utan — szaraz ruhaval toroljuk le a folyadékot!

Gyulékony oldoszerekkel (pl. éterrel, petroléterrel, alkohollal) térténé munkavégzés
esetén a laboratériumban nyilt lang hasznalata tilos! A lIégarammal tovabbsodort
oldoszer gézeit tavolabbi lang is meggyujthatja!

Sohasem szabad a tiizet fujni! Ezzel csak az egést fokozzuk, és a lang az arcunkba
csap.

Ha a ruhank gyullad ki, azt nedves torolkozovel vagy laboratoriumi kdpennyel
fojtsuk el!

Kisebb térfogati oldoszer meggyulladasa esetén a tlizet az edény szajanak
oOraliveggel torténd lefedésével elolthatjuk. Nagyobb tiiz, komolyabb veszély esetén
a laboratérium falara szerelt, piros kézi tlizoltokésziiléket hasznaljuk! Tilos vizzel
oltani a vizzel nem elegyedé oldoszerek (pl. benzin) okozta tlzet, a vizzel reagélo
anyagokat (pl. alkaliféemek) és feszlltség alatti elektromos berendezéseket!
Egyidejlileg a folyoson 1évd telefonon az Egyetem tlizvédelmi feleldsét azonnal
értesitsuk (telefonszam: 2785)!

Laboratériumi tiizeset bekovetkezése esetén, a folyoson talalhatd, a laboratériumba
vezetd gazcsapot €s elektromos fokapcsoldt azonnal zérjuk el, illetve kapcsoljuk ki!
Természetesen, a sérilt személyek ellatasat azonnal kezdjiik meg!
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1.1.2.2 Elsoésegélynyujtas

a.) Ha a laboratoriumban barkit baleset ér, azt azonnal jelentse a gyakorlatvezetdnek,
aki belatasa szerint elsésegélyt nyhjt és/vagy orvosi ellatast kér! A gyors
elsosegélynyujtas elengedhetetlen feltétele a komolyabb egészsegkarosodasok
megel6zésének!

b.) Egési sériilés esetén az égett borfeliiletet csapvizzel hiitsiik és kérjiink szakellatast!

c.) VAgasi sériilés esetén a sebbdl az esetleges szennyezOdést, livegszilankot tavolitsuk
el, a véagott seb kornyékét fertétlenité-oldattal (pl. Betadine®) lemossuk. Sziikség
esetén ideiglenes kotést alkalmazunk ¢€s a sériiltet szakrendeldbe kisér;jiik!

d.) A borre keriilé vegyszereket bé vizzel azonnal mossuk le! Azt kovetden savak
esetén a kézmoso feletti polcon talalhato natrium-hidrogén-karbonat-oldattal, lugok
esetén borsavoldattal semlegesitsiik az érintett borfeliiletet. Végiil ismét vizzel
oblitjiik és sziikség esetén zsiros kenécesel bekenjik azt.

e.) Bdrre freccsent koncentralt kénsavat eloszor szaraz ruhaval tordljik le, utana
mossuk csak b6 vizzel, illetve semlegesitsiik natrium-hidrogén-karbonat-oldattal!

f.) Ruhéra freccsent savat hig ammoniaoldattal, vagy natrium-hidrogén-karbonét-
oldattal k6z6mbosithetlink.

g.) A szankba keriilt vegyszereket haladéktalanul kopjik ki, majd a szankat bd vizzel,
illetve szukség esetén hig natrium-hidrogén-karbonat- vagy bdrsavoldattal
Oblogessiink!

h.) Szemsériilés esetén a szembe Keriilt vegyszert b6 vizzel azonnal mossuk Kki!
Barmilyen természetli szemsériilés esetén a legrovidebb idon beliil kisérjik a
szemseriltet a Szemészeti Klinikaral

I.) Belégzéssel tortént mérgezés esetén a sériiltet azonnal vigyiik friss levegore, €s
intézkedjink szakorvosi ellatasarol!

j.) Aramitésnél legfontosabb a helyiség aramtalanitisa (fokapcsold). A sériiltet friss
levegére kell vinni, sziikkség esetén mesterséges légzést alkalmazni, &s
haladéktalanul orvosi ellatast kell kérni.

Azonositd szam: 15
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Il A Gyogyszerkonyvben hasznalatos
nemzetk6zi mértékegyseégrendszer (Sl)
egysegek és egyéb meértékegyseégek.

A fizikai mennyiség egy szamérték (mérészam) és a mértékegység szorzata. Ugyanazt a
fizikai mennyiséget kiillonb6z6 mértékegységgel lehet mérni, 1980. januar 1-t6l azonban
csakis a nemzetkdzi mertékegység-rendszer (Systeme Internationale d’Unités) — jele Sl
— mértékegységei (SI egységek) hasznalhatok. A hétkdznapi élet soran, valamint
szakmai kozosségek (pl. tudomanyos testliletek) publikacidiban azonban gyakran
talalkozunk nem-SI mértékegységek (pl. liter, Celsius fok, perc, 6ra, nap, fok, stb.)
hasznélataval is.
A nemzetkdzi mértékegység-rendszer mértékegységei:

1. az alapmennyiségek

2. a kiegészitd mennyiségek

3. a szarmaztatott mennyiségek

Az Sl alapmennyiségei

Mennyiség neve | Mennyiség jele | Mértékegyseg | Mértékegység

neve jele

Hosszusag I (kis L) méter m

TOmeg m kilogramm kg

1d6 t masodperc S

I’EIektroIno’s I (nagy i) amper A

aramerosseg

Termodinamikai .

homérséklet T kelvin K

Anyagmennyiség n mol mol

Fényerdsség Iy kandela cd

Az Sl alapmértékegységek definicidi a kovetkezok:

1. A méter annak az utnak a hosszUsaga, amelyet a fény vakuumban 1/299 792 458
masodperc id6tartam alatt megtesz.

2. A kilogramm az 1889. évben, Parizsban megtartott 1. Altalanos Stly- és Mértékiigyi
Ertekezlet altal a tdmeg nemzetkozi etalonjanak elfogadott, a Nemzetkozi Suly- és
Mértékiigyi Hivatalban, Sévres-ben 6rzott platina-iridium henger témege.

3. A mésodperc az alapallapotl cézium-133 atom ket hiperfinom energiaszintje kézotti
atmenetnek megfeleld sugarzas 9 192 631 770 periodusanak iddtartama.

4. Az amper olyan alland6 villamos aram erdssége, amely két egyenes, parhuzamos,

végtelen hosszusagu, elhanyagolhatéan kicsiny korkeresztmetszetli €s egymastol 1

méter tavolsagban, vakuumban elhelyezkedd vezetOben fenntartva, e két vezetd

kozott méterenként 2- 107 newton erdt hozna 1étre.

A kelvin a viz harmaspontja termodinamikai hémérsékletének 1/273,16-szorosa.

A mol annak a rendszernek az anyagmennyisége, amely annyi elemi egységet

tartalmaz, mint ahany atom van 0,012 kilogramm szén-12-izotopban. A mol

alkalmazésakor meg kell hatarozni az elemi egység fajtajat; ez atom, molekula, ion,
elektron, mas részecske vagy ilyen részecskék meghatarozott csoportja lehet.
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7. A kandela az olyan fényforras fényeréssége adott iranyban, amely 540 - 10 Hertz
frekvenciaju monokromatikus fényt bocsat ki és sugareréssége ebben az iranyban
1/683 watt/szteradian.

Az SI kiegészitd mennyiségei

Mennyiség | Mennyiség | Kifejezése SI- | Mértékegység | Mértékegyseg
neve jele alapegységekkel neve jele
Siksz6g o, P, v.... m-m"’ radian rad
Térszog Q, ® m® - m™ szteradian sr

Az Sl szarmaztatott mennyiségei

Az alap- és kiegészitd mennyiségekbdl lehet a tobbi, szarmaztatott mennyiséget
létrehozni (a koztik megfigyelt és egyenletben rogzitett kapcsolat alapjan). A
szarmaztatott mennyiségek kozil néhany kildn nevet is kapott (mint frekvencia: hertz
[Hz] = 1/s, vagy munka: joule [J] = N-m, ahol az er6egysége: newton[N] = m - kg/s)

A Gyodgyszerkdnyvben szerepld, fontosabb szarmaztatott egységek a kovetkezok:

Mennviséa neve Mennyiség Kifejezése Sl- Meértékegység | Mértékegység
y1seg jele alapegységekkel neve jele
Hullamszam \ m™ reciprokmeter 1/m
Hullamhossz I 10°m mikrométer mm
107 m nanométer nm
Terilet A, S m* négyzetméter m*
Térfogat Vv m® koébméter m>
Frekvencia v st hertz Hz
o 3 kilogram/kab- 3
Stirtiség p kg -m méter kg -m
Erd F m - kg s~ newton N
Nyomas p m™’ kg - s’ pascal Pa
Dinamikus 1ol pascal _
viszkozitas N m=-kg-s szekundum Pa-s
Kinematikai 2 1 négyzetméter/ 2
viszkozitas M ms szekundum me/s
Elektromos U m?-kgs?>-A™ volt \Y
feszlltség
Elektromos 2 Lee3. A2
ellendllas R m*-kgs™- A ohm Q
Elektromos
toltésmennyiség Q As coulomb c
Moélkoncentréci6 c mol - m™ mol/kébméter mol/m®
Témeg- 3 kilogramm/kdb 3
koncentracio p kg-m -méter kg/m
Azonosité szam: 17
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Néhany fontos és széleskoriien hasznalatos, de az SI-rendszerbe tartozd mértékegyseget
az alabbi tablazat foglal 6ssze:

Mennyiség Mennyiség Kifejezese SI- | Mértékegység | Mértékegység
neve jele alapegységekkel neve jele
1d6 t 1min=60s perc min
1h=60min= ora h
3600 s
1d=24h=
1440 min = nap d
864003 S
Térfogat \Y L= 13drrrr]13 =10- liter I
Tomeg tonna 1t=10°kg tonna t
Fordulatszam 1 r/mlns_—l (1/60) fordulat/perc r/min

A mértékegységek tobbszordsei és tortrészei
A mértékegységek tobbszoroseit és tortrészeit az egység neve elé illesztett egy-

egy szorzot jelentd, az alabb felsorolt prefixumok egyikével kell képezni.

Prefixum | Szamérték Jele Prefixum | Szamérték Jele
deci- 10" d deka- 10 da
centi- 10 c hekto- 10° h
milli- 10° m kilo- 10° k

mikro- 10° m mega- 10° M
nano- 107 n giga 10° G
piko- 10" p tera- 10™ T
femto- 10" f peta- 10" P
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111 Kémiai Nevezéktan

Az elemek és szervetlen vegyiiletek elnevezési szabalyainak egysegesitésére az
International Union of Pure and Applied Chemistry, rov. IUPAC (Tiszta és Alkalmazott
Kémia Nemzetkézi Unioja) kidolgozta és 1957-ben életbe léptette a szervetlen és
szerves vegylletek elnevezésének nemzetkdzi szabalyait. Tekintettel arra, hogy a
kdztudatban még elterjedt a régi, un. genfi ndémenklatura is, igy az 0j IUPAC
elnevezesek mellett ez is ismertetésre kerdil.

1.1 Elemek

A kémiai elemek azonos rendszdmu (protonszamu) atomokat tartalmazo anyagok.
Az atommagban 1év6 protonok szama az atomok rendszamat (jele: Z) a protonok és a
neutronok egyuttes szama az atomok tomegszamat (jele: A) adja meg. A fontosabb
elemek nevét, jelét és relativ atomtomegét a periddusos rendszer tartalmazza. A
peridédusos rendszerben feltintetett relativ atomtémegek a természetes izotopdsszetételi
elemek relativ izotoptomegeinek sulyozott matematikai atlagai.

Az izotdpok azonos rendszamu, de kiilonbdz6 tomegszamu atomok. Az izotopokat
az elemek jele mellett a bal felsd indexként elhelyezett tomegszammal jeldljiik. Pl. Yc,
180. Ha az izot6p vegyjele helyett teljes nevét kiirjuk, akkor a témegszamat kétdjellel a
név utén irjuk, pl. szén-14, oxigén-18.

Egy adott elem valamennyi izotdpjanak azonos a neve, kivételt képez a hidrogeén,

ahol
TOmegszam Név Vegyjel
1 procium 'H vagy H
2 deutérium °H vagy D
3 tricium *Hvagy T

1.2  Vegyuletek

A vegyiiletek kiilonb6z0 elemeket allandé aranyban tartalmazé anyagok. A
tapasztalati képlet a vegyilet sztochiometriai Osszetételét (legkisebb egész szamu
atomaranyat) fejezi ki. Onalld6 molekulakbdl all6 vegyiletek esetén a relativ
molekulatdmegnek megfelel6 tapasztalati képletet kell hasznalni. (pl. SoCl,, H4P,Og és
nem SCI, H,POs.) Ha a relativ molekulatomeg a hémérséklettel valtozik (pl. termikus
disszociacio kovetkeztében), a legegyszeriibb képletet hasznaljuk (pl. S, P, NO, és nem
Ss, Pa, NoO4) Kkivéve, ha a polimer modosulat jelenlétét akarjuk hangsulyozni. Az
atomracsos (pl. SiO,) vagy ionos kotésii anyagok (pl. NaCl, CaCl,) képlete csak a
vegyuletet alkoto atomok (ionok) szamaranyat fejezi ki.)

Ha a vegyulet egynél tobb elektropozitiv (kation) vagy elektronegativ (anion)
Osszetevobol all, az Osszetevok felsorolasa mindkét csoporton beliil vegyjeliik abécé
rendjében torténik. Az &bécé rendben az NH; egyetlen szimbolumnak tekinthetd
(mintha kis h bettivel lenne irva), ezért a Na utan keriil. E szabaly alol a hidrogén
kivetel, mert a savas hidrogént a kationok kdzt utolsonak soroljuk fel.

Azonositd szam: 19
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PI.
KMgF; kalium-magnézium-fluorid
KHCO;3; kalium-hidrogén-karbonat
MgNH4PO, -6 H,0O magnézium-ammonium-foszfat-viz (1/6)
NaNH;HPO, natrium-ammaonium-hidrogén-foszfat
KLiNaPO, kalium-litium-natrium-foszfat

Tébb aniont tartalmaz6 vegylletek esetén az anionok sorrendje a képletben a
kovetkezoképpen alakul:

=

H, O,, OH

2. A tobbi egyatomos szervetlen anion (H™ és O, kivételével) felirdsi sorrendje a
kovetkez6: Rn, Xe, Kr, B, Si, C, Sh, As, P, N, Te, Se, S, At, |, Br, Cl, O, F.

3. A tobbatomos szervetlen anionokat (OH™ kivételével) novekvd atomszamuk
szerint, azonos atomszamu ionokat a kozponti atom csokkend rendszdma szerint
kell felsorolni (pl. COs%, CrO,%, ill., CrO,*, SO,* sorrendben).

4. A szerves anionokat abécé sorrendben irjuk fel.

Nemfémek két elembél allo vegyiiletében az Gsszetevoket a 2. pontban emlitett
sorrendben kell felirni azzal a kiegészitéssel, hogy a hidrogén a sorban az N és a Te
kozé kerdl. PI. NHs, st, CC|4, C|Og, OF2.

Harom vagy tobb elemet tartalmazo vegyuletek képletében a sorrend altalaban
0sszhangban van azzal a sorrenddel, amellyel az atomok a molekulaban vagy az ionban
kotve annak. Pl. HOCN ciansav; HNCO izociansav. Egyes elterjedt képletek felirasa
(H,SO4, HCIO4, HNO3) nem egyezik meg ezzel a szaballyal, de - Aaltalanos
elterjedtségiik folytan — ez a sorrend megtarthatd. Az azonos atomok vagy
atomcsoportok szamét a képletben arab szammal jel6ljuk. A szamot a vegyjel, ill. a
zarojelbe tett csoport jobb also indexeként helyezziik el. A kristalyviz és a lazan kotott
molekulak szamat a képletuk elé helyezett arab szammal jelezzik. Pl. CaCl, - 8 H,0,
Na,SO, 10 H,0.

1.3 Vegyiletek elnevezése

A szisztematikus (racionalis) vegyuletneveket gy keépezzik, hogy megnevezzik a
vegyiilet elektropozitiv (kation), majd elektronegativ (anion) Osszetevéit és ezek
aranyat. Az azonos atomoknak vagy atomcsoportoknak a képletben jobb alsé indexszel
jelolt szamét a vegyllet elnevezésében a gorég szamnevekkel (1: mono, 2: di, 3: tri, 4:
tetra, 5: penta, 6: hexa, 7: hepta, 8: okta, 9: ennea, 10: deka) fejezzik ki. A 9 szamra a
latin nona sz&mnév is hasznalhatd. Ha az atomok szdma nagy és ismeretlen, a poli
elétagot hasznaljuk. A fél neve szemi-, a masfél neve szeszkvi-. A mono- szamnév

elhagyhato.
PI.
N,O dinitrogén-oxid
NO; nitrogen-dioxid
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Latin, ill. gorog szorzoszamneveket (bisz-, trisz-, tetrakisz- stb.) az alabbi
esetekben hasznalunk:
a. Haaz atomcsoport neveben mar van szamnév: Pl. biszdiszulfid, bisztrifoszfat
b. Osszetett nevek elétt (a név, amelyre a szamnév vonatkozik, zarojelbe keriil) PI.
bisz(hidrogén-szulfid).

[11.3.1 lonok elnevezése

11.3.1.1 Pozitiv toltésii (kationok) elnevezése

1. Egyszerii kationok
Egy atombdl &llé kationok esetében az elem neve véaltozatlan marad. Ha a kation
kiilonbozé oxidacidfokkal szerepelhet, tgy a neve utan zardjelbe irjuk az
oxidacidfokot romai szammal, vagy pedig arab szammal és + jellel.

PIl.
Fe?* vas(l1)- vagy vas(2+)ion
Sn* 6n(IV)- vagy 6n(4+)ion
Ni** nikkel(111)- vagy nikkel(3+)ion

2. Osszetett kationok
Azokat a kationokat, melyek ugy képzddnek, hogy egy halogén, oxigén- vagy
nitrogencsoportbeli elem hidridjéhez hidrogénion kapcsolddik, az elem nevének tovéhez
"-6nium" végzdédést adva nevezziik el: a HyN" neve ammadnium, a H;O" oxénium és a
H,F" fluoronium. Azért vélasztottak az ammonium nevet a nitronium helyett, mivel az
utdbbit elterjedten hasznaljak az NO," kation megnevezésére.

A savak hidroxilcsoportjanak (OH") (gondolatbeli) eltavolitdsaval kapott Gsszetett
kationok (savcsoportok) nevét a nemfémes elem teljes, roviditett vagy latin nevébdl -il
végzddés hozzaadasaval képezzik.

PI.
10," jodil
sSO* tionil
SO, szulfuril
co* karbonil
PO* foszforil
NO* nitrozil
NO," nitril
111.3.1.2 Negativ toltésii ionok (anionok) elnevezése

1. Egyatomos anionok nevét az elem teljes, roviditett vagy latin nevébdl -idion
végzddéssel képezziik.

PI.
H hidridion
Cr kloridion
s* szulfidion
N> nitridion
c* karbidion
Azonositd szam: 21
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2. Tobbatomos anionok nevét a kozponti atom teljes, roviditett vagy latin nevébdl
képezzik -ation végzédéssel. A név elején az anion tobbi alkotorészét nevezziik
meg — melyet ugyan a képletben a kdzponti atom utan irunk — a kovetkezd
szabdly szerint: az atomok vagy atomcsoportok szamat gordg szamnévvel
kifejezzilk, majd ehhez tessziik hozza az atomok vagy atomcsoportok teljes
roviditett, vagy latin nevébdl -0 végzddéssel képzett nevét (pl. oxigén esetén 0xo-
, kén esetén tio- stb.). Ha a kozponti atom kiilonb6z6 oxidaciofokkal szerepel,
akkor neve utdn romai szammal kiirjuk az oxidaciofokat.

PI.

képlet IUPAC némenklatura genfi ndmenklatura
S04~ tetroxo-szulfat(\V1)-ion vagy szulfation szulfation

NO, dioxo-nitrat(l11)-ion nitrition

POS* tetroxo-foszfat(V)-ion foszfation

S,04” trioxo-tioszulfat(\V1)-ion tioszulféation

ClOy dioxo-klorat(l11)-ion Kklorition

CIOs trioxo-klorat(\V)-ion kloration

A OH-  iont régi trivialis nevén hidroxidnak, a CN™ iont pedig cianidnak nevezzik.

111.3.2 Savak elnevezése

Ma még szeles korben hasznaljak a savak és a sok elnevezésere a genfi
nomenklatdrat.

Az oxigent tartalmazo savak (oxosavak) nevét Ugy képezzilk, hogy a savmaradek
kdzponti atomjanak nevéhez a sav szo6t kapcsoljuk.

Ha a savmaradékban a nemfém vagy atmeneti fém elem a leggyakoribbnal kisebb
oxidacidfokkal szerepel, ezt a fém nevéhez tett -os, vagy -es raggal jeloljuk.

Ha a nemfém a savban a legkisebb, ill. legnagyobb oxidaciofokkal fordul eld, ezt
a sav neve elé tett hipo-, ill. per-elétaggal jeloljik.

PI.
képlet IUPAC nomenklatura genfi nomenklatura az anion neve
HOCI hidrogén-[monooxo-klorat(l)] hipoklorossav hipoklorit
HCIO, hidrogén-[dioxo-klorat(l11)] klorossav klorit
HCIO; hidrogén-[trioxo-klorat(\V)] Klorsav klorat
HCIO, hidrogén-[tetroxo-klorat(VI1)] perklérsav perkloréat
HNO; hidrogén-[dioxo-nitrat(I11)] salétromossav nitrit
HNO; hidrogén-[trioxo-nitrat(V)] salétromsav nitrat
H,SO3 dihidrogén-[trioxo-szulfat(IV)]  kénessav szulfit
H,SO, dihidrogén-[tetroxo-szulfat(V1)] kénsav szulfat
Elterjedt sok nevében nem kell feltétlenil jelezni a sztéchiometriai aranyokat.
PI.
Na,;SO4 natrium-szulfat
NaHSO; natrium-hidrogen-szulfit
NaOClI natrium-hipoklorit
K10, kalium-jodat
22 A projekt az Eurdpai Uni6 tAmogatasaval

az Eurdpai Szocialis Alap tarsfinanszirozasavalvalosul meg



Kémiai Nevezéktan

Trivialis savnevekben peroxo- elétaggal kell jel6lni azt, hogy az (-O-)-t (-O-O-)
helyettesiti.

PI.
H,SOs peroxo-monokénsav
H,S,0g peroxo-dikensav

Tiosavak elnevezésében azon oxosavak neve elé, amelybdl a tiosav az oxigénnek
kénnel valo helyettesitésével keletkezik, a -tio eldtagot kapcsoljuk. A kénatomok
szamat gorog szamnévvel kell jeldlini.

PI.
H»S,03 tiokénsav
H3PO3S monotiofoszforsav
Hs;PO,S, ditiofoszforsav
H,CS; tritioszénsav
111.3.2.1 A savak funkcios szarmazékai

A savak funkcids szarmazékai a sav OH-csoportjanak (vagy néha O-atomjanak)
mas csoporttal vagy atommal valo helyettesitése altal keletkeznek.

A savhalogenidek nevét — ha a savcsoportnak kilén neve van — Ggy képezzik,
hogy a savcsoport nevéhez a halogenidion nevét kapcsoljuk.

PI.
NOCI nitrozil-klorid
NO,Br nitril-bromid
POl foszforil-jodid
COCl, karbonil-klorid (foszgén)
CrO,Cl, kromil-klorid
A savamidok elnevezésében az amid sz6t a savcsoport neve utan kell kapcsolni.
PI.
SO2(NH2), szulfonil-diamid
PO(NH,)3 foszforil-triamid
CO(NH,), karbonil-diamid (karbamid)

Ha a sav nem minden OH-csoportjat helyettesiti NH,-csoport, a sav neve elé az
amido-elétagot kapcsoljuk.

PI.
NH,SO3H amido-kénsav
NH,CO;H amido-szénsav (karbaminsav)

A szervetlen savak észtereit elnevezés szempontjabol sonak kell tekinteni.

PI.
(CH30),S0; dimetil-szulfat
(HsC,0)3B trietil-boréat
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[11.3.3 Komplex vegyluletek
111.3.3.1 Komplex vegytletek képlete

Komplex vegyiiletek képleteinek leirasanal is - az A&ltalanos szabalynak
megfelelden - elészor a pozitiv, majd a negativ ion(ok) nevét irjuk le. A komplex
csoport képlete szdgletes zardjelbe keriil. A komplex ion OsszetevOinek sorrendje a
kovetkez6: kdzponti atom, ionos ligandumok, semleges ligandumok (viz, amménia). Az
egyes ionos, ill. semleges ligandumok feltlintetésének sorrendje azonos a komplex
nevében kdvetett sorrenddel.

111.3.3.2 Ligandumok elnevezése

1. Semleges ligandum nevében a koordinalt molekula neve valtozatlan marad.
Kivételt képeznek a kovetkezd semleges molekuldk, melyek neve ligandumként
torténd el6fordulasuk esetén a kovetkezoképpen valtozik: HpO (viz) - akva; NH;
(ammonia)- ammin, valamint a NO (nitrogén-monoxid) — nitrozo és CO (szén-
monoxid)-karbonil.

Keplet Molekula neve Anionos ligandum neve
H,O viz akva

NH;3 ammonia ammin

NO nitrogén-monoxid nitrozo

CO szén-monoxid karbonil

2. Anionos ligandumok nevét Ugy képezzik, hogy az anion teljes vagy roviditett
nevéhez -0 végzodést kapcsolunk.

PI.
Képlet Anion neve Anionos ligandum neve
H hidrid hidrido
s* szulfid tio
F fluorid fluoro
Ccr klorid kloro
0% oxid 0XO0
OH" hidroxid hidroxo
CN’ cianid ciano
SCN’ tiocianat (rodanid) tiocianato (rodano)
NOy nitrit nitrito vagy nitro
(kapcsolddas szerint)
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111.3.3.3 Komplex vegyuletek elnevezése

Komplex vegyiiletek elnevezésénél is ugy jarunk el, hogy elészor a kationt, majd
az aniont nevezzik meg, flggetlenul attol, hogy kozulik melyik a komplex ion.
Komplex ionok nevében a kdzponti atom neve a ligandumok neve utan kdvetkezik. Az
egyes ligandumok szamatol és toltésétodl fiiggetlentil, a komplex csoport (ion) nevében a
ligandumokat abécé-sorrendben kell feltlintetni. Az abécé-sorrend megallapitasa a
ligandum magyar neve szerint torténik.

1. Komplex kationok vagy semleges komplexek elnevezésekor a kdzponti fématom
(ion) valtozatlan magyar nevét hasznaljuk. Ha a fémion vegyértékvalto, a fémion
neve utan zardjelbe tett romai szammal az oxidaciofokot is meg kell adni.

PI.

[Cu(NH3)4]SO4 [tetrammin-réz(11)]-szulfat
[AlI(OH)(H20)5]Cl, [hidroxo-pentaakva-aluminium(l1)]-klorid
[Fe(SCN)(H,0)s]Cl, [tiocianato-pentaakva-vas(l11)]-klorid
[Fe(SCN),[H.0)4]CI [bisz(tiocianato)-tetraakva-vas(111)]-klorid
[Fe(CO)4] [tetrakarbonil-vas(0)]

[Pt(NH3),Cl;] [diammin-dikloro-platina(ll)]

Gorog szorzoszamneveket (bisz, trisz, tetrakisz, pentakisz, hexakisz, stb) kell
hasznalni a ligandumnév tobbszordzésére, ha a ligandum tébbatomos anion (pl.
tiociant, tioszulfat), vagy neve mar tartalmaz gorég szamnevet.

2. Komplex anionok nevében a kdzponti fématom (ion) latin neve -at végzodést

kap.

PI.
K4[Fe(CN)g] kalium-[hexaciano-ferrat(l1)]
Nas[Ag(S203)2] natrium-[bisz(tioszulfato)-argentat(l)]
K2[Cd(CN)4] kalium-[tetraciano-kadmiat(11)]
Na[Bil4] natrium-[tetrajodo-bizmutat(111)]
K[Sb(OH)g] kalium-[hexahidroxo-antimonat(V)]
Naz[Ni(CN),Br;] natrium-[dibromo-diciano-nikkelat(I1)]
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[11.3.4 Addicios vegyluletek

111.3.4.1 Az addicios vegyuletek képlete

Az addicios vegyliletek képletében az Osszetevé molekuldk képleteit ponttal
kapcsoljuk 6ssze. Pl. CuSO, - 5 H,0.

111.3.4.2 Az addicios vegylletek neve

Az addicios vegyiiletek nevében az Osszetevd vegyiiletek nevét kotdjellel
kapcsoljuk 6ssze. A molekuldk szdmét a név utan zardjelbe tett és egymastol ferde
tortvonallal elvalasztott arab szdmokkal adjuk meg.

A vegyiletek nevének sorrendje azonos a képletek sorrendjével.
PI.

Na,COs3 - 10 H,0O

3 CdSO, - 8 H,O

8 Kr - 46 H,O

CaC|2 - 8 NH;

A|2C8.4O7 - nH,O

natrium-karbonat-viz (1/10)
kadmium-szulfat-viz (3/8)

Kripton-viz (8/46)

kalcium-klorid-ammonia (1/8)
dialuminium-tetrakalcium-heptoxid-viz (I/n)

1.4 Gyodgyszerkényvi nevezéktan

A Gydgyszerkdnyv (Ph. Hg. VIIL.) kémiai nevezéktananak alapja az IUPAC éltal
kidolgozott és 1957-ben életbe lépett — azota mar tébbszor kiegészitett — szabalyzat,
illetve az (n. genfi némenklatira. A Magyar Gyogyszerkényvben az elemeket,
vegyuleteket a fenti két szabalyzat alapjan képzett latin nevekkel jelolik. A szerves
vegylletek korében azonban a legtobb esetben a vegyiileteket az Un. nemzetkozi
szabadnévvel jelolik.

Elemek

A Gyogyszerkdnyvben az elemek az évszazadok soran kialakult, legtébbszor latin
eredetii neviikon szerepelnek. Az elemek neve legtobbszor —um tagra végzdodik.
PI.

Magyar név Latin név Vegyjel
Hélium Helium He
Szén Carbo C
Nitrogén Nitrogenium N
Oxigen Oxygenum )
Jod lodum I
Kén Sulfur S

Vas Ferrum Fe

A vegyiiletek gyogyszerkonyvi nevezéktananak két kiilonb6zd rendszere terjedt
el. A régebbi nevezéktan, amit a VII. Magyar Gyogyszerkonyv (Ph. Hg. VIL) is
alkalmaz, a szervetlen és szerves vegyiiletek nevét jelzés szerkezettel adja meg. Ez
esetben a kation alanyesetben allo fénév az anion pedig melléknév. Példaul: Natrium
chloratum = kloros natrium. Az ujabb nevezéktan birtokos szerkezetli. Az Osszetétel
mindkét tagja fonév, a kation neve birtokos esetben, az anioné alanyesetben all. Példaul:
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Natrii chloridum = natrium kloridja. Utobbi nevezéktant alkalmazza a VIII. Magyar
Gydgyszerkonyv (Ph. Hg. VIIL.) is.

Szervetlen vegyuletek - Jelzés nevezéktan

A sOk elnevezésénél a kation(ok) latin neve alanyesetben szerepel, amit egyes
esetekben eldtag (prefixum) kovet (pl. hypo-), majd az anion megfelelé végzodéssel
szerkesztett melléknévi formaja kovet.

Oxidok elnevezése
A szabalyosan képzett magyar névbdl képezziik, az anion -id végzédésének az -
atum végzodésére torténd cseréjével.
PI.
cink-oxid zincum oxidatum
magnézium-oxid magnesium oxidatum

Savak elnevezese
A haloidsavak latin nevének képzésekor a magyar nev elé az acidum szot tesszlk,
¢és a megfelel6 hidrogén-halogenid anionja -id végzodését -atum-ra cseréljuk.
PI.
sosav (hidrogen-klorid) acidum chloratum

Az oxisavak neve elé szintén az acidum szt tesszik. Ezt koveti az oxisav
Osszetett anionjanak (savmaradék-ion) szabalyosan képzett latin neve.
PI.

kénessav (dihidrogén-szulfit) acidum sulfurosum
kénsav (dihidrogén-szulfat) acidum sulfuricum
salétromossav (hidrogén-nitrit) acidum nitrosum
salétromsav  (hidrogén-nitréat) acidum nitricum
foszforsav (trihidrogén-foszfat) acidum phosphoricum

lonok elnevezése

A valtozo vegyértékii fémionok esetén az alacsonyabb oxidacids szamu kation
nevében az -os szbtag szerepel:
PI.

vas(I11)-klorid ferrum chloratum

vas(1l)-szulfat ferrosum sulfuricum

Az egyatomos anionok nevét a magyar név -id (ion) végzédésének -atum
végzddésre torténd cseréjével kapjuk.

PI.
klorid (ion) chloratum
bromid (ion) bromatum
szulfid (ion) sulfatum
Azonosité szam: 27
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Tébbatomos anionok nevét a magyar név -it (ion) végzédésének -osum
végzOdésre, mig -at (ion) végzédésnek -icum végzoédésre torténd cseréjével kapjuk:
PI.

szulfit (ion) sulfurosum
szulfat (ion) sulfuricum
nitrit (ion) nitrosum
nitrat (ion) nitricum
foszfat (ion) phosphoricum

Ha az oxisav nemfémes kdzponti atomja ketténél tobb kiilonb6zé oxidacios
szamu formaban is szerepel, Ugy azt a sav nevébe beillesztett -hypo, illetve -hyper
eldtaggal (prefixum) jeldljiik:

PI.
hipoklérossav (hidrogén-hipoklorit) acidum hypochlorosum
Klorossav (hidrogén-Kklorit) acidum chlorosum
klorsav (hidrogeén-klorat) acidum chloricum
perklérsav (hidrogén-perklorat) acidum perchloricum

SOk elnevezése
A haloidsavak soinak, valamint az oxisavak szabalyos sdinak elnevezése megfelel
a szabalyosan képzett magyar névbél levezethetd latin névnek.

PI.
natrium-klorid natrium chloratum
kalium-bromid kalium bromatum
ammonium-klorid ammonium chloratum
natrium-szulfat natrium sulfuricum
natrium-nitrit natrium nitrosum
Tobbértéki savak savanyu soinak elnevezésében a hydrogen szé szerepel:
PI.
natrium-hidrogén-karbonat natrium hydrogencarbonicum
dinatrium-hidrogen-foszfat dinatrium hydrogenphosphoricum
natrium-dihidrogén-foszfat natrium dihydrogenphosphoricum

Tobbértékii bazisok bazisos soinak elnevezésében a hydroxydatum szo, vagy a
sub- eldtag szerepel:
PI.
bazisos magnézium-karbonéat magnesium carbonicum hydroxydatum
bazisos bizmut-nitrat bismuthum subnitricum

Ritkan el6fordul, hogy a szervetlen sok gyogyszerkdnyvi neve a vegyulet Un.
trividlis (hétkdznapi) nevén alapul:
PI.

kalium-aluminium-szulfat alumen
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Szervetlen vegyuletek — Birtokos szerkezetii nevezéktan
A birtokos szerkezetl latin nevezéktan szerint a kation neve birtokos esetben all
és az anioné alanyesetben.

Oxidok elnevezése a szabalyosan képzett magyar névbdl a fenti szabalyok alapjan
torténik.
PI.

cink-oxid zinci oxidum

titan-dioxid titanii dioxidum

lonok elnevezese
Az egyatomos anionok nevét a magyar név -id (ion) végzédésének -idum
vegzédésre torténd cseréjével képezziik.

PI.

Klorid (ion) chloridum

bromid (ion) bromidum

szulfid (ion) sulfidum

Hasonloképpen képzddik az oxidionbdl levezethetd hidroxidion neve is.
PI.

hidroxid (ion) hydroxidum

Tobbatomos anionok neve -as-ra végzodik, ha a centralis atom a magasabb
oxidaciés szdmmal szerepel az anionban. Ha az anionban 1évé centralis atom az
alacsonyabb oxidacids szamu formaban talalhatd, az anion nevének végzédése -is lesz.
PI.

szulfit (ion) sulfis
szulféat (ion) sulfas
nitrit (ion) nitris
nitrat (ion) nitras
foszfat (ion) phosphas
szilikat (ion) silicas

Hasonloképpen képzddnek a szerves savakbol (karbonsavakbol) képz6dd anionok
(savmaradékionok) neve is.

PI.
acetat (ion) acetas
benzoat (ion) benzoas
szalicilat (ion) salicylas
tartarat (ion) tartaras

Savak elnevezese

A haloidsavak nevének képzésekor a név elé az acidum szét tesszlk, amit a
megfelel6 hidrogén-halogenid fentiek szerint képzett latin neve kovet.
PI.

sosav (hidrogén-klorid) acidum hydrochloridum

Az oxisavak neve elé szintén az acidum sz6t tesszik. Ezt koveti az oxisav
Osszetett anionjanak (savmaradék-ion) a jelzés szerkezetli nevezéktanban is hasznalt
neve.
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PI.
kénessav (dihidrogén-szulfit) acidum sulfurosum
kénsav (dihidrogén-szulfat) acidum sulfuricum
salétromsav (dihidrogén-nitrét) acidum nitrosum
salétromossav (hidrogén-nitrat) acidum nitricum
Hasonloképpen képezziik a szerves karbonsavak nevét is.

PI.
ecetsav acidum aceticum
benzoesav acidum benzoicum
szalicilsav acidum salicylicum
borkdsav acidum tartaricum

SOk elnevezese
A haloidsavak soinak, valamint az oxisavak szabalyos soinak elnevezése megfelel

a szabalyosan képzett magyar névbdl a fentiek alapjan levezethetd latin névnek.
PI.

natrium-klorid natrii chloridum
kalium-bromid kalii bromidum
ammoénium-klorid ~ ammonii chloridum
natrium-szulfat natrii sulfas
natrium-nitrit natrii nitris

Tobbértékii savak savanyu soinak elnevezésében a hydrogeno szo szerepel.

PI.
natrium-hidrogén-karbonat natrii hydrogenocarbonas
natrium-dihidrogén-foszfat natrii dihydrogenophosphas
natrium-hidrogén-foszfat dinatrii phosphas

Ez utébbi esetben a hydrogeno sz6 nem Kkerilt be a névbe. Jelenlétére a dinatrii
tag utal.

Tobbértékl bazisok bazisos sdinak elnevezésében a sub- elétagot hasznaljuk.
PI.
bazisos bizmut-nitrat bismuthi subnitras

Valtozo vegyértékii fémek soiban az alacsonyabb oxidacios szamu kation nevében
az -0s - szotag szerepel.

PI.
vas(Il)-szulfat ferrosi sulfas
vas(111)-klorid ferri chloridum
réz(11)-szulfat cupri sulfas
A sok kristalyviz-tartalménak jelzésére az anhydricus és a hydricus szavakat
hasznaljuk.
PI.
szaritott natrium-szulfat natrii sulfas anhydricus
natrium-szulfat-dekahidrat natrii sulfas decahydricus
natrium-szulfit-heptahidréat natrii sulfis heptahydricus
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Szerves vegyiiletek nevezéktana

A szerves vegylletek IUPAC szabalyok alkalmazasaval kapott nevei
Osszetettségik kovetkeztében hétkdznapi hasznalatra nem alkalmasak. Ezért a
Gybgyszerkdnyvben azok trividlis (hétkdznapi) vagy az un. nemzetkdzi szabadnevei
hasznalatosak, amelyekhez az -um végzo6dést illesztjiik.

PI.
kloroform chloroformium
kléramin chloraminum
vanillin vanillinum
glukoz glucosum
kamfor camphora (kivétel!)
karbakol carbacholum
lidokain lidocainum

A szerves savak és sdik nevét a szervetlen savaknal ismertetett modon képezziik.

A karbonsavak észterszarmazékainal az észteresitd alkoholbdl szarmaztathato
alkilcsoport a jelzos szerkezeti nevezéktan alkalmazasakor -lum végzddést kap. (Az
észterek trividlis nevének képzése a soOszeri ndémenklatarat koveti.) A sédszerd
nevezéktan alapjan képzett jelzés szerkezetii név atalakitasaval kapjuk a birtokos
szerkezet( latin nevet.

PI.
magyar név jelzds nevezéktan birtokos szerkezetii nevezéktan
etil-acetat aethylium aceticum ethylis acetas
benzil-benzoat benzylium benzoicum benzylis benzoas
amil-nitrit amlium nitrosum amylis nitris

A kvaterner vagy protonalt nitrogént tartalmazé sokban a nitrogént — nevezéktan
szempontjabol — szubsztitualt ammoéniumsonak tekintjik, amit a jelz6s nevezéktan
szerint bazis nevéhez kapcsolt -ium végzddéssel jeloljik.

PI.

magyar név jelzos nevezéktan birtokos szerkezetii
nevezektan

kolin-klorid cholinium chloratum cholini chloridum
sztrichnin-nitrat strychninium nitricum strychnini nitras
morfin-hidroklorid morphinium chloratum morphini hydrochloridum
homatropin-hidrobromid homatropinium bromatum homatropini hydrobromidum
metilhomatropin- methylhomatropinium homatropini
bromid bromatum methylbromidum
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IV Gyogyszerkonyvi (Ph. Hg. VIIIL.) vizsgalati
modszerek

IV.1 Fizikai és fizikai-kémiai vizsgalatok

IV.1.1 Folyadékok tisztasadga és opalossaganak mértéke

A vizsgaland6d folyadékot a kovetkezOkben leirtak szerint, frissen készitett
0sszehasonlitd szuszpenziok egyikével hasonlitjuk ©ssze. A vizsgalathoz szintelen,
atlatszo, semleges livegbdl késziilt, lapos alju, 15-25 mm belsd atmérdji, egyforma
kémcsoveket hasznalunk. Az oldatokat szort nappali fenyben, az 6sszehasonlitd
szuszpenzid elkészitése utan 5 perccel, 40 mm-es rétegvastagsagban, fekete alapon,
felilnézetben vizsgaljuk. A szort fény olyan legyen, hogy az 1. Osszehasonlitd
szuszpenziot jol meg lehessen Kkiilonboztetni az R viztél, a II. Osszehasonlito
szuszpenziot pedig az I. 6sszehasonlito szuszpenzidtol.

Tiszta az a folyadék, amelynek tisztasaga — a fentebb leirt kdrilmények kozott
vizsgalva — megegyezik az R vizével vagy az adott olddszerével, illetve opalossaga nem
haladja meg az |. 6sszehasonlitd szuszpenzigét.

IV.1.2 Folyadékok szinezédésének mértéke

A folyadékok szinez6désének mértékét barna-sarga-piros szintartomanyban — a
megfeleld cikkelyben eldirtak szerint — a kovetkezd két modszer egyikével vizsgaljuk.

Szintelen az a folyadék, illetve oldat, amely szinét tekintve az R viztél vagy az
adott olddszertdl nem kiilonboztethetdé meg, illetve szinezddése nem erdsebb, mint a Bg
szin-mértékoldaté.

1. Mdbdszer
A vizsgalandé folyadék 2,0 ml-es részletét R viz vagy az adott olddszer vagy a
cikkelyben eléirt szin-mertékoldat 2,0 ml-ével hasonlitjuk 6ssze. A vizsgalathoz
szintelen, atlatszo, semleges iivegbdl késziilt, 12 mm kiils6é atmérdjli, egyforma
kémcsoveket hasznalunk. Az 6sszehasonlitast szort nappali fényben, fehér hatteret
alkalmazva, eléInézetben végezziik.

2. Modszer
A vizsgalando folyadékot R vizzel vagy az adott olddszerrel vagy a megfeleld
cikkelyben eldirt szin-mértékoldattal hasonlitjuk 6ssze. A vizsgalathoz szintelen,
atlatszo, semleges iivegbdl késziilt, lapos alji, 15-25 mm belsé atmérdji,
egyforma kémcsoveket hasznalunk. Az 6sszehasonlitast szort nappali fényben, 40
mm-es rétegvastagsagban, fehér alapon, fellilnézetben végezziik.
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IvV.1.3 Oldodas

Az oldodas (oldas) a gydgyszerkészités és a gyogyszerhatas kialakulasanak egyik
fontos miivelete, illetve folyamata. Az oldodas fizikai-kémiai torvényszeriiségeinek
ismerete a gyogyszerészeti ismeretek egyik kiemelt fontossagu terdilete.

Oldés alatt azt értjuk, amelynek soran szilard, folyadék vagy gaz halmazallapotu
anyagot egy masik anyagban (az olddszerben) molekularis szinten diszpergalunk. Ha az
oldott anyag részecskéinek mérete 1 nm-nél kisebb, akkor molekularis, ha 1-500 nm
kdzé esik, ugy kolloid oldatokrol beszélink.

Az oldddas az oldoszer és az oldott anyag(ok) részecskei kozotti (altalaban nem
kovalens) kdlcsonhatasok eredménye. Az oldddas soran az olddszer és az oldott anyag
részecskei egymas kozott kialakult kdlcsénhatasai megsziinnek és helyettiik egyidejiileg
az oldoszer és az oldott anyag részecskéi kozott Uj kolcsonhatasok alakulnak ki. Az
utobbi folyamat neve szolvatacio, amennyiben az oldoszer viz, akkor hidratacio.

A szolvatacio soran kiilonb6z6 intermolekularis kolcsonhatasok alakulnak Ki.
Ezek kozul a legfontosabbak a

a.) hidrogénkotés

b.) ion-dipdl kdlcsdénhatas

c.) orientacios (dipol-dipdl) kdlcsdnhatas

d.) indukcios (dipol-apoléaris molekula) kélcsdnhatas
e.) London-féle (diszperzids) kdlcsdnhatas

Az oldészer és az oldott anyagok kozott kialakulé koélcsdonhatasok
eredmenyeképpen az oldatok tébbségében az alkotdrészek mennyisége csak
meghatarozott aranyok kozott valtozhat. Az oldandd anyagot névekvé mennyiségben
hozzéaadva az old6szerhez, egy adott mennyiség feloldasa utan tovabbi mennyiséget az
adott tomegli oldészer mar nem képes feloldani. Az igy kapott oldat az adott oldott
anyagra nézve telitetté valik. Az oldatot telitett oldatnak nevezzik. A telitett oldat
mérhet6 oldhatésdganak nevezzik.

Az oldhatosag (oldékonysag) tehat az a.) oldott anyag, b.) az oldoszer, valamint
c.) a hdmérséklet fiiggvénye.

A legtobb szilard halmazallapotu anyag folyadékokban mért oldhatésaga a
hémérséklet emelkedésével nd. Az anyagok oldhatosagdnak a hdémérséklet
fliggvenyében torténd valtozasa az oldodas hdszinezete alapjan megjosolhatd. Ha az
anyag oldashojének (AHqqg) eldjele pozitiv (endoterm folyamat) akkor az anyag
oldhatosdga az adott oldoszerben a homérséklet emelkedésével nd. Amennyiben az
oldashé eldjele negativ (exoterm folyamat) Gigy az anyag adott olddszerben mérhetd
oldhatosaga a hdmérséklet emelkedésével csokken. Amennyiben az oldashd értéke nem
tul nagy pozitiv vagy negativ érték, ugy az oldhatosag a hémérséklet emelkedésével
(csokkenésével) szamottevéen nem valtozik. Utdbbi esetre példa a natrium-klorid
oldhatosaga vizben.

Oldashé (AHog) alatt azt a hdmennyiséget értjiik, ami (allandd hémérsékleten és
nyomason) egy mol anyag nagy feleslegben vett olddszerben torténd oldasakor a
kornyezetnek atadddik (exoterm) vagy a kornyezetétdl a rendszer altal elnyelédik
(endoterm). Az oldash6 az oldodasi folyamatban elnyel6d6 racsenergia (AHscs) €S a
felszabadul6 szolvatécios energia (4Hszo) 0sszegébdl szamithato ki.

AHoig = AHyacs + AHszo1y
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Géazok gazokban torténd ,,0ldédasa” korlatlan. Gézhalmazéllapoti anyagok
folyadékokban torténd oldddasa a hdmérséklet emelésével altaldban csokken. (Kivételt
képeznek azok a gazok, melyek az oldoszerben nem csak fizikailag olddédnak, hanem
azzal reakcioba is lépnek.) A gazok folyadékokban torténd oldhatosagat a
gazhalmazallapoti anyag parcialis nyomasanak emelésével ndvelhetjik. Henry-
torvénye szerint az oldoszerrel reakcioba nem 1ép6 gaz oldhatdsaga egyenesen aranyos a
gaznak az oldat felszine felett mérhetd parcialis nyomasaval:

c=a-P
ahol
¢ = a gazhalmazallapotu anyag oldhatdsaga
P = a gazhalmazallapotu anyag olddszer feletti parcialis nyomasa
a = A gazhalmazallapota anyag és az oldoszer anyagi mindségétdl, valamint
a homérséklettdl fiiggd allando

Tapasztalati szabalyként alkalmazhat6, hogy ,hasonlé a hasonléban oldédik”,
azaz a polarosabb olddszerek a polaros, a kevesbé polaros oldoszerek az apolaros
vegyuleteket (részecskéket) oldjak (szolvataljak) jobban. Az olddszerek polaritasat
dielektromos allandoikkal, relativ permittivitasukkal, illetve dipolusmomentumukkal
szokas jellemezni. A dielektromos alland6 (vagy relativ permittivitas) mértéke
megmutatja, hogy egy anyagra hatd elektromos fesziiltseég hatasara tarolt elektromos
energia nagysaga milyen mértékben valtozik meg a vakuumhoz képest. Mas szavakkal,
a dielektromos alland6 egy a vizsgalt anyaggal kit6ltott kondenzator kapacitasanak
aranya ahhoz a (megegyezd tulajdonsagokkal rendelkezd) kondenzéatorhoz képest,
melynek lemezei kozott vadkuumot hoztunk létre. A két egymassal szemben
(parhuzamosan) elhelyezett fémlemezbdl allo, Uin. sikkondenzator kapacitasa geometriai
méreteitdl, valamint a két siklemez (fegyverzet) kozotti szigeteldanyag mindségétol
fligg:

&g A
d
ahol

C = a sikkondenzator kapacitasa (F)
A = a kondenzator lemezeinek feliilete (m?)
d = a lemezek tavolsaga
¢o = a vakuum dielektromos &llanddja (8,854 - 10'? As/V - m)
e = a két fegyverzet kozotti anyag relativ dielektromos allandoja
(mértékegység nélkiili mérdszam)

A gyakorlatban leggyakrabban hasznlt oldoszerek relativ dielektromos allandoit
a IV-1. tdblazat mutatja be.

A dip6lusmomentum a részecskéken (6sszetett ionok, molekuldk) belili
toltésszétvalas  mértékét  jellemzé  vektormennyiség.  Definicidé  szerint a
dipélusmomentum vektor irdnya olyan, hogy a pozitiv toltéseloszlas centrumabdl mutat
a negativ toltéseloszlas centruma felé. A gyakorlatban hasznalt skalaris érték a
dipolusmomentum vektor hossza (noméja) ami szamszerlsithetd, mint a szeparal6do
toltés nagysaganak a szorzata. Jele p, mértekegysége C - m. Nem SI mértékegysége a
debye (D). 1D = 3,34-10"%° C:m. A gazfazisti vizmolekulak dipélusmomentuma 1,85 D.
egy igen fontos tulajdonsaga a diplusmomentumnak, hogy érzékenyen fligg a molekula
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Ve

geometriajatdl  (konformaéciojatol). Néhany gyakorlatban  hasznalt  olddszer
dip6lusmomentumat a I1V-1. tablazat foglalja dssze.

V-1 tablazat: Nehany oldoszer relativ dielektromos allandoja és dipélusmomentuma

relativ dipélusmomentum
oldoszer dielektromos ()
allando () (Debye-egys.)

n-Hexan 1,88 0,095
Szén-tetraklorid 2,24 0
Benzol 2,28 0
Eter 4,34 1,15
Kloroform 4,81 1,15
Etil-acetat 6,02 1,88
Ecetsav 6,15 1,68
Diklér-metan 8,93 1,14
n-Butanol 17,51 1,75
Aceton 20,70 2,69
Etanol 24,55 1,66
Metanol 32,70 2,87
Dimetil-szulfoxid 46,68 3,9
Viz 80 1,85

Elektromos térben dipolusmomentummal nem rendelkezd molekuldk esetén is
létrejon az Gn. indukalt dipolusmomentum. Indukélt dipélusmomentum kialakul&sat
eredményezi permanens dipdlus (polaros oldoszermolekulak) polarozhaté részecskékkel
(polarozhaté oldott anyag) kialakult nem kovalens kolcsdénhatasa is. Az indukalt
dipdlusmomentum vektor egyenesen aranyos a molekulara hatd térerdsséggel, az
aranyossagi tényez6 a molekula polarizalhatosaga (o).

1 ,ui-a
ré 471'80

Eina= -

ahol
Eing = az indukcios koélcsdnhatas energiaja
r = a molekulak tdmegkozéppontja kozotti tavolsag
w1 = polaris molekula (részecske) allandé dipélusmomentuma
o = az apolaros molekula polarizalhatosaga
go = a vakuum dielektromos allanddja

Ez a kolesonhatas eléfordul példaul a polaros vizmolekuldk és az apoléaros jod
molekulak kozott.

A molekuldkban zajloé folytonos elektronmozgas kdvetkeztében az atommagok
koriili  elektronsiiriség  pillanatr6l  pillanatra  valtozik. Az  aszimmetrikus
elektroneloszlas, valamint az elektronfelhdk kolcsonds taszitisa miatt a molekula
pillanatrol pillanatra polarizalodik (dipolussa valik). A pillanatnyi dipdlus karakterti
molekulak kozott fellépd kolcsonhatas — az un. diszperzios kolcsdnhatas — nagysaga
egyenesen ardnyos a molekula az ionizaciés energidval (1) valamint
polarizalhatosagaval (o).
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E _ 1 3&10(2 |1 |2
disp™ Y6 oA+ |,

ahol
Ediszp = a diszperzios kélcsonhatas energiaja
r = a molekulak tomegko6zéppontjai kozotti tavolsag
a. = a molekulak polarizalhatésaga
n = a kdzeg térésmutatoja
| = a molekula elsd ionizacids energiaja

A Lorentz-Lorenz-egyenlet (amely Clausius-Mossotti-egyenletként is ismert)
alapjan a nagy torésmutatoju anyagoknak nagy a polarizalhatésaga. A Lorentz-Lorenz-
egyenlet legaltalanosabb formaja:

n>-1 4n \
2 3

ahol
n = a refraktiv index (térésmutato)
N = a molekulak szama egységnyi térfogatban
o = az atlagos polarizalhatosag

A Gyogyszerkonyv az oldhatosag jellemzésére a 1V-2. tdblazatban szerepl6
kifejezéseket alkalmazza. (A hasznalt kifejezések 15-25 °C kozotti kémérsékletre
vonatkoznak.)

V-2 tablazat: A Gydgyszerkonyv ,,oldekonysag” cimszo alatt hasznalt kifejezesei

1 g anyagra vonatkoztatott
Kifejezések megkozelité oldészertérfogat
milliliterben
Nagyon bdségesen oldodik <1
Bdségesen oldodik 1-10
Oldodik 10-30
Meérsékelten oldodik 30-100
Keveéssé oldadik 100-1000
Alig oldddik 1000-10 000
Gyakorlatilag nem oldodik >10 000

Feladat: Gyiijtson 0Ossze a Gyodgyszerkonyvben szerepld készitmények koziil 5-5
anyagot, melyek a Gyogyszerkonyv altal definialt, kiilonboz6 oldékonysaggal
rendelkeznek. A vegyuletek szerkezete alapjan értelmezze a szerkezet-oldékonysag
Osszefliggéseket!
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IV.1.4 Olvadaspont-meghatarozas

Az olvadéaspont az a hdmérséklet, amelyen valamely sziladrd anyag és folyékony
fazis egymassal egyensulyban van. Az olvadaspont az anyag szerkezetétdl fiiggd fizikai
allando. Az olvadaspont nagy pontossaggal mérhet6, mert a tiszta anyag melegitése
soran az olvadaspont elérése utan a hdmérséklet mindaddig alland6é marad, amig szilard
fazis is van jelen. Az olvadasi folyamat sordn az anyaggal kozolt hémennyiség az
olvadasi hé fedezését biztositja. Egységes tiszta anyagnak altaldban éles, 1 °C
hémérséklet-tartomanyon beliil mérhetd olvadaspontja van.

Az anyag olvadaspontjat befolyasold tényezdk az a.) anyag szennyezettségének
mértéke, b.) a szennyez6 anyag mindsége, valamint c.) a kristalyviz- és
nedvességtartalom.

Az olvadt anyagban old6d6 szennyezések csdkkentik az olvadaspontot. Ezen
talmenden a szennyezett anyag altaldban nem egyetlen hdmérsékleten olvad meg,
hanem az olvadési folyamat bizonyos homérsékleti hatarok kozott jatszodik le. Ettdl
eltéréen viselkednek az ugynevezett eutektikus elegyek, melyek olvadas szempontjabol
ugy viselkednek, mint a tiszta anyagok: az eutektikus 0Osszetételhez tartozo,
meghatarozott, allando olvadaspontjuk van.

Vannak olyan anyagok, amelyek olvadaspontjuk koril elbomlanak. llyenkor az
olvadaspont elhizddik, az anyag megolvadas el6tt elszinezddik, megbarnul, esetleg gaz
fejlodik. Ezeknek az anyagoknak bomlaspontjuk van.

A Gyobgyszerkonyv eldirdsa szerint az olvaddspont meghatarozasara az a.)
kapillaris modszer, b.) nyitott kapillaris modszer, valamint c.) az Un. gyors maddszer
hasznalhatd. A kapillaris médszerrel torténé meghatarozashoz a III-1 abran lathatd
késziilek hasznalhat6. A késziilék egy hurokszerli kialakitasu iivegeszkdz, melyet
szilikonolajjal toltiink fel. A késziilékbe feliilr6l egy homérd illeszkedik, és két
oldalcsovon keresztiil helyezhetjiik be a mérendd mintat tartalmazo kapillarist. A
melegitéshez mikroégét hasznalunk, az abranak megfeleld ponton, a hurok végét
melegitve. Ezen a helyen az olaj felmelegszik, stirlisége lecsokken, felfelé kezd
aramlani, a helyére hidegebb, nagyobb siirtiségii olaj érkezik. Ugyelniink kell, hogy a
mérés soran a melegités ne legyen tul gyors; a hdémérd ugyanis a higanyzsékjanak a
homérsékletét mutatja, és ez eltérhet az olajfiirdd, illetve az anyagot tartalmazé
kapillaris hdmérsékletétdl. Tul gyors melegités esetén az olaj gyorsabban melegiti fel a
kis mennyiségli mérendé anyagot, mint a joval nagyobb hdkapacitast higanyzsakot.
Ekkor az anyag megolvadasanak pillanatdban a hémérd alacsonyabb hémérsékletet fog
mutatni a ténylegesnél, és igy a valddi olvadaspontnal kisebb értéket fogunk mérni.

A keészuléket az Egeszséglgyi Vilagszervezet (WHO Collaborative Research
Centre for Chemical Reference Substances) olvadaspont-referenciaanyagaival vagy mas
alkalmas anyagokkal kalibralhatjuk.

Az olvadaspont egyszeriibben, gyorsabban ¢és pontosabban mérhetd
elektromosan flithetd olvaddspontmérd késziilékben, melynek felfiitési sebessége
szabalyozhato. A kapillarisba toltott, késziilékbe helyezett minta valtozasat a felfiités
soran egy nagyitoval ellatott ablakon keresztiil figyelhetjiik meg.
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IV-1. dbra: Keszulék az olvadaspont meghatarozasahoz

olvadaspont
kapillaris

afolyadék
mozgasi iranya

kapillaris
behelyezésére
szolgalé csé

A\ amelegités
helye

A Gyodgyszerkonyv eldirdsa szerint a meghatarozashoz a vizsgalandd anyagot
finoman elporitva és vékony rétegben Kiteritve 24 oOran at tomény kénsav folott
exszikkatorban szaritjuk, hacsak az egyes cikkelyek masképpen nem irjak eld. Az igy
kiszaritott mintabol annyit viszink be a kapillarisba, hogy abbol — a kapillarist kb. 60
cm hosszusagu ,,ejtécsében” ejtegetve — Mintegy 2 mm magassagu oszlop képzod;jon.
Feladat: Egy ismert anyag (Ureum, Ph. Hg. VIII.) és egy ismeretlen anyag
olvadaspontjanak meghatarozasa.

Gyakorld mérés végzése karbamiddal (Ureum, Ph. Hg. VII1.)

a.) Az elporitott és exszikkatorban 24 dran &t kénsav felett tarolt karbamidot az egyik
vegén gondosan leforrasztott kapillarisba toltjuk. Ezt ugy végezzik, hogy a
kapillaris nyitott vegét az anyagba nyomjuk és a bejuttatott anyagot, a kapillarist
(oraiivegre allitott livegcsObe) ejtegetve az aljara razzuk, tomoritjik. Kb. 2 mm
hosszan célszerli a kapillarist megtdlteni, ekkor olvadaskor az anyag hirtelen
0sszehlzddasa is jol lathatdan jelzi az Gj fazis kialakulasat.

b.) A kapillarist belehelyezzilk az olvadaspont-mérékésziilékbe ugy, hogy az anyag
pontosan a higanyzsak elétt helyezkedjen el, igy biztositani tudjuk, hogy a kapillaris
¢s a hdmérd higanyzsakja kdrnyezetében azonos legyen a hdmérséklet.

€.) Mikroégével melegitsiik a késziiléket; az elsd, kozelitdé mérésnél kb. 10 °C/perc
sebességgel. Amikor a kristalyok élei kezdenek megolvadni, feljegyezzik az
olvadaspontot.

d.) Kivesszilk a megolvadt anyagot tartalmaz6 kapillarist, és kb. 30 °C-kal a mért
olvadaspont ala hagyjuk hiilni a késztiléket.

e.) Ujabb kapillarist helyezve a késziilékbe, az els6, kozelitd mérés utin még legalabb
két mérést végziunk, de ekkor az olvadaspont 20 °C-os kézelében csak 1-2 °C/perc
sebességli melegitést alkalmazunk. Amennyiben két mérés soran is sikerilt a
karbamid 133 °C-os olvadaspontjat meghataroznunk, elkezdhetjuk az ismeretlen
anyag mérését.
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Ismeretlen hatéanyag olvadaspontjanak mérése

a.) Az elporitott és exszikkatorban 24 dran at kénsav felett tarolt vizsgalandé anyagot a
karbamidnal leirtakhoz hasonldan az egyik végén gondosan leforrasztott kapillarisba
toltjuk.

b.) A kapillarist belehelyezzilkk az olvadaspontméré késziilékbe tigy, hogy az anyag
pontosan a higanyzsak el6tt helyezkedjen el (lasd fent).

c.) A mikroégdvel melegitsiik a késziiléket, eldszor kb. 10 °C/perc sebességgel. Amikor
a kristalyok élei kezdenek megolvadni, feljegyezziik az olvadaspontot.

d.) Kivesszilk a megolvadt anyagot tartalmazo kapillarist, és kb. 30 °C-kal a mért
olvadaspont ala hagyjuk hiilni a késziiléket.

e.) A kovetkez6 mérést ugy végezziik, hogy a mért olvadaspont 20 °C-0s kdzelében
csak 1-2 °C/perc sebességli melegitést alkalmazunk.

f.) Az elsO, kozelitd mérés utin még harom mérést végziink, a mérési eredmények
atlagaként adjuk meg a mért olvadaspontértéket.

IV.1.5 Desztillacids tartomany

A desztillacié az a miivelet, amelynek sordn a folyadékot elparologtatjuk, majd a
gbzoket mas helyen hiitéssel kondenzaltatjuk. A mivelet terméke a parlat vagy
desztillatum. A desztillacio célja:

a.) egy folyadék elvalasztasa a nem illékony szennyez6désektol,
b.) kiilonboz6 forraspontt anyagok szétvalasztasa, vagy
C.) egységes anyagok azonossaganak és tisztasaganak ellenérzése.

A Gyogyszerkonyv altal definialt desztillacids tartomany az a 101,3 kPa (760 torr)
nyomasra korrigdlt hémérsékleti tartoméany, amelyen beliil a Gydgyszerkdnyvben
specifikalt korulmények kozott a folyadék, vagy a folyadék meghatarozott része
desztillal.

A gyogyszerkonyvi késziilék egyszerlsitet rajza a 1V-2. abran lathatd. A
készllék részei az a.) desztillald lombik, b.) a lombik oldalcsévéhez csatlakozd
kdpenyes (Liebig-féle) hiitd, valamint c.) a hajlitott végli hiitécsé (golyaorr) alatt
elhelyezett szeddedény. A frakcionald lombikban keletkezett géz a ferde helyzeti
Liebig-féle hiitdben cseppfolyosodik, majd a gdlyaorron keresztiil a szedéedénybe
kerdil.
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IV-2. abra: Készulék a desztillacios tartomany meghatarozasahoz

A

héméré

N

hiitéviz

/

hitéviz b

E / szed6edény

A hOémérdt oly modon helyezziik el a lombik nyakaba, hogy higanytartalydnak
fels6 szintje az oldalsé kivezetd nyilas legalsé pontjanal 5 mm-rel mélyebbre kertljon.
A héméré 0,2 °C beosztasu legyen, és kb. 50 °C-os hémérséklettartomanyt foglaljon
magaba. A méres folyaman a lombikot, beleértve a nyakat is 6vjuk a légmozgastol. Még
a melegités megkezdése el6tt a lombikba forraskdnnyitdt kell helyezni (pl. horzsakovet,
liveggyongyot, mazatlan cserepet vagy Ttvegkapillarist). A forraskonnyitokkel a
késleltetett forrast akadalyozzuk meg, ugyanis ilyenkor hirtelen sok buborék képzodik,
amelyeknek 16késszerti feltorése a lombik 6sszetdrését okozhatja.

A desztilldlandd folyadék melegitésének médja a forraspontjatol és
gyulékonysagatol fligg. Pl. gyulékony, 100 °C alatt forré anyagnal vizflirdét hasznalunk.
A hiités modja: 120 °C alatti forraspontti folyadékoknal hiitében aramlé csapvizet, 120—
160 °C kozottieknél allovizet, a 160 °C felettieknél 1éghtitést alkalmazunk.

Bemutatés: Petroléter desztillacids tartomanyanak meghatarozésa a Ph. Hg. VIII.
szerint

A gyogyszerkonyvi vizsgalat soran a desztillalo lombikba 50,0 ml vizsgaland6
folyadékot meériink és néhany szem forrkdvet szorunk bele. A desztillatumot ml-es
beosztast 50 ml térfogatt méréhengerbe gytijtjiik. Vizhiités mellett a lombikot ugy
melegitjiilk, hogy a forras gyorsan meginduljon. Feljegyezziik azt a hémérsékletet,
amelyen az elsO csepp desztillatum a méréhengerbe cseppen. A fiitést ezt kdvetden tigy
szabalyozzuk, hogy percenként 2-3 ml folyadek desztillaljon. Végil feljegyezzik azt a
hémérsékletet, amelyen a folyadék teljes mennyisége desztillalt.

Az észlelt homérsekleti értékeket a kovetkezd képlet segitségével a normal
Iégkdri nyomasra (101.3 kPa) korrigaljuk:

1=t +k (101,3-b)
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ahol
t; = a korrigalt hdmérséklet
t, = a b 1égkori nyomason mért hémérséklet
k = a korrekcios faktor (lasd 1VV-3. tdblazat)
b = a desztillacié folyaman mért [égkdri nyomas kPa mértékegységben kifejezve

1V-3 tadblazat: Hémérséklet-korrekcio

Desztillalasi hémérséklet (°C) Korrekcios faktor (k)
<100 0,30
100-140 0,34
140-190 0,38
190-240 0,41
> 240 0,45

A vizsgalt minta desztillacios tartomanya a Gyogyszerkonyv eldirdsa szerint 50-70 °C
kozott kell, hogy legyen.

IV.1.6 Forrdspont

A folyadékok feletti g6ztérben minden hémérsékleten megtalalhatok a folyadék
molekulai; ez a folyamat a parolgas. A géztenzi6 (egyensulyi gdznyomas) az a nyomas,
amit egyensulyi allapotban az anyag elparolgd géze hoz létre. A géztenzid fligg a
hémérséklettdl: az a hémérséklet, amelyen a tenzio eléri a kiils6 nyomast, a
forrashémérséklet. Folyadékok forraspontjan — ha kalén nincs ra utalas — azt a
homérsékletet értjilk, amelyen a tenzié eléri a 101,3 kPa nyomast. A mért
forrashémérsékletet 760 Hgmm-re (101,3 kPa-ra) korrigalva kapjuk meg a forraspontot.

A forrasban 1évé tiszta anyag hémérséklete — ha a nyomas nem valtozik — a
melegités hatdsara nem emelkedik, mert a kozolt hdmennyiség a folyadék gbézzé
alakulasahoz sziikséges parolgasi hd fedezésére hasznalodik fel.

Nagyobb mennyiségli anyagok forraspontjat legegyszeriibben desztillacidval
hatarozhatjuk meg. A desztillacio soran tgyelnunk kell arra, hogy a forrés egyenletes
legyen (forrkd) €s hogy a homérdt elegendd egyensulyi allapotban 1évé gbz vegye
korul.

A Gyogyszerkonyv elbirasa szerint a forraspont meghatarozasara a ,,Desztillacios
tartomany” meghatarozasahoz eldirt késziiléket hasznaljuk, azzal az eltéréssel, hogy a
lombik nyakéba illesztett hdémérd higanytartalyanak alja a desztillalo lombik nyaki és
gémbrészének talalkozasaval egy magassagban legyen, és a lombikot olyan, hdszigeteld
anyagbol késziilt lapra helyezziik, amelynek a kozepén 35 mm atmérdji kor alaka
nyilés van.

Bemutatas: Ethanolum (96 per centum) (Ph. Hg. VII1.) forraspontjanak meghatarozasa

A desztillal6 lombikba 20 ml vizsgaland6 folyadékot toltink, majd néhany szem
horzsakovet szorunk bele. A lombikot ugy melegitjuk, hogy a forras gyorsan
meginduljon. Azt a hdmérsékletet olvassuk le, amelyen a desztillitum az oldalcsébdl a
hitébe kezd folyni.
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Az ¢észlelt homérsékletet a kovetkezd képlet segitségével a normal 1égkori
nyomasra (101,3 kPa) korrigaljuk:
1=t +k (101,3-b)
ahol
t; = a korrigalt hdmérséklet
to = a b 1égkori nyomason mért hdmérséklet
k = a korrekcios faktor (lasd 1V.3. tdblazat)
b = a desztillacié folyaman mért legkori nyoméas kPa mértékegységben
kifejezve

A Gyogyszerkonyv szerint a vizsgalt minta forraspontja kb. 78 °C.

IV.1.7 Relativ siiriiség

A stiriség (p) az anyag egysegnyi térfogatanak (V) témege (m):
m

,0=v

M o m=pv
P=y P

A stirliség SI mértékegységrendszerben elfogadott egysége a kg - m™>. A
laboratériumban a g - cm™ vagy g- dm™ egységeket hasznaljuk.

Mivel az anyag térfogata hémérsékletfiiggd, kovetkezésképpen a siirlisége is
valtozik a homérséklet fliggvényében. Ha az anyag O °C hémérsékletii, akkor a
stiriségét normal siriiségnek nevezik. Ett6l eltéré t homérsékleten a p; sirliséget a
térfogatvaltozasbol szamithatjuk. A kiilonb6z0 hoémérsékleten mért slriiségek ¢és
térfogatok forditottan ardnylanak egyméashoz:

pt.'p():Vo:Vt
Ebbdl:
P, = Po Vo __F Vo
V, V,(+at)
ahol

a az anyag kobos hotagulasi egyiitthatoja.

Az igy definialt strtséget abszolut siiriiségnek nevezzilk. A gyakorlatban igen
gyakran talalkozunk a relativ siiriiség fogalmaval, kilondsen mérések alkalmaval. A
relativ stiriiség egy viszonyszam, amely megadja, hogy valamely anyag abszolut
stirlisége hanyszorosa a vonatkoztatdsi anyag abszolut slirliségének. A vonatkoztatasi
anyag gazoknal leggyakrabban a levegd, a cseppfolyds és szilard anyagoknal a viz. A
relativ striség (d) eszerint két, azonos fizikai korllmények kozott — tehat azonos
nyomason ¢és hémérsékleten — mért abszolut stirtiség (p) hanyadosa.

A Gyobgyszerkonyv definicidja szerint valamely anyag relativ siirisége (d39) az
anyag 20 °C hémérsékleten mért tomegének és a vele azonos térfogatil és hdmérsékletii
viz tdbmegének hanyadosa. A relativ siirtiséget (d33) a cikkelyben megadott
pontossdggal areomeéterrel (IV-3 abra; a), piknométerrel (I\V-3 éabra; b), vagy
hidrosztatikai mérleggel (Mohr-Westphal mérleggel) (IV-3 abra; c) mérjik. A
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méréskor a levegé felhajtoerejét nem vesszuk figyelembe; ez a harmadik tizedesjegyben
egy egységnyi hibat okozhat.

A stiriség jellemzésére két masik definicio is hasznalatos.

Valamely anyag d*°; szimbélummal jelélt relativ siiriisége a vizsgélt anyag 20 °C-
on meghatarozott tomegének valamint a vele azonos térfogatu desztillalt viz 4 °C-on
mért tdmegének a hanyadosa. A 4 (3,98) °C-os viz siiriisége kb. 1000,00 (999.9720)
kg/m® = 1,00000 (0,999972) g/cm?®,

A relativ stirliség (d) és a kg - m™ egységben kifejezett (abszolut) stirliség (o)
szamszerl Osszefiiggések a kovetkezok:

P20 = 998,202 d ) vagy d 23 =1,00180 - 10 py
P20 = 999,972 d 3° vagy d 2% =1,00003 - 107 py
d 3°=0,998230 d 55

IV-3. abra: Striségméré eszk6zok

1

ellensuly

({7 AT AT AT AT T AT

———————— [T/

m\g

I
I

———— WP T

(b) ()

A folyadékok siirliségét kényelmesen és gyorsan areométerrel (1V-3. abra: a)
hatarozhatjuk meg. Az areométer alul kiszélesedd €s megterhelt gombben végzodod
tiveges6. Mitkodése Arkhimédész torvényén alapszik. Az areométer addig sullyed a
folyadékba, mig az altala kiszoritott folyadék sulya egyenlévé nem valik az egész
areométer sulyéaval.

A mertiilés mértéke tehat fligg a folyadék slrtiségétdl, amit az areométer vékony
csovén levd skdlan leolvashatunk. Egy-egy areométer adott siirliségtartomanyban
alkalmazhatd. Ennek megfeleléen kétféle areométert alkalmaznak a méréseknél. A
keresé areométereket alkalmazzdk a vizsgdlando folyadék siiriiségének kozelitd
meghatarozasahoz, illetve a mérési tartomany kivalasztasahoz. A tényleges méréshez
pedig, csak abban a tartomanyban alkalmazhatdé méré areométert hasznalnak. Az
areométeres slirliség meghatarozas az el6zdekhez képest kevésbé iddigényes modszer.

A piknométeres modszer esetében sirliségmérést tomeg- €s térfogatmérésre
vezethetjuk vissza: ismert térfogati folyadék tomegét megmérjik, majd a
tomeg/térfogat aranybol kiszamitjuk a striséget. A piknométer (I1V-3. abra: b)
lombikra emlékeztetd hasas, szlik nyaku edény. A nyildsa csiszolatos kapillarissal
zarhatd, amelyen egy kdrbefutd jel a folyadékszint pontos beallitasat biztositja.
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Feladat: Ethanolum (96 per centum) (Ph. Hg. VIIL) relativ stirliségének és
etanoltartalmanak meghatarozasa

Méreés piknomeéterrel.

Az Ures, szaraz piknométer témegét, dugoval egyutt, analitikai mérlegen megmeérjik
(mz), majd a kb. 20 °C hémérsékletii vizsgalandd mintaval ugy toltjilk meg, hogy a
folyadék meniszkusza valamivel a korkoros jel alatt legyen. Ezutan a piknométert 20 +
0,1 °C hémérsékletii vizfiirdébe allitjuk. A piknométert 20 perc elteltével, de még a
vizfurd6ben, kapillaris pipettdval ugy pontosan a jelig, hogy a meniszkusz legalso
pontja éppen érintse a korkoros jelet. A piknomeéter nyakat belil a korkoros jel folott
szlikség esetén szlirOpapircsikkal kiszaritjuk, és dugoval lezarjuk.

A piknométert a vizfiird6b6l kivéve gondosan szarazra toroljuk, 15 percre a
mérlegszekrénybe allitjuk, majd tdémegét Ujbol pontosan megmeérjik (my). A
folyadékkal telt piknométer és az Ures piknométer tomegének kilonbsege adja a
lombikba féré folyadék (Ethanolum 96 %) tdmegét (m, — my).

A merés utan a vizsgalandé folyadékot kiontjik, a piknométert gondosan kimossuk,
majd ugyanugy, mint a vizsgalandé folyadék esetében, kb. 20 °C hémérsékleti R vizzel
jelig toltjuk, majd ujra megmérjuk (ms). A benne 1évo folyadék (R viz) tdmege:

my =msz—m;

A vizsgalando minta (folyadek) tdmegének (m¢) és az R viz azonos médon mért
tomegének (m,) hanyadosabdl (m¢m,) a relativ siirliséget 20 °C-ra az alabbi képlet
alapjan szamoljuk Kki:

m
Pogec = — - 0,997003 +0,0012
mV
A Gyobgyszerkonyv el6irasa szerint az Ethanolum (96 per centum) készitmény relativ
stirliségének 0,805-0,812 g/cm?® kozé kell esnie.
Az etanoltartalom meghatarozasa

A Gyogyszerkonyv eldirdsa szerint vizsgalt minta etanoltartalmat a meghatarozott
relativ stirliségének ismeretében a kovetkezé (1V-4) tablazat alapjan hatarozzuk meg
(Ph. Hg. VIIL.)

1V-4 tdblazat: Alkoholmetrias tablazat

%v/v | %o m/m P20 %v/v | %o m/m P20 %v/v | %o m/m P20

940 | 9101 | 0,8151 | 950 | 92,41 | 0,8113 | 96,0 | 93,84 0,8074

941 | 91,15 | 0,8148 | 95,1 92,55 | 0,8109 | 96,1 93,98 0,8070

942 | 91,29 | 0,8144 | 95,2 92,69 | 0,8106 | 96,2 94,13 0,8066

943 | 91,43 | 0,8140 | 95,3 92,83 | 0,8102 | 96,3 94,27 0,8062

944 | 91,56 | 0,8136 | 95,4 92,98 | 0,8098 | 96,4 94,42 0,8057

945 | 91,70 | 0,8133 | 955 | 93,12 | 0,8094 | 96,5 | 94,57 0,8053

946 | 91,84 | 0,8129 | 95,6 93,26 | 0,8092 | 96,6 94,71 0,8049

94,7 | 9198 | 0,8125 | 95,7 93,41 | 0,8086 | 96,7 94,86 0,8045

948 | 92,13 | 0,8121 | 958 | 93,55 | 0,8082 | 96,8 | 95,01 0,8041

949 | 92,27 | 0,8117 | 95,9 93,69 | 0,8088 | 96,9 95,16 0,8037

A vizsgalt minta C;HgO tartalma a Gyogyszerkonyv eldirasa szerint 95,1-96,9

% viv (92,6-95,2 % m/m) értékek kozott legyen.
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IV.2 Azonossagi vizsgalatok

IV.2.1 Szervetlen ionok azonossagi reakcioi (valogatas)
Aluminium

Kb. 15 mg vizsgalando anyag 2 ml R vizzel késziilt oldatat vagy az eléirt oldat 2
ml-ét vizsgaljuk. Kb. 0,5 ml R higitott s6sav és kb. 0,5 ml R tioacetamid-reagens
hozzéaadasara csapadék nem keletkezik. Az oldathoz ezutan R higitott natrium-hidroxid-
oldatot csepegtetink. A kezdetben levald fehér kocsonyas csapadék a kémszer
feleslegében feloldddik, de R ammonium-klorid-oldat hozzaadasara ismet levalik.

Az aluminiumsé sésavas oldatahoz tioacetamid-reagenst adva nem képzddik
csapadék. Ez a reakcio kizarja azokat a kationokat, amelyek szintén amfoter
tulajdonsaguak, de savas kozegben szulfidionokkal csapadékot képeznek (pl. 6lom, oOn,
antimon).

Az oldatot natrium-hidroxiddal megllgositva aluminium-hidroxid csapadék valik
le, ami a reagens feleslegében komplexképzddés kiséretében feloldodik.

AB* +3 OH —= Al(OH);
Al(OHy; + OH [Al(OH),

Ammonium-klorid hozzaadasakor az ammoniumionok hidrolizise soran
hidrogénionok szabadulnak fel és a csapadek ismét levalik.

[Al(OHy + H* Al(OHy; + H,O

Ammoéniumsok

Az elbirt oldathoz 0,2 g R magnézium-oxidot adunk. A keveréken levegdt
aramoltatunk at, amelyet azutdn 1 ml 0,1 M so6sav-mérdoldat €s 0,05 ml metilvoros-
oldat elegyébe, kozvetlenul a folyadék felszine ald vezetlink. Az indikator szine sargara
valtozik. Az oldathoz ezutan R natrium-[hexanitrito-kobaltat(I11)] frissen készitett, 100
g/l toménységii oldatanak 1 ml-ét elegyitjik. Sarga csapadék keletkezik.

A béazisos magnézium-oxid amméniumionokkal reagalva bézist szabadit fel,
melyet jellegzetes szaga alapjan is felismerhetlink.

MgO +2 NH,* = Mg**+ 2 NH; + H,0

Az illékony amméniat s6savba vezetve csokkenti annak savassagat, és igy a
hozzaadott indikator szine megvaltozik.

A keletkez6 ammoniumionok ndtrium-hexanitrito-kobaltattal sérga csapadékot
adnak (kaliumionok szintén adjak a reakciot):

2 NH[\[+ + NaS[CO(NOZ)6] = (NH4)2Na[CO(NOZ)6] +2 Na+
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Arzén

Az el6irt oldat 5 ml-ét azonos térfogati R hipofoszfit-reagenssel vizfiirdén
melegitjik. Barna csapadék keletkezik.

A hipofoszfitionok redukéljak az arzenit- vagy arzenationokat arzénné, ami barna
csapadékkeént kivalik az oldatbdl:

2 AsO;* +3H,PO, + 9H" =2 As + 3 H3PO3 + 3 H,0
2 AsO,> + 5 HyPO, +11 H" =2 As + 5 H3PO, + 3 H,0

Kalcium

a) A milliliterenként kb. 0,2 mg kalciumionnak (Ca*") megfeleld mennyiségii
vizsgalandd anyagot tartalmazo oldat 0,2 ml-ét vagy az eléirt oldat 0,2 ml-ét vizsgaljuk.
Az oldathoz R glioxalhidroxianil R alkoholos, 2 g/l toménységti oldatabol 0,5 ml-t,
valamint 0,2 ml R higitott natrium-hidroxid-oldatot és 0,2 ml R natrium-karbonat-
oldatot elegyitiink. Osszerazzuk 1-2 ml R kloroformmal, majd 1-2 ml R vizet adunk
hozza. A kloroformos réteg vorosre szinezédik.

A glioxalhidroxianil  2-hidroxianilinbél — és  glioxdalbol  keletkezik,  és
kalciumionokkal vords (ibolyas-vores) kelatkomplexet képez (Amax=520 nm) (IV-4.
abra).

A glioxalhidroxianillel szintén komplexet képzd alkalifoldfém ionok (Ba**, Sr*™)
rosszul oldodo karbonatokként kivalnak.

IV-4. dbra
H
OH H H O - 2H,0 OH HO
+ +
C :NHZ d o H,N C :N// \\N: C
H, o
2o

b) Kb. 20 mg vagy el6irt mennyiségli vizsgalandé anyagot 5 ml R ecetsavban
oldunk. Az oldat 0,5 ml R kalium-[hexaciano-ferrat(l1)]-oldattal elegyitve tiszta marad,
de kb. 50 mg R ammoénium-klorid hozzaadasakor fehér, kristalyos csapadek valik ki
beldle.

A kalciumionok ammonia jelenlétében fehér csapadékot képeznek a hexaciano-
ferrat(ll) ionokkal. A barium- és stronciumionok nem reagalnak, viszont a
magnéziumionok hasonlé csapadékot képeznek.

Ca?" + 2 NH," + [Fe(CNyg* = CaNH,),[Fe(CNyg]
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Jodid

a) Kb. 4 mg jodidionnak (I') megfelel6 mennyiségii vizsgalandé anyag 2 ml R vizzel
késziilt oldatat vagy az eldirt oldat 2 ml-ét vizsgaljuk. Az oldatot R higitott
salétromsavval megsavanyitjuk, 0,4 ml R1 ezist-nitrat-oldattal 6sszerazzuk, majd allni
hagyjuk. Halvanysarga, turés csapadék valik le. Centrifugalast kovetden a csapadékot
haromszor 1 ml R vizzel mossuk. Ezt a miiveletet tompitott fényben gyorsan végezzik
és a feltlusz6 folyadék zavarossagat figyelmen kivil hagyjuk. A csapadekot 2 ml R
vizben szuszpendaljuk, és 1,5 ml R ammonia-oldatot adunk hozza. A csapadék nem
oldodik.

Hig salétromsavas kdzegben ezlist-nitrat hozzaadasara, halvanysarga ezist-jodid
csapadék valik le, ami ammonidban nem oldodik.

AgJr 1 = Agl

b) A ml-enként kb. 5 mg jodidionnak (I") megfelelé mennyiségii vizsgalandd
anyagot tartalmazé oldat 0,2 ml-ét vagy az eléirt oldat 0,2 ml-ét vizsgaljuk. Az oldatot
0,5 ml R higitott kénsavval, 0,1 ml R kalium-dikromat-oldattal és 2 ml R vizzel
elegyitjuk, 2 ml R kloroformmal néhany méasodpercig rdzogatjuk, majd allni hagyjuk. A
kloroformos réteg ibolyara vagy ibolyasvorosre szinezdodik.

Az oxiddcio sordn keletkezd jod kloroformban ibolyas szinnel oldadik.

Cr,0,2 + 61" + 14H" = 2Cr¥" + 31, + 7H,0

Klorid

a) Kb. 2 mg kloridionnak (CI) megfelel6 mennyiségli vizsgalandé anyag 2 ml R
vizzel késziilt oldatat vagy az eldirt oldat 2 ml-ét vizsgaljuk. Az oldatot R higitott
salétromsavval megsavanyitjuk, 0,4 ml R1 ezust-nitrat-oldattal 6sszerazzuk, majd allni
hagyjuk. Fehér, tards csapadék valik le. Centrifugaldst kovetden a csapadékot
haromszor 1 ml R vizzel mossuk. Ezt a miiveletet tompitott fényben gyorsan végezziik
és a felullsz6 folyadék zavarossdgat figyelmen kivil hagyjuk. A csapadékot 2 ml R
vizben szuszpendaljuk. A csapadék — néhany nagyobb, lassan old6dé részecskétol
eltekintve — 1,5 ml R ammonia-oldatban kénnyen oldodik.

Salétromsavas kdzegben ezlst-nitrattal fehér csapadékot képez, ami ammoniaban
konnyen oldédik.
Ag" +CI" =AgCl

AgCl + 2NH; = [Ag(NH3)2]+ + CI

b) Kb. 15 mg kloridionnak (CI") megfelelé vagy eldirt mennyiségii vizsgalandd
anyagot kémcsdben 0,2 g R kalium-dikromattal és 1 ml R tdmény kénsavval elegyitink.
A kémcs6 nyilasa f6lé egy 0,1 ml R difenilkarbazid-oldattal atitatott sz{irépapircsikot
tartunk. Az atitatott szlirOpapir — amely nem érintkezhet a kalium-dikromattal —
ibolyasvorosre szinezddik.

Tomeny kénsavas kdzegben a Kkloridionok a dikromationokkal illékony kromil-
kloridot (CrO,Cl,) képeznek:

4 CI'+ Cr,0,4 + 6 H" =2 Cro,Cl, + 3 H,0

Azonositd szam: a7
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A kromil-klorid, mint krom(VI) vegyllet, oxidalja a difenilkarbazidot
difenilkarbazonna, majd a keletkezé krom(Ill)-ionok a difenilkarbazonnal szines 1:1
komplexet képeznek:

1V-5. &bra

HN—HN/© N:N/©

30 + 2 Cro,Cl, + 6H+—>30% + 4HCl + 2Cr3* + 4H,0

NH—-NH : NH—-NH :

Karbonat és hidrogén-karbonat

0,19 vizsgélando anyag 1 ml R vizzel késziilt szuszpenzidjat vagy az eldirt oldat 2
ml-ét kémcs6ben 3 ml R higitott ecetsavval elegyitjik. A kémcsovet késedelem nélkul
lezarjuk egy olyan dugdval, amelybe derékszogben kétszer meghajlitott lvegcsovet
illesztettiink. A reakcidelegybdl pezsgés kdzben szintelen, szagtalan gaz fejlodik.

A kémcsd enyhe melegitése kozben a képz6d6 gazt 5 ml R barium-hidroxid-
oldatba vezetjuk. Fehér csapadék keletkezik, amely R1 sosav feleslegeben feloldodik.

A fejléda gazt (COy) barium-hidroxid oldatba vezetve fehér BaCOj3 csapadék valik
le, ami sosav feleslegében oldodik.

IV-6. abra
COz% + 2H" —» CO, + H,0
HCO; + H" —» CO, + H,0
Ba(OH), + CO, —= BaCO; + H,0
BaCO; + 2H" = Ba?" + CO, + H,0
Natrium

a.) 0,1 g vizsgalando anyag 2 ml R vizzel késziilt oldatat vagy az elGirt oldat 2 ml-ét
vizsgaljuk. Az oldatot R kalium-karbonat 150 g/ toménységii oldatanak 2 ml-ével
forrasig melegitjik. Csapadek nem keletkezik. Az oldathoz 4 ml R kélium-
[hexahidro-antimonat(V)]-oldatot elegyitlink, és ismét forrasi melegitjuk. Ezutan
jeges vizben hiitjiik, és ha szilikséges, a kémcso belso falat tivegbottal dorzsolget;jiik.
Fehér, stirti csapadék keletkezik.

Az azonositas elsd része kizérja mas [hexahidroxo-antimonéat(V)]-tal szintén
reagald és karbonat-csapadékot add kationok (pl. alkalifoldfém-ionok) jelenlétét
megnovelve igy az azonositasi reakcio szelektivitasat. A levalo Na[Sb(OH)e] tultelitett
oldat képzésere hajlamos.

b.) Kb. 2 mg natriumionnak (Na") megfeleld mennyiségii vizsgalando anyag 0,5 ml R
vizzel késziilt oldatat vagy az el6irt oldat 0,5 ml-ét vizsgaljuk. Az oldathoz R
metoxi-fenilecetsav-reagens 1,5 ml-ét elegyitjik, és 30 percen &t jeges vizben
hitjiik. Fehér, laza, kristalyos csapadék keletkezik. A csapadékos folyadékot 20 °C-
os vizflirddbe helyezve, 5 percen at keverjiik. A csapadék nem tiinik el, de 1 ml R1
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higitott ammdnia-oldat hozzaadasakor feloldddik, és 1 ml R ammonium-karbonat-
oldattol sem valik le ujbol.

A natriumionok o-metoxifenilecetsavval 1:2 éOsszetételii, hiités  kozben
kikristalyosodd csapadékot adnak, ami hig ammdnia-oldatban oldodik és R ammaonium-
karbonat-oldattol sem valik le Gjbol. A reakcio szelektivebb a magnézium-uranil-
acetatos reakcional.

CH3 CH3

e

O/
O Na' OH

Szulfat

a) Kb. 45 mg vizsgalandd anyag 5 ml R vizzel késziilt oldatat vagy az eldirt oldat 5
ml-ét vizsgaljuk. Az oldathoz 1 ml R higitott sésavat és 1 ml R1 barium-klorid-oldatot
elegyitunk. Fehér csapadék keletkezik.

Ba?* + SO,> = BasO,

b) Az a) vizsgalatban nyert csapadékos folyadékhoz 0,1 ml 0,05 M jod-méréoldatot
adva, a keverék sarga szine megmarad, azonban elszintelenedik, ha R én(ll)-klorid-
oldatot csepegtetiink hozza.

Az el6z6 reakciondl kapott szuszpenziohoz (BaSQ,) jodot adva megmarad annak
sarga szine (megkilonboztetés szulfittol és ditionittol, de on(Il)-klorid hozzaadasara
elszintelenedik (megkuldnboztetés a jodattol). Az elegyet forralva nem keletkezik szines
csapadék (megkilonboztetés szelenéattol és volframattol).

SOZ + 1, + HyO = SO,2 + 21 + 2H"
S,0,4 + 31, + 4H,0 = 2S0,> + 61" + 8H"
Sn2t + 1, = st + 2

31, + 6H,0

10,7 + 51" + 6H

A Ba(l03), az on(ll)-ionok hatdsdra keletkezd jodidionokat ismét jodda oxidalna.
Az elegy forralasakor pedig vords szelén és volfram-kék valna ki, ha ezek soi lennének
jelen.
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IV.2.2 Funkcios csoportok azonossagi vizsgalatai (valogatas)
Alkaloidok

A vizsgalando6 anyag néhany mg-jat vagy eléirt mennyiségét 5 ml R vizben oldjuk.
Az oldatot R higitott soésavval megsavanyitjuk és 1 ml R k&lium-[tetrajodo-
bizmutat(l11)]-oldattal elegyitjuk. Azonnal narancssarga vagy narancsvords csapadék
keletkezik.

Sosavas oldatukban az alkaloidok Dragendorff-reagenssel (kalium-[tetrajodo-
bizmutat(l1)]-oldattal) narancssaga vagy narancsvorés csapadékot adnak (tipikus
csapadékos alkaloid reakcio).

A tetrajodo-bizmutat-ionok nagyméretii szerves kationokkal (pl. protonalt
ammoniumsok) szines csapadékot adnak: HAIK[Bils].

Aromés primer aminok

Az eléirt oldatot R higitott sésavval megsavanyitjuk és 0,2 ml R natrium-nitrit-
oldattal elegyitjik, majd 1-2 perc mulva 1 ml R 2-naftol-oldatot adunk hozza. Az elegy
intenziv narancssargara vagy vorosre szinezddik, mikdzben rendszerint azonos szini
csapadék is levalik.

Sésavas oldathoz natrium-nitritet adva diazénium kation keletkezik, amely lugos
2-naftol (= B-naftol)-oldattal voros (esetleg narancssarga) azoszinezékké kapcsolodik.

IV-7. dbra
NH, ﬁEN

| +NO; + 2H — = |+ 2H0

o
R
/ X + H,0

Rc

VvOros azofesték

Nitrogénen nem szubsztitualt barbitursav szarmazekok

Kb. 5 mg vizsgalando anyagot 3 ml R metanolban oldunk. Az oldathoz literenként
100 g R kobalt(l1)-nitratot és 100 g R kalcium-kloridot tartalmazo oldat 0,1 ml-ét, majd
razogatas kozben R higitott natrium-hidroxid-oldat 1 ml-ét elegyitjik. Ibolyaskék
szinezOd¢és és ibolyaskék csapadék keletkezik.

Metanolban (nemvizes kdzegben!) kobalt(ll)-ionokkal, lugos oldatban (NaOH)
ibolyaszinii, oktaéderes komplexet képeznek (Parri-Zwicker reakcid). A bazisos
komponens a deprotondlddds elsegitését szolgalja. A reakcidé nem specifikus, adjak a
hidantoinok, bizonyos piridin és piperidin szarmazékok, szulfonamidok, purinok is.
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IV-8. dbra
oz Jo
HN{\‘ ’?—NH
0 -Co— o)
R, \ R,
1 OF 1
HZO Hzo
Laktat

Kb. 5 mg tejsavnak megfelelé mennyiségli vizsgalandé anyag 5 ml R vizzel
késziilt oldatat vagy az el6irt oldat 5 ml-ét vizsgaljuk. Az oldatot 1 ml R bromos-vizzel
és 0,5 ml R higitott kénsavval elegyitjik, majd tivegbottal megkeverve, vizfiirdén
elszintelenedésig melegitjik. Az oldatot 4 g R ammoénium-szulfattal dsszekeverjik,
majd keverés nélkil R nitroprusszid-natrium R higitott kénsavas 100 g/l toménységii
oldatanak 0,2 ml-ét csepegtetjiik hozza. A keverést tovabbra is elkeriilve, 1 ml R tdmény
ammonia-oldatot rétegzink rd. 30 perc varakozds utan a két folyadékréteg
érintkezésénél sotétzold gylirii észlelhetd.

A brémos-viz a tejsavat piroszélésavva oxidalja, amibdl dekarboxilezédés sordn
acetaldehid keletkezik. Ez utébbi kimutathat6 a Legal reakcidval.

IV-9. abra
GOOH COOH H Fe(CNysNOT> | (CNy-Fe l\(’o o)
Ho-¢H B2, o_¢ S0, ozt EECHMOL (EN)sFE CH,-¢”
\

- +
éHS éHg J:H3 " H

Tartarat

a) Kb. 15 mg vizsgalandd anyag 5 ml R vizzel késziilt oldatat vagy az eldirt oldat 5
ml-ét vizsgaljuk. Az oldathoz R vas(ll)-szulfat 10 g/l toménységii oldatanak 0,05 ml-ét
és R higitott hidrogén-peroxid-oldat 0,05 ml-ét elegyitjiik. Mulékony, sarga szinez6dés
észlelhetd. Elszintelenedés utan az oldathoz R higitott natrium-hidroxid-oldatot
csepegtetink. Intenziv kék szin keletkezik.

A hidrogén-peroxid vas(ll)-ionok jelenlétében a borkdésavat dihidroxi-fumarsavwva,
a vas(ll)-ionokat vas(l11)-ionokka oxidalja, és a két termék Iugos kozegben ibolyas-kék
komplexet kepez.
H,0, + Fe?* = Fe3* + OH +HO"

1VV-10. 4bra
COO (‘:OO' (‘:OO'
HCOH " OH "COH ' OH COH
| — > | e |
HCOH -H0 I‘-|COH -H,0 (‘ZOH
(‘:oo‘ COO COO
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b) A milliliterenként kb. 15 mg borkdsavnak megfelelé mennyiségli vizsgalando
anyagot tartalmazd oldat vagy az el6irt oldat 0,1 ml-ét vizsgaljuk. Az oldathoz R
kalium-bromid-oldatanak (100 g/l) 0,1 ml-ét és R rezorcin-oldatanak (20 g/l) 0,1 ml-ét
elegyitjuk, majd 3 ml R tomény kénsavat is adunk hozza. Az 5-10 percen at vizfiirdén
melegitett oldat sotétkékre szinezddik. A lehtilt oldatot R vizbe Ontve, a szin vorosre
valtozik.

Pesez reakcid: a borkésavbol dekarboxilezddés, dekarbonilezddés és dehidratdcio
hatasara glikoladehid keletkezik, ami glioxilsavv& oxidalodik. A glioxilsav, mint
aldehid, két molekula rezorcinnal difenilmetan-szarmazékka kondenzalédik. Ezzel
egyidében gyiiriizaroddssal laktonna alakul. Ez a brommal reakcidba lépve kinoidélis
szerkezetii bromszubsztitudlt szarmazékka alakul, ami tomény kénsavban kék oxoniumso
formdjaban van jelen. A vizfiirdon torténo melegités eldsegiti az egyes reakciolépések
lezajlasat:

IV-11. abra
COOH o o
HO-CH x_ &,
', CcC
HO-CH (H:%)o éHZ OH e
CooH -CO ~OH
IV-12. abra
HO O OH HO OH
'2H20
H OH O
O
OX.
H,S0,,
KBr
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IV.3 Hatarérték-vizsgalatok

Ammonium
L A” MODSZER

A vizsgalandé anyag el6irt mennyiségét kémcsében 14 ml R vizben oldjuk. Az
oldatot sziikség esetén R higitott natrium-hidroxid-oldattal meglugositjuk, majd R vizzel
15 ml-re higitjuk. Az oldathoz 0,3 ml R lugos kalium-[tetrajodo-merkurat(l1)]-oldatot
elegyitink. Az dsszehasonlité oldatot 10 ml R ammdnium-mértékoldat (1 ppm NHy), 5
ml R viz és 0,3 ml R lugos kalium-[tetrajodo-merkurat(ll)]-oldat elegyitesével
készitjuk. A kémcsoveket dugdval lezarjuk. 5 perc elteltével a vizsgélati oldatban észlelt
sarga szinezOdés nem lehet er6sebb, mint az ammonium-mértékoldatot tartalmazo
6sszehasonlito oldatban.

Kis mennyiségii ammoniumszennyezésre lugos kozegben kalium-[tetrajodo-
merkurat(ll)]-oldattal ~ (Nessler-reagenssel) képz6dd enyhe sdrgds — szinezddés
formajaban vizsgalunk. A képzodo vegyes dsszetételii csapadék a kis mennyiség miatt
csak szinezodeéskeént észlelheto.

NH; + 2 K,Hgl, + 3KOH = HgO.-HgNH,l + 7KI + 2 H,0

NHz + 2 K,Hgl, + KOH = Hgly-HgNH,l + 5KI + H,0

A Nessler-reagens, mint altalanos alkaloid reagens, pozitiv reakciot ad szerves
tercier aminokkal is. A reakci6 tehat nem szelektiv.

.,B” MODSZER

A finoman elporitott vizsgalandd anyag el6irt mennyiségét 25 ml-es, fedéllel
ellatott edénykébe mérjik és 1 ml R-vizben oldjuk, illetve szuszpendaljuk. 0,30 g R
nehéz magnézium-oxidot adunk hozza, majd miutan egy 5x5 mm méretli, néhany csepp
R vizzel megnedvesitett R eziist-mangan-papirdarabkat helyeztiink a polietilénfedél ala,
az edénykét haladéktalanul lefedjiik, és ezt kovetéen oOvatosan — a folyadék
felfreccsenését elkerlilve — megrazogatjuk, majd 30 percen at 40°C-on allni hagyjuk. Az
esetleg szlrkére szinezédott R ezlist-mangan-papirdarabka szinezédése nem lehet
erdsebb, mint az egyidejlileg és azonos modon végzett dsszehasonlitd vizsgalat soran
észlelt szinezOdés. Az Osszehasonlitd vizsgalatot az eldirt térfogatt R ammodnium-
mértékoldat (1 ppm NH;), 1 ml R viz és 0,30 g R nehéz magnézium-oxid keverékével
vegezzik.

A bézisos magnézium-oxid az ammoniumionokkal reagalva illékony ammdnia
bazis felszabadulasat eredményezi. A megnedvesitett ezlist-mangan-papirdarabkat az
illékony ammonia megligositja és a lagos koérilmények kozott a mangan(il)-ionok az
ezlstionokat fémezistté redukaljak.

4 NHg + Mn2* + 2 Ag* + 3 H,0 = MNO(OH), + 2 Ag + 4 NH,*
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Arzén
L A” MODSZER

A vizsgalathoz 100 ml-es Gvegdugds Erlenmeyer-lombikot hasznalunk, amelynek
csiszolatos dugdjan egy kb. 200 mm hossza és 5 mm belsé atmér6ji tivegesd halad at.
Az iivegesO alul egy 1,0 mm bels6 atmérdjii kapillarisban végzdédik, melynek nyilasa
felett 15 mm-rel egy 2-3 mm atmér6jii oldalnyilas talalhato. Ennek az oldalnyilasnak
legalabb 3 mme-rel a dugd legalsé pontja alatt kell lennie. Az iivegesé felsé pereme
tokéletesen sik, lecsiszolt és a tengelyre merdleges. Erre illeszthet6 és — két spirdlrugd
segitségével — rogzithetd egy masik, azonos belsé atméréji, 30 mm hosszu,
hasonloképpen lecsiszolt peremii cs6. Az alsd csdbe R olom(ll)-acetatos vattabol
készitett, 50-60 mg-os, laza pamatot vagy kisméretii vattacsomora helyezett, 50-60 mg-
0s, 0sszegdngyolt R 6lom(l1)-acetatos papirszeletet tesziink. A két csé csiszolt peremei
kozé egy a nyilast teljesen elfedé (15x15 mme-es), R higany(ll)-bromidos papirbol
készitett korong- vagy négyzetalakl lapot helyeziink.

A vizsgalando anyag eldirt mennyiségét az Erlenmeyer-lombikban 25 ml R vizben
oldjuk, illetve ha oldatot vizsgalunk, annak terfogatat R vizzel 25 ml-re egészitjik ki. Az
oldathoz 15 ml R tdmény sésavat, 0,1 ml R on(l1)-klorid-oldatot és 5 ml R kalium-jodid-
oldatot elegyitiink. 15 perc elteltével 5 g R aktivalt cinket szérunk az oldatba. A
késziiléket késedelem nélkiil Osszeszereljiik és a lombikot vizfiirdébe allitjuk. A
vizfirdé homérsékletét gy szabalyozzuk, hogy a gazfejlédés egyenletes legyen. Az
0sszehasonlitd vizsgalatot azonos modon, de R vizzel 25 ml-re higitott, 1 ml arzen-
mértékoldattal (1 ppm As) végezziik. A bekovetkezé valtozasokat leghamarabb 2 ora
elteltével hasonlithatjuk 6ssze. A vizsgalandd anyaghoz hasznélt higany(ll)-bromidos
papir szinezédése nem lehet erdsebb, mint amelyet az Gsszehasonlitd vizsgalat soran
észleliink.

Az arzén szennyezés kimutatasara a Sanger-Black féle modszer szolgal, melyet az
un. arzénmeghatarozo késziiléekben kell kivitelezni. A reakcioban kiilonbozé redukdilo
szerek (KI; SnCl,; Zn/HCI — H’) hataséra az arzén -3 oxidécios allapotu és AsHs;
gazza redukalddik, ami a készilékben felfelé aramlik. Kimutatdsa HgBr, oldattal
datitatott sziropapir segitségevel tortéenik, mellyel az arzén mennyiségétol fiiggoen
kiilonbozo osszetételll, sarga — narancssarga szint mutato vegyiiletet képez. Nagyobb
mennyiségii arzénszennyezeés esetén barna szinezdédés tapasztalhato. A vizsgalatot - a
kesziileket az egyenletes gazfejlodést (naszcens hidrogén) biztosito vizfiirdobe téve - 2
oOra elteltével értekeljik.

ASO,% + 21 + 2H" = AsOg% + I, + H,0
ASO;% + 3Zn + 9H' = AsH; + 32Zn?" + 3H,0

AsH; + HgBr, —= HBI + ASH,(HgBry

sarga
ASHa(HgBT) * HgBro—=HBT + ASH(HgBI), narancssarga
ASH(HgBI’)2 + HgBr2—> HBr + AS(HgBr)3 narancssérga
AsH; + As(HgBr;—s 3 HBr + As,Hg, barna
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A Kl szerepe a reakcioban, hogy a +5 oxidacios allapotu arzenatot arzenitté (+3)
redukalja, amit azutdn a naszcens hidrogén redukal tovabb —3 oxidacios allapotiva. A
reagenscsében elhelyezett olom(Il)-acetatos vatta az esetleges kén-szennyezésbdl
keletkezé H,S felfogasara szolgal (PbS formaban), ami szintén reagalna a HgBr,-dal.

IV-13. abra
> | 5
4 |
8, g %
S
¥
i
a
2.4.2.-1. dbva - Késziilék az arzén-szennyezés
A" modszer szerinti hatdrérték-vizsgdlatdhoz
(mérelek millimélerben)
»B” MODSZER

A vizsgaland6 anyag el6irt mennyiségét egy 4 ml R tdmeény sdsavat és kb. 5 mg R
kalium-jodidot tartalmaz6 kémcsébe mérjiik és az oldathoz 3 ml R hipofoszfit-reagenst
elegyitiink. Az elegyet — idénként razogatva — 5 percig vizfiirdon melegitjiik.

A melegitést kovetden a vizsgalati oldatban észlelt szinezédés nem lehet erésebb,
mint az arzén-mértékoldatot tartalmazé 6sszehasonlitd oldatban. Az 6sszehasonlito
oldatot azonos modon, de 0,5 ml R arzén-mértékoldatbol (10ppm As) kiindulva
készitjuk.

Thiele-proba. A hipofoszfit az arzenit — és az arzenationokat elemi arzénne
redukalja.

2AS0z% + 3H,PO, + 9H" = 2As + 3H4PO; + 3H,0
2As0,® + 5H,PO, + 11H" = 2As + 5H;PO; + 3H,0

A jodidionok az arzenationokat arzenitionokka redukéaljak (lasd ,,A” moddszer
magyarazata).
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Klorid

Az el6irt oldat 15 ml-ét 1 ml R higitott salétromsavval elegyitjik, és ezt az elegyet
egy mozdulattal egy 1 ml R2 ezist-nitrat-oldatot tartalmaz6 kémcs6ébe Ontjiik.

Az dsszehasonlito oldatot azonos modon, de 10 ml R klorid-mértékoldat (5 ppm CI)
és 5 ml R viz elegyébdl kiindulva készitjiik. Az oldatokat tartalmazd kémcsoveket
fénytdl védett helyre tessziikk és 5 perc elteltével oldalnézetben, fekete hattér elott
hasonlitjuk 6ssze. A vizsgalati oldatban észlelt opaleszcencia nem lehet erdsebb, mint a
klorid-mértékoldatot tartalmazé dsszehasonlitd oldaté.

A Kloridionokat salétromsavas kozegben AgCl forméaban mutatjuk ki. A
kolloidalisan eloszl6 csapadék enyhe opaleszcenciat okoz. A savas kozeg kizarja a
foszfatokat, de a reakcio szelektivnek nem tekintheto, mert egyéb haloidok is levalnak.
(Az Agl sérga szine ilyen kis koncentrdciondl nem észlelhetd.)

Fluorid

Az éabran lathato késziilék belsé edényébe bemérjiik a vizsgilandd anyag eldirt
mennyiségeét, tovabba 0,1 g savval mosott R homok 0,1 g-jat és R tomény kénsav — R viz
1:1 térfogatardnyu elegyének 20 ml-ét. A desztilldlashoz a belsé edényt koriilvevo
kdpenyben 1évé R tetrakloretant forraspontjaig (146 °C) melegitjik, és forrasban
tartjuk, mikdzben a vizgdzfejlesztot is melegitjiik. A desztillatumot egy 0,3 ml 0,1 M
natrium-hidroxid-oldatot és 0,1 ml R fenolftalein-oldatot tartalmaz6 100 ml-es
mér6lombikban fogjuk fel. Figyeljink arra, hogy a belsé edényben 1évo folyadék
térfogata (20 ml) ne valtozzék a desztillalas folyaman. Arra is ugyelni kell, hogy a
desztillatum lagos maradjon; sziikség esetén 0,1 M natrium-hidroxid-oldatot adunk
hozza. A desztillatumot R vizzel 100 ml-re higitjuk (vizsgalati oldat).
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IV-14. dbra: Készilék a fluorid hatarérték-vizsgalathoz

|

o

300

78

G

méretek milliméterben

Az 0sszehasonlito oldatot azonos modon, desztillalassal készitjuk, azzal az
eltéréssel, hogy a vizsgaland6 anyag helyett 5 ml R fluorid-mértékoldatb6l (10 ppm F)
indulunk ki. 20 ml vizsgalati oldatot, illetve 20 ml 6sszehasonlitd oldatot Uvegdugos
méréhengerben 5-5 ml R aminometilalizarindiecetsav-reagenssel elegyitiink. 20 perc
elteltével az eredetileg piros vizsgalati oldatban észlelt esetleges kék szinezddés nem
lehet erésebb, mint a fluorid-mértékoldattal késziilt 6sszehasonlité oldatban.

Fluoridionok jelenléteben a cerium(lll)-aminometil-alizarinecetsavat tartalmazé
reagens piros szine kékre valt.

A fluoridionok a savas korilmenyek és a melegités hatéasara illékony szilicium-
tetrafluoridda alakulnak:

SiO, + 6 H* + 6 F = Hy[SiFg] + 2 H,0
H[SiFg —22» SiF,

A vizgézdesztillacioval a natrium-hidroxid-oldatba dtkeriilé SiF, vizzel, illetve
hidroxidionokkal lejatsz6dé reakcidja kovasavat és nemkomplexalt fluoridionokat
eredményez:

3 SiF4 + 2 Hy0 = S0, + 2 H,[SiFg]

H,[SiFg] + 6 OH = H,SiO; + 6 F + 3 H,0
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A piros szinli  R-aminometilalizarindiecetsav ~ reagens  (aminometil-
alizarindiecetsav-cérium(l11)-komplex) fluoridionokkal reagélva szerkezetileg atalakul
(viz-fluorid ligandumcsere) és a fluoridtartalma komplex kék szine észlelheto:

1V-15. dbra

Magnézium

Az el6irt oldat 10 ml-éhez 0,1 g R dinatrium-tetraboratot szérunk. Az oldat pH-jat —
szlikség esetén — R higitott s6sav vagy R higitott natrium-hidroxid-oldat segitségével
8,8-9,2-re Allitjuk be. Ezutan R hidroxikinolin 1 g/l toménységi R kloroformos
oldatanak 5-5 ml-ével 1-1 percig razogatjuk. Megvarjuk a fazisok elkilonalését, majd a
szerves fazisokat elontjuk. A vizes fazishoz 0,4 ml R butilamint és 0,1 ml R
trietanolamint mériink. Az oldat pH-jat — sziikség esetén — 10,5-11,5-re allitjuk be, majd
a kloroformos hidroxikinolin-oldat 4 ml-ével 1 percig razogatjuk. Megvarjuk a fazisok
elkilonulését. A vizsgalathoz az also fazist hasznaljuk.

Az 6sszehasonlitd oldatot azonos modon, de 1 ml R magnézium-mértékoldat (10
ppm Mg) és 9 ml R viz elegyével készitjiik. A vizsgalati oldatban észlelt szinez6dés nem
lehet erésebb, mint a magnézium-mértékoldatot tartalmazé 6sszehasonlitd oldatban.

A mddszer a kis mennyiségii magnéziumiont t6bb mas ion jelenlétében szelektiven
mutatja ki. A magnéziumion 8-hidroxikinolin (oxin) reagenssel Mg(oxin), - 2 H,O
osszetetelii komplexet képez. Ez a komplex apolaris oldészerben (pl. kloroform) nem
oldédik, ha azonban oldast elbsegité anyagot pl. alifds amint (a vizsgélatban
butilamint) adunk hozza, akkor 10,5-13,6 kozo6tti pH-n kloroformba kirazhatd. A
komplex feltételezett 6sszetétele:

A vizsgdlat soran eldszor az oldat kémhatdisat pH 8,8-9,2 kozé allitva mas
fémionok oxin-komplexét kloroformba kirdzzuk, majd a szerves fazist elontjik. A vizes
fazisban maradd magnézium-oxin komplexhez butilamint adunk és a pH-t 10,5-11,5
kozé allitva ismét kloroformos kirazast végzink. A magnézium komplexe a kloroformban
halvanykék szinnel jelenik meg.
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Nehézfémek
L A” MODSZER

Az elbirt vizes oldat (vizsgalati oldat) 12 ml-éhez 2 ml R tompitéoldatot (pH 3,5)
elegyitink. Az oldatot 1,2 ml R tioacetamid-reagenshez ontjik, ugyelve a gyors
elegyitésre. Az dsszehasonlitd vizsgalatot azonos médon, de 10 ml R 6lom-mértékoldat
(1 vagy 2 ppm Pb, az el6irat szerint) és 2 ml vizsgalati oldat elegyével, az iires kisérletet
pedig 10 ml R viz és 2 ml vizsgalati oldat elegyével végezzik. Az 6sszehasonlitd
oldatban az iires kisérlethez képest halvanybarna szinez6désnek kell megjelennie.

2 perc elteltével a vizsgalati oldatban €szlelt barna szinez6dés nem lehet erdsebb,
mint az 6lom-mértékoldatot tartalmazo dsszehasonlito oldatban.

A nehézfémeket enyhén savas (pH 3,5) kdzegben szulfid csapadékjaik formajaban
mutatjuk ki. A szulfidionokat a tioacetamid-reagens hidrolizisével keletkezé H,S
szolgaltatja.

S 0
H304<q + H,O0 = H3CA<\‘ + H,S
H2 H2
Altalanos, nem szelektiv reakcio, savas kozegben az I., Il. és Ill. kationosztaly

fémionjai levalnak szulfid-csapadék formdjiban. A bekovetkezd valtozas halvany barna
szinezédés. Osszehasonlitoként R-0lom-mértékoldat (1 vagy 2 ppm Pb, elGirat szerint)
szolgal, amelyben bekdvetkezd igen csekély szinvaltozast Ures Kisérlethez viszonyitva
kell észlelni. A tioacetamid-reagens helyett a Gydgyszerkdnyv R natrium-szulfid-
reagens hasznalatat is engedélyezi.

Vas

A vizsgaland6 anyag elGirt mennyiségét R vizzel vagy az el6irt oldoszerrel 10 ml-re
oldjuk vagy az el6irt oldat 10 ml-ét hasznaljuk. R citromsav 200 g/l toménységi
oldatanak 2 ml-ét es R tioglikolsav 0,1 ml-ét elegyitjuk hozza. Az oldatot R ammonia-
oldattal megldgositjuk és R vizzel 20 ml-re higitjuk. Az 6sszehasonlitd oldatot azonos
maodon, de 10 ml R vas-mertékoldattal (1 ppm Fe) készitjik.

5 perc elteltével a vizsgélati oldatban észlelt rézsaszinli szinezédés nem lehet
er6sebb, mint a vas-mértékoldatot tartalmazo6 6sszehasonlito oldatban.

A vasszennyezést tioglikolsavval képzett komplexként mutatja ki. Citromsavval
savanyitott kdzegben a reagens redukalja a vas(l1l)-ionokat vas(Il)-ve, mikdzben maga
diszulfid szarmazékka oxidalodik. Majd ammoniaval torténd dtligositas utan a sarga
szinti vas(Il)-tioglikolsav komplex rézsaszinii vas(I1l)-tioglikolsav komplexé oxidalodik.

2 Fe3* + 2 HS-CH,-COOH = 2 Fe2* + HOOC-CH,-S-S-CH,-COOH + 2 H*

Fe2" + 2 HS-CH,-COOH = Fe(SCH,CO0),% + 4 H*

B o |12 B o |2
U U
V4 oxidacio 4

H,O0—Fe—-OH,l] — ~  |H,0-Fe-OH,
/N
o s o s
o; B o‘; ]
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IV.4 Tartalmi meghatarozasok (valogatas)

IV.4.1 Potenciometrias titralas

A potenciometrids titralds olyan térfogatos analitikai modszer, amelyben a titralasi
reakcidban résztvevd ion(ok)nak vagy az adott rendszerben elektromosan semleges
részecskéknek az adagolt mérdoldat hatdsira bekdvetkezd aktivitasvatozasat az
ion(ok)ra reverzibilis elektréd potencialjanak a valtozasa révén kovetjuk. A
potenciometrids titrdlasok soran a potencidl merése ugyanugy torténik, mint a direkt
potenciometria esetén. A vizsgalando oldatba belehelyezzilk az indikator- valamint a
referencia elektrodot, és erés kevertetés mellett titralunk, mikdzben az egyes
reagensrészletek hozzaadasat kovetden megmérjiik a potencial értékét (1V-16. abra).
Egyenstlyi cellafesziiltségnek fogadjuk el a mérhetd fesziiltséget, ha az idében nem
valtozik, illetve az egyiranyu valtozas sebessége 2 percenkent legfeljebb 3 mV (azaz
0,005 pH vagy egyéb ion esetén pX egység).

IV-16. dbra: Potenciometrias titraldberendezés egyszeriisitett vazlata

—— miszer
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referencia elektrod
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indikatorelektréd

magneskeverd

mérdcella

A potenciometrias titralasokhoz olyan indikatorelektrodot hasznalunk, amely az
elektrédfolyamatban résztvevé anyag(ok) aktivitdsaval ardnyos potencidljelet ad. A
0sszehasonlito elektrdd a mintaoldat aktivitasatdl fuggetlen, allandé potencialjelet ad. A
potenciometrias méréeella a vizsgalandd oldatot, az indikator- és 6sszehasonlito
elektrédot tartalmazza. A cellafesziiltség (elektromotoros erd) meghatarozésara a
bevezetdben jellemzett fesziiltségmérdket hasznalunk.
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A Gyogyszerkonyvben szerepld potenciometrias titralasok végpontjelzésére
hasznalatos elektrodok a kovetkezok:

Neutralizaciés meérések végpontjelzésére barmilyen hidrogénion-funkcidval
rendelkez6  elektrod alkalmas. A mérések soran leggyakrabban kombinalt
Uvegelektrodot hasznalunk.

Csapadekos titraldsok végpontjelzése a csapadékot képez6 valamelyik ionra
reverzibilis indikatorelektrod hasznélataval tortenik. Példaul, a halogenidionok ezist-
nitrdt-mérdoldattal  torténé  meghatarozasanal  ezlstion-szelektiv  elektrodot
(eziistelektrodot), higanycsapadékok képzédésekor higanyelektrédot sth. hasznalhatunk.

Komplexképzddési  reakciok soran indikatorelektrodként a meghatarozando
fémionra nézve megfordithatd (reverzibilis) elektrodot — pl. elséfaju elektrodot, fémion-
szelektiv membréanelektrédot, illetve redoxelektrodot hasznalhatunk.

A redoxititralasok jellegzetes tulajdonsaga, hogy a molszamvaltozas nélkdl
lejatsz6dd redoxreakciok lejatszodasa esetén a titraldsi gorbe alakja fliggetlen a
meghatarozando anyag koncentracidjatol, mert a potencialt az [Ox]/[Red] koncentracio-
arany (aktivitas-arany) és nem az ionok abszolit koncentracidja hatarozza meg.
Molszamvaltozassal jard reakciok esetén (példaul 1, + 2 " = 2 I') az oxidalt [Ox] és
redukalt [Red] formak koncentracidéi a megfeleld hatvanyokon szerepelnek, ezért a
potencial az anyagok abszolut koncentracidjatol fiigg.

Az elektrddok altal mért ionkoncentraciok és az elektrédok potencialja kdzotti
Osszefliggeseket a 1V-5. tablazat foglalja 6ssze.

V-5 tablazat: Az elektrodok altal mért ionkoncentraciok és az elektrodok potencialja
kozotti dsszefliggések

Mébdszer Meért paraméter Osszefiiggés
Acidi-alkalimetria pH E =E%0,059 - pH
— 0 _
Argentometria PAg V. pX E=E ;r 0,059 - pAg
E=E"-0,059 - pX
Kelatometria pM E=E%+ 0,059 lg[M™]
n
Redoximetria E E=E"+ 0059 . fox
ximetri = g —=
nIred]

A titralasok végpontjainak meghatarozasa a szigmoid alaki titralasi gorbék
inflexiés pontjanak meghatarozasa alapjan torténik. Kedvez6 esetben, ha a titralasi
gorbe szimmetrikus — az inflexios pont egybeesik az egyenértékponttal.

A titralasi gorbe (potencial-reagenstérfogat dsszefliggés/fliggvény) ismeretében az
inflexios pont helyét a fliggvényanalizis mddszerével meghatarozhatjuk. Ehhez a
fiiggvény els6é és masodik differencidlhdnyados meghatarozasa sziikséges. A gorbe
inflexidés pontjaiban ugyanis az elsd differencidlhanyadosnak szélséértéke van, mig a
masodik differencidlhdnyados értéke zérus (1V-17. abra).
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IV-17. bra: Titralasi gorbék és differencial gérbék
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A titralas végpontjanak az elso, illetve a masodik differenciadlhanyados maximum-,
illetve zérushelyének meghatarozasan alapulé mddszer csak akkor ad helyes eredményt,
ha a titralasi gorbe szimmetrikus (amikor a meghatarozandé anyag és a reagens
megegyez0 egyiitthatokkal szerepel a mérés alapjaul szolgdlo egyenletben), tovabba ha
a potencialt meghatarozo folyamat reverzibilis.

A titralasi gorbe megszerkesztéséhez és a végpont meghatarozasahoz a kozelito,
un. differenciahanyados-madszert is alkalmazhatjuk. Ekkor a végpont kdrnyezetében a
0,1 ml-es méréoldat-részletek adagolasara bekodvetkezd cellafesziiltség-valtozasokat,
vagyis a mért cellafesziltség-értékek kilonbségeit abrazoljuk a mérdoldat
mennyiségének fuggvenyében. Az igy kapott gorbe maximuma az inflexids pont.

A vizes oldatokban lejatszodd reakcidk analitikai alkalmazasai mellett a
Gyobgyszerkonyv eldirasai kozott egyre nagyobb szerepet kapnak a nemvizes kozegben
vegrehajtott mennyiségi merések.

Vizes kozegben az igen gyenge savak ¢€s bazisok nem disszocialnak kelld
mérésiik sem lehetséges. A viznél kedvezébb sav-bazis tulajdonsagu olddszerekben
viszont a disszociacié mértéke megnd, és a mérés kelld pontossaggal elvégezheto.
Ugyancsak problémat jelenthet, hogy a viz szdmos, a gyakorlatban fontos vegyiiletet
nem old fel. Az ilyen anyagok meghatarozasara mas olddszert kell keresni.

A nemvizes kozegben végrehajthaté meghatarozasok tébbsége sav-bazis reakcion
alapul. A mérések egy része a vizes oldatokban hasznélt indikatorokkal is végrehajthato,
de sokkal altalanosabban alkalmazhatok a miiszeres mddszerek, féleg a potenciometria.

Nemvizes kdzegben lényegeben ugyanazokat az indikatorelektrodokat hasznaljuk,
mint vizes oldatokban. Redoxirendszerekhez ez esetben is platinaelektrodot hasznalunk.

Feladat: Natrii dihidrogenophosphas dihydricus (Ph. Hg. VII1.) tartalmi meghatarozésa
fenolftalein indikator és potenciometrias végpontjelzés alkalmazasaval

Az alkéliféem primer foszfatok vizes oldatban alkalimetriasan megtitralhatok. A
meghatarozas alapja a dihidrogén-foszfat-ion hidroxidionnal lejatsz6do reakcioja:

H,PO, + OH = HPO,* + H,0
Az egyenértékpont pH értéke a foszforsav pK, (6,92) és pKsz (11,74) értéke
felhasznalasaval a

_ PR+ pK,
pH= —

0sszefligges alapjan kiszamithato (pH = 9,33).
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A VII. Magyar Gyodgyszerkonyv szerint a titralds fenolftalein indikéator
alkalmazaséaval végzendo:

Pontosan mért 1,50 g vizsgalandé anyagot frissen kiforralt €és lehiitott vizzel
100,00 ml-re oldunk. Az oldat 10,00 ml-ében 2,0 g natrium-kloridot oldunk. Az oldatot
5 csepp I-fenolftalein-oldat hozzaadasa utan 0,1 M natrium-hidroxid-mérdoldattal
titraljuk.

1,00 0,1 M natrium-hidroxid-mérdoldartal 15,601 mg NaH,PO, - 2 H,0
egyenértékil.

A fenolftalein csak akkor jelzi megfeleléen az egyenértékpontot, ha a NaH,PO,
hidrolizisét — ami kb. 9,3-as pH-t eredményezne — natrium-klorid hozzaadaséval
visszaszoritjuk.

A Kkészitmény tartalmi meghatarozasara a VIII. Magyar Gyogyszerkonyv
potenciometrias végpontjelzést ir el6:

A vizsgalandé anyag 2,500 g-j&t 40 ml R vizben oldjuk. Az oldatot
potenciometrias végpontjelzést alkalmazva karbonatmentes 1 M natrium-hidroxid-
mérdoldartal titraljuk.

1 ml 1 M natrium-hidroxid-mérdoldattal 0,120 g NaH,PO, egyenértékdi.

Végezzik el a kiadott készitmény tartalmi meghatarozasat mindkét maédszerrel!
Hasonlitsuk dssze és értelmezziik az eredményeket!

IV.4.2 Amperometriés titralas

Az analizis elektrokémiai modszerei azokat az eljarasokat foglaljak magukba,
melyek az elektrolitokban torténd aramvezetés valamint a fémes vezetdk és az
elektrolitok fazishataran lejatszddd jelenségeken alapulnak. E definicio alapjan az
elektroanalitikai eljarasok kdzé soroljuk
a.) az elektrolizisen alapulé médszereket, mint a

1. voltammetria
2. elektrogravimetria, és
3. coulometria;
b.) az elektrédpotencialok meghatarozasan alapulé modszereket, mint a potenciometria;
valamint
c.) az elektrolitok vezetéképességének meghatarozasan alapuldé modszereket, mint a
1. konduktometria, és
2. oszcillometria

Az amperometria a voltammetrias eljardsok kozé tartozo elektrokémiai modszer.
A voltammetrias modszerek az elektrokémiai folyamatok soran alkalmazott fesziltseg
¢s ennek hatasara az  elektrolitoldaton atfolyd d4ram eréssége  kozotti
fliggvenykapcsolatot hasznaljak analitikai célokra. A voltammetrids mérések soran az
elektroaktiv anyagot tartalmazo elektrolitoldatba meriilé két elektrodra, a munka- €s a
referenciaelektrodra egyenletesen novekvd fesziiltséget kapcsolunk, ¢és annak
figgvényében mérjik az oldaton atfolyd aram erdsségét. Az 4aramerdsséget a
munkaaelektrdd potencialjanak fliggvényében abrazolva kapjuk a voltammetrias gorbét.
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A gorbe egyarant hordoz kvalitativ és kvantitativ informécidkat az elektrolizald
cellaban lejatszddé valtozasokrol.

Az elektrolizalé cellan csak akkor folyik aram, ha az elektrodreakcidban
résztvevé komponens transzportja az oldat belsejébdl az elektrod felszinére folyamatos.
Ez tortenhet koncentracié gradiens hatasara fellépd diffGzid, ez elektromos erdtér
hatasara bekovetkezé vandorlas, vagy kiilsé mechanikus hatas (pl. kevertetés) utjan.

A fesziltség-aram gorbék értelmezése lényegesen egyszeriibb, ha az elektrolizis
olyan kisérleti kortiilmények kodzott zajlik, amelyek mellett a diff(zios anyagtranszport a
meghataroz6 folyamat.

A voltammetrias mérések soran zoémeben két olyan elektrédot alkalmazunk,
amelyek egyike sokkal nagyobb mértékben polarizalédik, mint a masik elektrod. A
cellara kapcsolt fesziiltség és az elektrodok potencidlja kozott egyszerii 0sszefliggés all
fenn:

V=E;-E(+iR
ahol
E, = az andd potencialja
Ex = a katdd potencialja
| = az atfoly6 aramerdsség
R = acella ellenallasa

Mivel a nempolarizalhatd elektrod potencialja allando, a cellara kapcsolt
fesziiltség csak az egyik elektrod (munkaelektrdd, indikatorelektrdéd) potencialjat
valtoztatja meg, és ennek az elektrodnak a potencialvaltozasa a cella
fesziiltségvaltozasaval megegyezo.

Polarizalhaté elektrodként a voltammetrias mddszereknél leggyakrabban
higanyelektrédot alkalmaznak. A higanyelektrod a rajta fellépd nagy hidrogén
tulfesziiltség miatt a negativ potencialtartomanyban eldnydsen alkalmazhat6. Ezért a
higanyelektrodokat elsdsorban redukciok végrehajtasara alkalmazzak. Ezzel szemben a
platina- és a grafitelektréd polarizalhatosagi tartomanya az anodos alkalmazasuknak
kedvez, mivel az elektrodokon a hidrogén-tulfesziltség nagyon kicsi. Ezért a platina- és
grafitelektrodok elsésorban oxidacios folyamatok vizsgélatara hasznalhatok.

Az elektrddreakcio lényege az elektronatlépés. A katddnak kapcsolt elektrodon
redukcio, az anodon oxidacié jatszodik le. Az elektrodreakcioba vihetd anyagot
depolarizatornak nevezzilk. Az elektrolizis sordn az anodos folyamatokban
egyenértéknyi mennyiségii depolarizator vesz részt.

Az clektrodreakciot kovetéen a termék az elektrod feliiletére kivalva azon
adszorbealddhat, higanyelektrdod esetén abban amalgdmot képezve oldddhat. A kivalt
termék tovabbi kémiai atalakuldsban is részt vehet, vagy eltavozhat az elektrodtol.

A volammetriés analitikai modszerek leggyakoribb eljarésai az a.) polarografia és
b.) az amperometria. E praktikum keretében csak a Gyogyszerkonyvben is alkalmazott
amperometrias méréseket targyaljuk.

A voltammetrids aramer6sség koncentraciofiiggése titralasok végpontjanak
meghatarozasara is alkalmazhat6. Ezen az elven alapulnak a voltammetrias
végpontjelzési modszerek. A voltammetrids elektrédokra megfeleld
potencialkilonbséget kapcsolva a depolarizator elektrodreakcioja altal keletkezé
aramerdsséget mérjiikk a mérdoldatfogyas fiiggvényében.
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Az amperometrias modszernek egy- vagy két polarizalhato elektroddal végzett
valtozata ismeretes. A két polarizalhaté elektroddal végzett végpontjezési modszert
»,dead stop” modszernek, vagy kétszeres amperometrianak (biamperometrianak)
nevezzik.

Amperometrids titralas

crer

- sz

csapadékképzéssel, redukcidval) vagy az elektrodreakciohoz sziikséges potencialt
negativ iranyba tolja el (pl. komplexképzéssel). A hozzaadott mérdoldat
térfogatrészleteinek fiiggvényében mért hatdraram valtozas és a mérendé komponens
koncentracidja kozotti  Osszefligges  (llkovic-egyenlet) — az elektrodpotenciél
koncentracié fliggését leird logaritmikus 0sszefliggés (Nernst-egyenlet) eltéréen —
linearis.

Az amperometrids titralds végpontjat ugy hatdrozzuk meg, hogy a vizsgalando
oldatba meriild két elektrod (egy polarizalhato (indikator-) elektrod és egy
nempolarizalhatdé 6sszehasonlitd elektrod) kozott allando fesziltséget fenntartva az
aramerdsség valtozasat mérjiik a hozzaadott mérdoldat mennyiségének fliggvényében.
A polarizélhatd (indikator-) elektrédot a meghatarozni kivant anyag tulajdonsagainak
megfelelden valasztjuk meg €s kapcsoljuk a mérdcella katddjaként vagy anddjaként. Az
idikatorelektrod potencialjat Ggy kell ~megvalasztani, hogy biztositsuk az
elektrokémiailag aktiv anyag diffuziés aramat. Indikatorelektrodkent hasznalhatunk
platina-, csepegé higany-, forgékorong- vagy szén-elektrodot, 6sszehasonlito
elektrodként pedig kalomel- vagy eziist/ezist-klorid-elektrédot.

A titralds sordn eldszor megmérjiik a vizsgalandd anyagot tartalmazé alapoldat
hatararamat, majd a varhatd végpont értékétdl fiiggden, a titralas soran allando
mérdoldat részleteket adagolunk. A miiszert minden mérési pontban akkor olvassuk le,
amikor a kapott aramjel mar nem mutat az idovel egyiranyu valtozast.

Biamperometrias (dead-stop) titralas

A klasszikus amperometrias végpontjelzési modszer moédositott valtozata a két
indikatorelektrédos Un. biamperometrias végpontjelzés. A biamperometrias titralas
olyan térfogatos analitikai eljards, amellyel a biamperometrids mérdcella
aramer6sségének (i) mérése révén kovetjuk egy reverzibilis redoxrendszer oxidalt vagy
redukalt komponensének az adagolt mérdoldat hatasara bekovetkezd csokkenését vagy
egy Uj reverzibilis redoxrendszer megjelenését.

A biamperometrias mérdcella a vizsgalando oldatba meriild két, azonos méretii és
anyagu polarizalhaté elektrodot tartalmaz (1'VV-18. abra).
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IVV-18. dbra: Biamperometrias (dead stop) titralasi berendezés vazlata

J

Az elektrodokra altaldban nem tal nagy, kb. 0,01-0,1 V alland6 polarizalé-
fesziiltséget kapcsolunk. A mérdoldat hozzdadott térfogatrészleteinek fiiggvényében
mérjiik a cellan atfolyé aram nagysagat. Aram csak akkor folyhat at a cellan, ha
mindkét elektrédon elektrodreakcié (a katddon redukcid, az anddon oxidacié) mehet
vegbe. Mivel az alkalmazott polarizalo fesziltség kicsi, a cellaban aram csak akkor
folyhat, ha a titralas adott szakaszaban valamelyik reverzibilis redoxrendszer mindkét
komponense jelen van. Ekkor elektrolizis jatszddik le. Az aram nagysagat mindig a
kisebb koncentracidoban jelenlévé komponens hatarozza meg.

Amikor a titralas soran e reverzibilis redoxrendszer valamelyik formaja elfogy, az
egyik elektrodon megsziinik az elektrodreakcid lehetdsége és nem folyik tovabb dram a
rendszeren. Az aram megsziinése jelzi a titralas végpontjat (,,dead stop”).

A titrdlasi gorbék kiertékelésekor figyelembe kell venni, hogy a legtobb titralasi
reakcié egyensulyra vezet. Ennek kovetkeztében a titrdlas végpontja eldtt és utan
egyenes, a végpont kdrnyezetében viszont gorbe szakaszokat kapunk. Ilyen esetekben a
titralas végpontja az elobb emlitett egyenes szakaszok extrapolalasaval megszerkesztett
metszéspont.

Vizmeghatarozas biamperometrias (dead-stop) titralassal

A gybgyszerészi gyakorlatban az amperometrids titralast a legkiterjedtebben a
viztartalom Karl Fischer modszerével végzett meghatarozasnal hasznaljak. Ez a
modszer biamperometrias végpontjelzéssel a viztartalom érzékeny és pontos
meghatarozasara alkalmas.

A titraloedényben 1év6 két platinaelektrodra 10-50 mV polarizalo fesziltseget
kapcsolunk, és az el6zetesen megtitralt metanolban oldjak a vizsgalando anyagot, majd
vizméré jod (SO, + 1) méréoldattal titraljuk, ami a felszabadul6 sav megkotésére
alkalmas bazist (B) is tartalmaz. A gyogyszerkonyvi R jod-kénessav-reagens piridin
bazist tartalmaz.
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Bl,+B SO, +B+H,0=2BH"I+B" SO,

o o
SO; + R-OH—= R-0-5_OH + B —> R-0-8-0" BH* = BH*(R-0-SOy
6

Az egyenértékpontban a jod mar nem lép reakcioba (nincs viz a rendszerben), és
minimalis feleslege hatasara a cellan aram folyik at. Mindkét elektrod depolarizalodik, a
katodon a kis feleslegben 1év6 jod redukcidja, az anodon pedig a jodidionok oxidacidja
megy végbe, ezért a cellan a jod koncentracidjaval aranyos aram folyik at (mindig a
redoxirendszer kisebb koncentracidéban jelen 1évé komponense szabja meg az aramot).
A modszer eldnye, hogy a szokésos, kb. 4 mg/ml vizértékii mérdoldattal végzett, kb. 20-
40 mg tomegli viz meghatdrozasanal az allandé aram megjelenése egyértelmiien, a
csepphiban belll jelzi az egyenértékpontot. Csak nyomnyi viz (pl. porampullak
nedvességtartalma) meghatarozasanal szikséges titralasi gorbét felvenni, és az
egyenértékpontot ennek alapjan megéllapitani.

Feladat: Ismert gyogyszeralapanyag viztartalmanak meghatarozasa amperometrias
titralassal

A Gyogyszerkonyv eldirasa szerint a viztartalom titralassal  torténd
meghatarozasanak (Karl Fischer-féle félmikro-modszer) kivitelezése a kovetkezo:

A kb. 60 ml-es titraléedényhez ket platinaelektrdd, a nitrogéngaz bevezeteseére
szolgald csb, a biiretta bevezetését is biztositd dugd és a szaritdbanyaggal védett
szell6zO6csé  csatlakozik. A vizsgalandd anyagot a csiszolatos dugdval zarhato
oldalnyilason 4t juttatjuk a titralotérbe. A titralds folyaman az oldat keverésérdl
magneses keverdvel vagy szaritott nitrogén aramoltatasaval gondoskodunk.

A végpontot amperometridsan hatdrozzuk meg. Az alkalmas mérérendszer része
egy 1,5 V fesziiltségli elem és a hozza csatlakozdé kb. 2000 Ohm ellenallasu
potenciométer, amellyel valtoztathat6 feszultség biztosithato. A fesziltséget ugy allitjuk
be, hogy a platinaelektrodon és a veliik sorba kapcsolt mikroampermérén kis intenzitast
aram haladjon at. Minden reagensrészlet hozzdaddsdra kitér a mikroampermérd
mutatdja, de azonnal vissza is tér a kiindulasi helyzetébe. A titralds végpontjat a
legalabb 30 méasodpercen at megmarado Kitérés jelzi.

Az R jod-kénessav-reagens vizegyenértékét hasznalat eltt meg kell hatarozni. A
felhasznalt kémszereknek és oldatoknak vizmentesnek kell lenniik, ennek érdekében a
meghatarozas soran valamennyi miiveletet 1égnedvességtdl védve kell végezni. Az R
jod-kénessav-reagenst fényt6l védve, lehetéleg automata biirettaval felszerelt tartalyban
tartjuk.

A kereskedelembdl beszerezhet6 jod-kénessav-reagensek dsszetétele gyakran eltér
a gyogyszerkonyvi oldatétol, annyiban, hogy a piridint kiilonb6zé egyéb bazisokkal
helyettesitik. Az ilyen oldat alkalmassagat felhasznalas elétt meg kell vizsgalni, és
minden egyes esetben igazolni kell a sztéchiometriat, valamint azt, hogy a vizsgalandd
anyag és a reagens kozott nincs dsszeférhetetlenség.
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Ha nincs mas elGiras, az ,,A” mddszer szerint végezzik a meghatarozast.

»A” modszer. A titraloedénybe kb. 20 ml R vizmentes metanolt vagy el6irt
oldoszert mérink, és amperometrids végpontjelzést alkalmazva, R jod-kénessav-
reagenssel megtitraljuk. A vizsgdlandd anyag eldirt mennyiségét gyorsan a
titrdldedenybe juttatjuk. Egy perces keverés utan a titralast R jod-kénessav-reagenssel a
végpontig titraljuk.

Vizsgélat: Az eldiras szerint beallitjuk az indikatorelektrod potencialjat, majd a
kezdeti és a titrdlds folyaman mért aramerdsség-értékeket az adagolt mérdoldat
térfogatanak fliggvényében abrazoljuk. Az elméletileg varhatd végpont elérésehez
szikkséges mérboldat-mennyiségnek kb. 80%-at legalabb harom, egymast kovetd
részletben adagoljuk az oldathoz. A harom aramer6sség-érték egy egyenesen
helyezkedik el. A titralast a varhatd végpont utan is folytatva legaldbb harom tovabbi
mérdoldatrészletet adunk az oldathoz. Az igy nyert értékeknek is egy egyenesre kell
esnilik. A titralas végpontjat a két egyenes metszéspontja jelenti.
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V Szervetlen gyogyszer hatéanyagok
szerkezeti jellemzése és gyogyszerkdnyvi
vizsgalata (példak)

V.1Halogéncsoport
Gydgyszerkonyvi vizsgalati eléiratok

+ 10DUM
Jod
I, M, =253,8
DEFINICIO
A jod I-tartalma 99,5 — 100,5 %.

SAJATSAGOK

Sziirkésibolya szinti, fémes fény, torékeny lemezek vagy apro kristalyok. Vizben
alig oldodik; alkoholban oldodik; glicerinben kevéssé oldodik; jodidok témény
oldataiban nagyon béségesen oldodik. Szobahémérsékleten lassanként elillan.
AZONOSITAS

A. Néhany kristalydarabkat kémcsdben melegitiink. Ibolyaszinti gbéz fejlédik és
kékesfekete, kristalyos szublimatum keletkezik.

B. Az anyag telitett oldata R keményité—oldat hozzaadasara kék szinii lesz. A kék oldat
melegités hatdsara elszintelenedik, hiitéskor pedig visszakékiil.

A keményitd joddal kék szinii zarvanykomplexet képez. A homérséklet emelésével
a komplex stabilitasa csékken, de hiitéskor a visszaalakuld komplex ismét kimutathato.

NATRII BROMIDUM
Natrium-bromid
NaBr M, = 102,89

DEFINICIO
Tartalom: 98,0 — 100,5 % (széritott anyagra).

SAJATSAGOK

Fehér, szemcsés por vagy apro, szintelen, atlatszo vagy attetsz6 kristalyok, kissé
nedvszivo. Vizben béségesen oldddik, alkoholban oldédik.
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AZONOSITAS

A

Bromidion: 0,1 g anyag 2 ml R vizzel készitett oldatat R higitott salétromsavval
megsavanyitjuk, 0,4 ml R1 ezust-nitrat-oldattal dsszerdzzuk, majd allni hagyjuk.
Halvanysarga, turos csapadék valik le. A csapadék 1,5 ml R ammonia-oldattal
elegyitve nehezen oldodik.

Salétromsavas kozegben ezist-nitrattal halvanysarga csapadékot képez, ami

ammonia-oldatban nehezen oldédik.

Ag*+Br-=AgBr
AgBI + 2 NHj3 = [Ag(NHj),]" + Br -

Natriumion: 0,2 g anyag 2 ml R vizzel készilt oldatat R kalium-karbonat 150 g/l
toménységii oldatanak 2 ml-ével forrasig melegitjuk. Csapadék nem keletkezik. Az
oldathoz 4 ml R kalium-[hexahidroxo-antimonat(V)]-oldatot elegyitiink, és ismét
forrasig melegitjiilk. Ezutan jeges vizben hiitjiik, és ha sziikséges, a kémcsd belsd
falat tivegbottal dorzsolgetjiik. Fehér, stirti csapadék keletkezik.

Lasd Szervetlen ionok azonossagi reakcioi: Natrium.

KALII IODIDUM
Kalium-jodid

Kl

M, =166,0

DEFINICIO

A kélium-jodid széritott anyagra vonatkoztatott Kl-tartalma 99,0 — 100,5 %.

SAJATSAGOK

Fehér por vagy szintelen kristalyok. Vizben nagyon bdségesen oldodik;

glicerinben béségesen oldodik; alkoholban oldodik.

AZONOSITAS
S oldat. 1,0 g anyagot R desztillalt vizbél késziilt R szén-dioxid-mentes vizzel 10 ml-re

A

oldunk.

Jodidion: Az S oldat 2 mi-ét vizsgaljuk. Az oldatot R higitott salétromsavval
megsavanyitjuk, 0,4 ml R1 ezlst-nitrat-oldattal 6sszerazzuk, majd allni hagyjuk.
Halvanysarga, turos csapadek valik le. A csapadékos oldathoz 1,5 ml R ammoénia-
oldatot adunk. A csapadék nem oldodik.

Lasd Szervetlen ionok azonossagi reakcioi.

Kaliumion: Az S oldat 2 ml-ét vizsgaljuk. Az oldatot 1 ml R natrium-karbonat-
oldattal elegyitjik, majd melegitjiik. Csapadék nem keletkezik. Akkor sem valik le
csapadek, ha a még meleg oldathoz 0,05 ml R natrium-szulfid-oldatot adunk. Az
oldatot jeges vizben lehtitjiik, és R borkésav 150 g/l toménységii oldatanak 2 ml-
ével elegyitjuk. Lassanként fehér kristalyos csapadék valik le.

A vizsgdlat elsd felében mds kationok jelenlétét zarjuk ki (natrium-karbonattal az

alkalifoldfémeket, natrium-szulfiddal a nehézfémeket). A kalium-hidrogén-tartarat
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csapadék hajlamos tultelitett oldat képzésére, ezért iivegbottal megdorzsélve a kémesd
belso falat meggyorsithatjuk a csapadék levalasat.

COOH COOK*
CH-OH , + EH-OH
EH-OH CH-OH
CooH CooH

TAJEKOZTATO VIZSGALATOK

3. Az S oldat 1,0 ml-es részletét 4-5 csepp R higitott soésavval és 2,0 ml R
kloroformmal elegyitjuk. 1-2 csepp R kléramin—oldattal 6sszerazva az elkiiloniilé
kloroformréteg ibolyaszinii. Az R kléramin—oldat kell6 feleslegével 6sszerazva, az
elkiiloniild kloroformréteg szintelen.

A kloramin hidrolizisébdl szarmazo hipoklorossav reagdl a sésavval, €S az igy
képz6dd klor oxidadlja a jodidot. Kloramin-feleslegben a jodid jodatig oxidalodik.

/o /O
<::>_séN_C|+2HC|: <::>_s§NH2+cb+Nam
o Na o

HOCI + HCI = Cl, + H,0

ChL+2I=1,+2CI
kloroformpan
ib0|ya

l,+5Cl,+ 6H,0 = 2|O3‘+10CI'+12H+
szintelen

V.2 Oxigéncsoport
Gyogyszerkonyvi vizsgalati eléiratok

AQUA PURIFICATA
Tisztitott viz
H20 M, = 18,02
DEFINICIO

A tisztitott viz — indokolt és engedélyezett esetek Kkivetelével — olyan
gyogyszerkészitmények  eldallitasara  hasznalatos, amelyekkel szemben nem
kdvetelmény a sterilitas és pirogénmentesség.
SAJATSAGOK

Tiszta, szintelen, szagtalan, iztelen folyadék.

VIZSGALATOK

Savassag, lagossag. 10 ml frissen kiforralt és lehiitott anyagot fé6zépoharba
mérlink, majd 0,05 ml R metilvorés-oldatot adunk hozza. Az oldat nem szinezédhet
vorosre.
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10 ml anyaghoz 0,1 ml R1 brémtimolkék-oldatot adunk. Nem léphet fel kék
elszinezddés.

A metilvords indikatorral a savas szennyezodések, a bromtimolkék indikatorral a
lugos szennyezodések mennyiséget limitalja a vizsgalat. (A metilvérés indikator voros
szine pH 4,4 alatt, mig a bromtimolkék indikator kék szine pH 7,4 felett l1athato.)

Nehézfémek: 200 ml anyagot vizfirdén melegitiink, mig a térfogata 20 ml-re
nem csokken. A betoményitett oldat 12 ml-éhez 2 ml R tompitdoldatot (pH 3,5)
elegyitink. Az oldatot 1,2 ml R tioacetamid-reagenshez oOntjik, ugyelve a gyors
elegyitésre. Az dsszehasonlitd vizsgalatot azonos médon, de 10 ml R 6lom-mértékoldat
(1 ppm Pb) és 2 ml vizsgélati oldat elegyével, az Ures kisérletet pedig 10 ml R viz és 2
ml vizsgalati oldat elegyével vegezzilk. Az dsszehasonlitd oldatban az Ures kiséerlethez
képest halvanybarna szinezddésnek kell megjelennie. 2 perc elteltével a vizsgalati
oldatban észlelt barna szinez6dés nem lehet erésebb, mint az 6lom-mértékoldatot
tartalmazo gsszehasonlito oldatban.

Lasd Hatarérték-vizsgalatok: Nehezfémek.

Kalcium és magnézium: 100 ml anyaghoz adunk 2 ml R ammonium-klorid-
tompitooldatot (pH 10,0), 50 mg R eriokromfekete-T porhigitast és 0,5 ml 0,01 M
natrium-edetat-mérdoldatot. Az oldat tiszta kékre szinez6djék.

Az eriokromfekete-T indikator oldata 8-12 pH-tartomanyban kék, azonban
kalcium- vagy magnéziumionok jelenlétében — komplexképzédés eredményeként —
vorosre szinezodik.

Ammoénium: legfeljebb 0,2 ppm. 20 ml anyaghoz adunk 1 ml R lugos kalium-
[tetrajodo-merkurat(ll)]-oldatot. 5 perc mulva, feliilnézetben, a kémcsé fiiggéleges
tengelyének irdnyaban vizsgaljuk a kémcsO tartalméat. Az oldat szine nem lehet
intenzivebb, mint annak az Osszehasonlité oldatnak, amely egyidejlileg késziil ugy,
hogy 4 ml R ammonium-mértékoldat (1 ppm NH;) és 16 ml R ammdniamentes viz
elegyéhez adunk 1 ml R lugos kalium-[tetrajodo-merkurat(l1)]-oldatot.

Lasd Hatérérték-vizsgalatok: Ammaénium.

Szulfat: 10 ml anyaghoz adunk 0,1 ml R higitott sosavat és 0,1 ml R1 barium-
klorid-oldatot. Az oldatban 1 6ran beliil nem észlelheté semmiféle valtozas.

Lasd Hatareértek-vizsgalatok: Szulfat.

Klorid: 10 ml anyaghoz adunk 1 ml R higitott salétromsavat és 0,2 ml R2 ez(ist-
nitrat-oldatot. Az oldatban 15 perc alatt semmiféle valtozas nem észlelhetd.

Lasd Hatéreérték-vizsgalatok: Klorid.

Nitrat: legfeljebb 0,2 ppm. 5 ml anyagot kémcsében jeges vizbe meritiink, és
hozzaadjuk 0,4 ml 100g/l toménységii R kalium-klorid-oldat és 0,1 ml R difenilamin-
oldat elegyét, majd cseppenként, razogatva 5 ml R nitrogénmentes témény kénsavat
tesziink bele. A kémcsdvet 50°C-os vizfiirdébe helyezziik. 15 perc elteltével az oldatban
megjelend kék szin nem lehet erdsebb, mint az az egyidejlileg késziilt dsszehasonlitd
oldat, ami 4,5 ml R nitratmentes viz és 0,5 ml R nitrat-mértékoldat (2 ppm NO3)
elegyitésével késziilt.
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(példak)
SULPHUR AD USUM EXTERNUM
Lecsapott kén
S Ar= 32,07

DEFINICIO
Tartalom: 99,0-101,0 %

SAJATSAGOK

Séarga por. Vizben gyakorlatilag oldhatatlan; szén-diszulfidban oldodik, névényi
olajokban mérsekelten oldodik. Olvadaspontja 120 °C kordl van.

AZONOSITAS

A. Levego jelenlétében kék langgal ég, égés kozben kén-dioxid szabadul fel, mely a
megnedvesitett R kék lakmuszpapir szinét pirosra valtoztatja.

SO, + Hy0 — » HSO; + H*

B. 0,1 g anyagot 0,5 ml R-bromos-vizzel elszintelenedésig melegitink, majd 5 ml R viz
hozzaadasa utan szlrjikk. A sziirlethez 1 ml R higitott s6savat és 1 ml R1 barium-
klorid-oldatot elegyitink. Fehér csapadék keletkezik.

3Br, + s + 4H,0 —> 6Br + s, + 8H*

SO,% + Ba?* — » BasO,

VIZSGALATOK

S-oldat: 5 g anyaghoz 50 ml R desztillalt vizet adunk. 30 percig allni hagyjuk,
kozben gyakran 0sszerazzuk, majd szirjiik.

Szulfid: 10 ml S-oldathoz adunk 2 ml R tompitdoldatot (pH 3,5) és 1 ml R
olom(1l)-nitrat R szén-dioxid-mentes vizzel frissen készilt 1,6 g/l toménységii oldatat.
Osszerazzuk, majd egy perc elteltével az oldat szine nem lehet erésebb, mint annak az
0sszehasonlitd oldatnak, amely 1 ml R 6lom-mértékoldat (10 ppm Pb), 9 ml R szén-
dioxid-mentes viz, 2 ml R tompitéoldat (pH 3,5) és 1,2 ml R tioacetamid-reagens
elegyitesevel késziilt.

A szulfid szennyezest fekete dlom(I1)-szulfid csapadék képzédés jelzi.
Pb2* + S2° = PbS

Szulfat: legfeljebb 100 ppm. R barium-klorid 250 g/l-es oldatanak 1 ml-ét 1,5 ml
R1 szulfat-mértékoldathoz (10 ppm SO,) elegyitjuk. Az oldatot 6sszerdzzuk, majd 1
perc varakozds utan 15 ml S-oldattal és 0,5 ml R ecetsawal elegyitjik. Az
Osszehasonlitd oldatot azonos madon készitjik, azzal az eltéréssel, hogy a vizsgalandd
oldat helyett 15 ml R szulfat-mértékoldatot (10 ppm SO,) alkalmazunk.

5 perc elteltével a vizsgalati oldatban észlelt opaleszcencia nem lehet erdsebb,
mint a szulfat-mértékoldatot tartalmazé 6sszehasonlito oldatban.

Lasd Hatarérték-vizsgalatok: Szulfat.
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Klorid: legfeljebb 100 ppm. 5 ml S-oldatot R vizzel 15 ml-re higitunk. Az oldatot
1 ml R higitott salétromsavval elegyitjlk, és ezt az elegyet egy mozdulattal egy 1 ml R2
ezlst-nitrat-oldatot tartalmazo kémcs6be Ontjilk. Az Osszehasonlitd oldatot azonos
maodon, de 10 ml R klorid-mértékoldat (5 ppm CI) és 5 ml R viz elegyébdl kiindulva
készitjiik. Az oldatokat tartalmazo kémcsoveket fénytdl védett helyre tessziik €s 5 perc
elteltével oldalnézetben, fekete hattér elott hasonlitjuk 6ssze.

A vizsgalati oldatban észlelt opaleszcencia nem lehet erésebb, mint a klorid-
mértékoldatot tartalmazo 6sszehasonlito oldate.

Lasd Hatareértek-vizsgalatok: Klorid.

V.3 Nitrogéncsoport
Gyogyszerkonyvi vizsgalati eléiratok

KALII NITRAS
Kéalium-nitrat
KNO; M,=101,1

DEFINICIO
A kélium-nitrat szaritott anyagra vonatkoztatott KNOj3-tartalma 99,0 — 101,0 %.

SAJATSAGOK

Fehér, kristdlyos por vagy szintelen kristdlyok. Vizben bdségesen oldodik;
forrasban 1évé vizben nagyon boéségesen oldodik; alkoholban gyakorlatilag nem
oldadik.

AZONOSITAS

A. Nitration: 0,1 g anyagot 0,1 ml R nitrobenzol és 0,2 ml R tdmeény kénsav elegyehez
adunk. 5 perc varakozas utan a keveréket jeges vizben lehiitjiik. Kevergetés kozben
Ovatosan 5 ml R vizet, majd 5 ml R tdmeny natrium-hidroxid-oldatot, végil 5 ml R
acetont elegyitink hozza. A keveréket 0sszerazzuk, és allni hagyjuk. A felsd réteg
sotétibolyara szinezddik.

O,N

/O-
+
o) o) ’ " OoN :
+ OH \O H O
HsC —— > HsC H.C o v ,\K
- H,0 . 3
Hs H, o

Janovsky-termék, Meisenheimer-sg

l OX.
O,N
{

N+

HaC o

Zimmermann-termék

o
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(példak)

A nitration azonositasa (Pesez-reakci0) az aktiv metilén- illetve metilcsoportok
kimutatasara alkalmas Janovsky-Zimmermann-reakcion alapul. A tdmény kénsavas
kozegben a nitrationokbdl salétromsav keletkezik, ami meta-helyzetben nitralja a
nitrobenzolt. A keletkez6 m-dinitrobenzol reagal erdsen lugos kézegben az acetonnal
szines Janovsky-termék (Meisenheimer-s0) illetve ennek oxidaciojaval Zimmermann-
termék keletkezése kdzben. A reakcio specifikus, a nitrit ionok nem zavarjak.

B. Kaliumion: 0,2 g anyag 2 ml R vizzel készitett oldatat 1 ml R natrium-karbonat-
oldattal elegyitjik, majd melegitjik. Csapadék nem keletkezik. Akkor sem valik le
csapadék, ha a meg meleg oldathoz 0,05 ml R natrium-szulfid-oldatot adunk. Az
oldatot jeges vizben lehtitjiik, és R borkésav 150 g/l tdoménységli oldatanak 2 ml-
ével elegyitjuk. Lassankent feher kristalyos csapadek valik le.

A vizsgdlat elsd felében mds kationok jelenlétét zarjuk ki (natrium-karbonattal az
alkalifoldfémeket, natrium-szulfiddal a nehézfémeket). A kalium-hidrogén-tartarat
csapadék hajlamos tultelitett oldat keépzésére, ezért iivegbottal megdirzsélve a kémesé
belso falat meggyorsithatjiuk a csapadék levalasat.

COOH COOK?
CH-OH , + CH-OH
CH-OH CH-OH
COOoH COOH
+ NATRII NITRIS
Natrium-nitrit
NaNO, M;=69,0

DEFINICIO
Tartalom: 98,5 - 100,5 % (szaritott anyagra).

SAJATSAGOK

Szintelen kristalyok vagy kristalyos tomeg, illetve sargas palcikék. Nedvszivo.
Vizben béségesen oldodik; alkoholban oldddik.

AZONOSITAS
S1 oldat. 0,5 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 10 ml-re oldunk.

A. Nitrition: 1 ml S1 oldatot R vizzel 25 ml-re higitunk. Az oldat 0,1 ml-éhez 1 ml R1
szulfanilsav-oldatot adunk, majd 2-3 perc madlva az oldathoz 1 ml R 2-naftol-
oldatot és 1 ml R higitott natrium-hidroxid-oldatot elegyitiink. Elénk voros
szinezodés ¢észlelheto.

Savas kozegben a nitrit a szulfanilsav primer aromas aminocsoportjat diazotalja.

A képzddott diazoniumvegyiilet lugos kozegben 2-naftollal voros azofestéket képez. A

reakcié felhasznalhatdé szerves vegyiletek primer aromas aminocsoportjanak

kimutataséara is.
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NH,

7Y tNO; +2H — ©+2H20
| O

& B

VvOros azofesték

B. Az S1 oldat 1 ml-éhez R fenazon 20 g/l tdménységii oldatanak 3 ml-€t és R higitott
kénsav 0,4 ml-ét elegyitjik. Elénk z6ld szinez6dés észlelhetd.

CH, ON  CH,

o¢<;/§“\CH3 HNO, Om\CH:;
_—
f Szubszt. f

fenazon 4-njtrozofenazon
(Zdld)

Natriumion: A vizsgalathoz az S1 oldat 0,15 ml-ének és 0,35 ml R viznek az
elegyét hasznaljuk. Az oldathoz R metoxi-fenilecetsav-reagens 1,5 ml-ét elegyitjik, és
30 percen at jeges vizben hutjik. Fehér, laza, kristdlyos csapadék keletkezik. A
csapadékos folyadékot 20 °C-os vizfiirdébe helyezve, 5 percen at keverjiik. A csapadék
nem tiinik el, de 1 ml R1 higitott ammonia-oldat hozzaadasakor feloldddik, és 1 ml R
ammonium-karbonat-oldattél sem valik le Gjbol.

Lasd Azonossagi reakciok: Natrium.
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(példak)
V.4 Széncsoport
Gydgyszerkonyvi vizsgalati eléiratok
CARBO ACTIVATUS
Aktivalt szén
C A =12,01

DEFINICIO

Az aktivalt szenet ndvényi anyagokbdl nagy adszorpcios képességii anyag
eléallitasara alkalmas elszenesitési eljarassal allitjak eld.

SAJATSAGOK

Fekete, durva szemcsékt6l mentes, konnyli por. A szokasos oldészerekben
gyakorlatilag nem oldédik.

AZONOSITAS
A. V0rosizzasig hevitve az anyag lassan, lang nélkul ég el.

B. Az anyag felellen meg az ,Adszorbedloképesség” pontban  elbirt
kdvetelményeknek.

VIZSGALATOK

Adszorbealokéepesseg: legalabb 40 g fenazon / 100 g anyag. 0,300 g anyagot 100
ml-es csiszolatos tvegdugos Erlenmeyer-lombikban 0,5 g R fenazon 50 ml R vizzel
frissen készitett oldatdnak 25 ml-ével 15 percig er6teljesen razunk. A folyadékot
megszlrjik, és a sziiredék elsé 5 ml-ét elontjuk. A sziiredek 10 ml-éhez 1,0 g R kalium-
bromidot és 20 ml R higitott s6savat adunk. Az igy nyert oldatot, 0,1 ml R metilvoros-
oldatot alkalmazva indikatorként, 0,0167 M kalium-bromat-mérdoldartal addig titraljuk,
mig az indikdtor vords szine el nem tlinik. A titralast lassan (15 masodpercenként 1
csepp) fejezziik be. 10 ml fenazon-oldattal Ures kisérletet is végzink.

A 100 g aktivalt szénen adszorbealddott fenazon mennyiségét az alabbi
Osszefliggessel szamitjuk Ki:

2,353 (a-b)
m

a = az Ures kisérlet soran fogyott 0,0167 M kalium-bromat-mérdoldat ml-einek
szama

b = a vizsgalat soran fogyott 0,0167 M kalium-bromat-méréoldat ml-einek szama

m = a vizsgalt anyag tbmege grammban

(Mfenazon = 188,23)

A nem adszorbealt fenazon mennyiségét bromatometriasan merjik. A brom a 4-es
szénatomot szubsztitualja. A titralas végpontjdban a keletkez6 brom a metilvoros
indikatort is oxidalja. Ezért lényeges az eloirt mennyiségii indikator hasznalata.

BrO, + 5Br- + 6 H* = 3Br, + 3H,0
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CH, B, CH,
o/A/;§\'\C|-|3 t B, —— o)\;&w *+ HBr

NATRII CARBONAS DECAHYDRICUS
Natrium-karbonat-dekahidrat

Na,CO; - 10 H,0

M, =286,1

DEFINICIO

A natrium-karbonat-dekahidrat Na,COs-tartalma 36,7-40,0 %

SAJATSAGOK

Fehér, kristalyos por vagy szintelen, atlatszo kristalyok, elmallasra hajlamos.

Vizben bdségesen oldodik; alkoholban gyakorlatilag nem oldodik.

AZONOSITAS

A

1 g anyagot R vizzel 10 ml-re oldunk. Az oldat er6sen ligos kémhatas.

A natrium-karbondt vizes oldata a karbondtionok hidrolizise kovetkeztében erdsen

lUgos.

B.

CO3% + H,0 === HCO; + OH
HCO;™ + H,0 H,O + CO, + OH

A kémhatas mindsitésére eldirt fenolftalein szine piros.

Karbonation: Az ,,Azonositas” A pontja szerint készitett oldat 2 ml-ét kémcs6ben
3 ml R higitott ecetsavval elegyitjik. A kémcsovet késedelem nélkil lezérjuk egy
olyan dugoval, amelybe derékszégben kétszer meghajlitott ivegcsovet illesztettlink.
A reakcioelegybdl pezsgés kozben szintelen, szagtalan gaz fejlodik. A kémcsd
enyhe melegitése kozben a képz6dé gazt 5 ml R barium-hidroxid-oldatba vezetjik,
fehér csapadék keletkezik, amely R1 sésav feleslegében feloldodik.

Lasd Szervetlen ionok azonossagi reakcioi: Karbonat és hidrogén-karbonat.

Natriumion: Az ,,Azonositds” A pontja szerint készitett oldat 2 ml-ét R kalium-
karbonat 150 g/l toménységii oldatanak 2 ml-ével forrasig melegitjuk. Csapadek
nem keletkezik. Az oldathoz 4 ml R kalium-[hexahidroxo-antimonat(V)]-oldatot
elegyitiink, ¢és ismét forrasig melegitjiik. Ezutan jeges vizben hutjik, és ha
szlikséges, a kémcsd belsd falat tivegbottal dorzsolgetjiik. Fehér, stirli csapadék
keletkezik.

Lasd Szervetlen ionok azonossagi reakcioi: Natrium.
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VIZSGALATOK

AlKali hidroxidok és hidrogén-karbonéatok. 1,0 g anyagot 20 ml R vizben oldunk. Az
oldathoz 20 ml R1 barium-klorid-oldatot elegyitink, majd a csapadékos folyadékot
megsziirjik. A sziiredék 10-es részletéhez 0,1 ml R fenolftalein-oldatot adunk. Az oldat
nem szinezddhet pirosra. A sziiredék maradékat 2 percig forrasig melegitjiik. Az
oldatnak tisztanak kell maradnia.

A natrium-karbonat-oldatbdl a barium-klorid hozzaadasakor barium-karbonat
csapadék valik ki, ami sziiréssel eltavolithato. A sziiredékben a néatrium-karbonat
keszitmény esetleges vizoldékony szennyezései (hidroxidok, hidrogén-karbonatok)
okozhatjak az oldat fenolftaleinre vonatkoztatott lugossagat. Az esetleges hidrogén-
karbonat szennyezés forralas hatasara karbonationokkéd alakul, melyek a jelen levd
bariumionokkal csapadékot adnak.

Ba2* + CO,> = BaCO,

A
2 HCO; — = CO,2 + CO, + H,0

V.5 Boércsoport
Gydgyszerkonyvi vizsgalati eliratok

ACIDUM BORICUM
Bérsav
HsBO3 M, = 61,8

DEFINICIO
A boérsav H3;BOs-tartalma 99,0 — 100,5 %.

SAJATSAGOK

Fehér, kristalyos por vagy szintelen, fényld, sikos tapintasu kristalylemezkék vagy
fehér kristdlyok. Vizben és alkoholban oldddik; forrasban 1év6 vizben és 85 %-0s
glicerinben bdségesen oldodik.

AZONOSITAS

S-oldat. Az anyag 0,66 g-jat 16 ml forrasban 1év6 R desztillalt vizben oldjuk. Az oldatot
lehtitjiik, majd R desztillalt vizb6l készitett R szén-dioxid-mentes vizzel 20 ml-
re higitjuk.

A. 0,1 g anyagot 5 ml R metanolban enyhe melegitéssel oldunk. 0,1 ml R témény

kensav hozzaadasa utan az oldatot meggyujtjuk; a lang széle zold szin.

Borsav-trimetilészter képzddik. A borsavészterek illékonyak, és a langot zoldre
festik.
HsBO; + 3CH;OH ——= B(OCHg); *+ 3 H,0

B. Az S oldat savas kémhatasi. 10 ml S oldatot 0,1 ml R metilvords-oldattal
elegyitiink. Az oldat szine narancsséarga vagy piros.
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A borsav vizes oldata savas. Bar a borsav rendkivil gyenge sav (pKa = 9,24) az
adott koncentraciéju bdrsav-oldat ,,elméleti” kémhatdsa pH 4,76. A metilvoros
indikator pH 4,4 alatti tartomanyban savas szint mutat.

H3803 + Hzo —»B(OH)4_ + H+

TARTALMI MRGHATAROZAS

1,000 g anyagot melegités kdzben oldunk 15 g R mannit 100 ml R vizzel készilt
oldataban. Az igy nyert oldatot, 0,5 ml R fenolftalein-oldatot hasznalva indikatorként,
1 M néatrium-hidroxid-mérdoldattal r6zsaszinig titraljuk.

A borsav tulsagosan gyenge sav (pKs = 9,24), igy kozvetlenll alkalimetrias
titralassal nem mérheto. Polialkoholokkal (pl. mannit) reagdlva azonban az
alkankarbonsavakkal osszemérheto erdsségii egybazisu savat képez, amely fenolftalein
jelenlétében natrium-hidroxid-oldattal titralhato.

_L_on HO HO—& Lo o0&
—L— ~Rp~—
_%_OH + HO/\B\OH ¥ HO—%_ = —{Z—O/B\O—{:— + H* +3H,0

A felszabadulé hidrogénion a bératom és az alkoholos hidroxilcsoport (Bronsted-
Lowry) sav-bdczis reakcidjaban képzddik.
ALUMEN
Aluminium-kalium-szulfat
AIK(S04),-12H,0 M, = 474,4

DEFINICIO
Az aluminium-kalium-szulfat AIK(SO,),-12 H,O-tartalma 99,0 — 100,5 %.

SAJATSAGOK

Szemcsés por vagy szintelen, atlatszo, kristdlyos tomeg. Vizben bdségesen
oldodik; forrasban 1évé vizben nagyon bdségesen oldodik; glicerinben oldodik;
alkoholban gyakorlatilag nem oldodik.
AZONOSITAS
S oldat. 1,5 g anyagot R vizzel 30 ml-re oldunk.

A. Szulfation: Az S oldat 5 ml-éhez 1 ml R higitott sésavat es 1 ml R1 barium-klorid-
oldatot elegyitiink. Fehér csapadék keletkezik.

Ba?* + SO, = Baso,

B. Aluminiumion: Az S oldat 2 ml-ét vizsgaljuk. Kb. 0,5 ml R higitott sésav és kb.
0,5 ml R tioacetamid-reagens hozzaadasara csapadék nem keletkezik. Az oldathoz
ezutan R higitott natrium-hidroxid-oldatot csepegtetiink. A kezdetben levald fehér
kocsonyés csapadék a kémszer feleslegeben feloldddik, de R ammodnium-klorid-
oldat hozzaadasara ismét levalik.
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Savas kozegben az aluminiumionok a tioacetamid-reagensbdl felszabadulo kén-
hidrogénnel nem képeznek csapadekot. Natrium-hidroxid hatésara aluminium-hidroxid
valik le, ami a reagens feleslegében komplexképzddés kozben oldodik:

ABT +3 OH === Al(OH),
Al(OH)3 + OH- === [Al(OH),]

Ha az oldatban ammonium-kloridot oldunk, a hidroxidion-koncentracié annyira
lecsokken, hogy a reakcid visszafordul, és ismét aluminium-hidroxid valik le.

NH,* + OH === NH; + H,0

C. Kaliumion: A vizsgélathoz az S oldat 10 ml-ét 0,5 g R néatrium-hidrogén-
karbonattal 6sszerazzuk, majd megszirjik, és a sziiredéket vizsgaljuk. Az oldatot 1
ml R natrium-karbonat-oldattal elegyitjik, majd melegitjik. Csapadék nem
keletkezik. Akkor sem valik le csapadék, ha a meg meleg oldathoz 0,05 ml R
natrium-szulfid-oldatot adunk. Az oldatot jeges vizben lehiitjiik, és R borkdsav 150
g/l toménységii oldatanak 2 ml-ével elegyitjuk. Lassankent feher kristalyos
csapadék valik le.

Az oldathoz hozzaadott natrium-hidrogén-karbonat az aluminiumionokat
aluminium-hidroxid formajaban kicsapja. A sziredékben maradt kaliumionok
borkésavval azonosithatok:

COOH COoOK*
CH-OH 4+ CH-OH .
EH-OH EH-OH
CooH ¢CooH

VIZSGALATOK

Ammonium: legfeljebb 0,2%. Az S oldat 0,4 ml-ét R vizzel 14 ml-re higitjuk. Az
oldatot sziikség esetén R higitott natrium-hidroxid-oldattal meglugositjuk, majd R vizzel
15 ml-re higitjuk. Az oldathoz 0,3 ml R lugos kalium-[tetrajodo-merkurat(l1)]-oldatot
elegyitink. Az ¢sszehasonlitd oldatot 10 ml R amménium-mértékoldat (1 ppm NH,), 5
ml R viz és 0,3 ml R lugos kalium-[tetrajodo-merkurat(ll)]-oldat elegyitesével
készitjuk. A kémcsoveket dugdval lezérjuk.

5 perc elteltével a vizsgalati oldatban észlelt sarga szinez6dés nem lehet erésebb,
mint az amma&nium-mértékoldatot tartalmazo6 6sszehasonlité oldatban.

Lasd Hatarérték-vizsgalatok: Ammaonium.

Vas: legfeljebb 100 ppm. Az S oldat 2 ml-ét R vizzel 10 ml-re higitjuk. R
citromsav 200 g/l toménységii oldatanak 2 ml-ét és R tioglikolsav 0,3 ml-ét elegyitjuk
hozza. Az oldatot 1 ml R ammdnia-oldattal meglugositjuk és R vizzel 20 ml-re higitjuk.
Az 0sszehasonlité oldatot azonos modon, de 10 ml R vas-mértékoldattal (1 ppm Fe)
készitjuk.

5 perc elteltével a vizsgalati oldatban észlelt rozsaszinli szinez6dés nem lehet
erdsebb, mint a vas-mértékoldatot tartalmazo6 6sszehasonlito oldatban.

Lasd Hatarértek-vizsgalatok: Vas.
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Nehézfémek: legfeljebb 20 ppm. Az S oldat 8 ml-ét R vizzel 20 ml-re higitjuk. Az
igy kapott oldat 12 ml-éhez 2 ml R tompit6oldatot (pH 3,5) elegyitliink. Az oldatot 1,2
ml R tioacetamid-reagenshez ontjiuk, tgyelve a gyors elegyitésre. Az 6sszehasonlitd
vizsgalatot azonos modon, de 10 ml R élom-mértékoldat (1 ppm Pb) és 2 ml vizsgélati
oldat elegyével, az Ures kisérletet pedig 10 ml R viz és 2 ml vizsgalati oldat elegyével
végezzik. Az d&sszehasonlitd oldatban az Gres kisérlethez képest halvanybarna
szinez0désnek kell megjelennie.

2 perc elteltével a vizsgalati oldatban észlelt barna szinezddés nem lehet erdsebb,
mint az 6lom-mértékoldatot tartalmazé 6sszehasonlito oldatban.

Lasd Hatarérték-vizsgalatok: Nehézfémek.

V.6 Alkalifoldfém-csoport
Gyogyszerkonyvi vizsgalati eloiratok

MAGNESII OXIDUM LEVE
Konnyid magnézium-oxid
MgO M, = 40,30

DEFINICIO

A konnyli magnézium-oxid kiizzitott anyagra vonatkoztatott MgO-tartalma 98,0 -
100,5 %.

SAJATSAGOK

Finom, fehér, amorf por. Vizben gyakorlatilag nem oldodik. Hig savak —
legfeljebb enyhe pezsgés kozben — oldjak.

AZONOSITAS

B. Magnéziumion: 15 mg anyag 2 ml R higitott salétromsavval készilt, majd R
higitott natrium-hidroxid-oldattal semlegesitett oldatat hasznaljuk. Az oldathoz 1
ml R1 higitott ammonia-oldatot elegyitve fehér csapadék keletkezik, amely 1 ml R
ammonium-klorid-oldat hozzéadasara feloldddik. Az oldathoz 1 ml R dinatrium-
hidrogénfoszfat-oldatot elegyitlink. Fehér, kristalyos csapadek keletkezik.

Az ammonia-oldat hozzaadasakor kivalo csapadék (Mg(OH),) nem oldodik
ammonia feleslegében.

Mg?* + 2 H,O + 2 NH; === Mg(OH), + 2 NH,"

Mivel a magnézium-hidroxid relative j6l 0/déds, erds bazis (K1 = 2,5 - 10%), a kis
feleslegli  ammonia-oldattal — magnezium-hidroxid csapadék  ammodnium-klorid
hozzdadasakor — a tdmeghatas torvényével dsszhangban — feloldodik. Az igy kapott
oldatot nevezziik magnézia mixturanak.

A kapott oldathoz dinatrium-hidrogén-foszfatot adva magnézium-ammaonium-
foszfat valik le:

Mg2* + HPO,2 + NH; <== MgNH,PO,
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VIZSGALATOK

S oldat. 5,0 g anyagot 30 ml R desztillalt viz és 70 ml R ecetsav elegyében
oldunk. Az oldatot 2 percig forraljuk, majd lehiitjiik és R higitott ecetsavval 100 ml-re
higitjuk. Az oldatot — szlikség esetén — megsziirjiik.

Klorid: legfeljebb 0,15%. Az S oldat 0,7 ml-ét R vizzel 15 ml-re higitjuk. 1 mI R
higitott salétromsavval elegyitjik, és ezt az elegyet egy mozdulattal egy 1 ml R2 eziist-
nitrat-oldatot tartalmazé kémcsébe Ontjik.

Az 0sszehasonlitd oldatot azonos modon, de 10 ml R klorid-mértékoldat (5 ppm
Cl) és 5 ml R viz elegyébdl kiindulva készitjiik. Az oldatokat tartalmazd kémcsoveket
fénytdl védett helyre tessziik és 5 perc elteltével oldalnézetben, fekete hattér elott
hasonlitjuk dssze.

A vizsgalati oldatban észlelt opaleszcencia nem lehet erdsebb, mint a klorid-
mértékoldatot tartalmazé 6sszehasonlito oldaté.

Lasd Hatérérték-vizsgalatok: Klorid.

Kalcium: legfeljebb 1,5%. Az S oldat 1,3 ml-ét R desztillalt vizzel 150 ml-re
higitjuk. A vizsgélathoz ezen oldat 15 ml-ét hasznaljuk.

0,2 ml R alkoholos kalcium-mértékoldatot (100 ppm Ca) 1 ml R ammoénium-
oxalat-oldattal elegyitink. 1 perc mulva hozzadntjik 1 ml R higitott ecetsav és a
vizsgalanddé anyagot tartalmazdé 15 ml oldat elegyet, és jol &sszerdzzuk. Az
0sszehasonlito oldatot azonos maddon, de 10 ml R vizes kalcium-mértékoldattal (10 ppm
Ca), 1 ml R higitott ecetsavval és 5 ml R desztillalt vizzel keészitjuk. 15 perc elteltével a
vizsgélati oldatban észlelt opaleszcencia nem lehet erésebb, mint a kalcium-
mértékoldatot tartalmazé 6sszehasonlité oldatban.

Kalcium-oxalat csapadék képzddik.
Ca?* +(C00),* = Ca(COO0y,

Jellemzbé reakcié. A kalcium-oxaldt — ellentétben més alkaliféldfém-oxalat
sokkal — ecetsavban nem oldodik.

Arzén: legfeljebb 4 ppm. 5 ml S oldatot R vizzel 25 ml-re egészitink ki. Az
oldathoz 15 ml R tdmény sésavat, 0,1 ml R on(l1)-klorid-oldatot és 5 ml R kalium-jodid-
oldatot elegyitiink. 15 perc elteltével 5 g R aktivalt cinket szérunk az oldatba. A
késziiléket késedelem nélkiil Osszeszereljiik és a lombikot vizfiirdébe allitjuk. A
vizfirdé homérsékletét gy szabalyozzuk, hogy a gazfejlédés egyenletes legyen. Az
0sszehasonlitd vizsgalatot azonos modon, de R vizzel 25 ml-re higitott, 1 ml arzen-
mértékoldattal (1 ppm As) végezziik. A bekovetkezé valtozasokat leghamarabb 2 ora
elteltével hasonlithatjuk dssze.

A vizsgélandé anyaghoz hasznalt higany(ll)-bromidos papir szinez6dése nem
lehet er6sebb, mint amelyet az sszehasonlitd vizsgalat soran észleliink.

Lasd Hatérérték-vizsgalatok: Arzén.
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TARTALMI MEGHATAROZAS

Az anyag 0,320 g-jat 20 ml R higitott s6savban oldjuk, majd az oldatot R vizzel
100,0 ml-re higitjuk. Az oldat 20,0 ml-ét bemerjik egy kb. 500 ml-es Erlenmeyer-
lombikba, és higitjuk 100 ml R desztillalt vizzel. Ezt kovetéen hozzaadunk 10 ml R
ammonium-klorid-tompitéoldatot (pH=10) és 50 mg R eriokromfekete-T-porhigitast. Az
oldatot kb. 40 °C-ra melegitjiik, és ezen a hdmérsékleten tartva 0,1 M nétrium-edetéat-
mérdoldartal addig titraljuk, amig az oldat ibolya szine teljesen kékre valtozik.

A magnéziumionok komplexometrias titralasa optimalis pH-janak beallitasa
céljabdl a titralast ammonium-klorid tompitéoldatban (pH 10) vegezzik. Ennél
lugosabb korulmenyek kozott a magnéziumionok magnézium-hidroxid (Mg(OH),)
forméjaban kicsapddnak az oldatbol. A titralas végpontjat a szabad erikromfekete T
indikator szine (kék) jelzi. (Az erikromfekete T indikator magnéziumionnal képzett
komplexének szine ibolya.)

Mg?" + H,Y2 = MgY? + 2 H'

HOOC-CH, CH,—COOH
HaY - \N—CHZ—CHz—N/
HOOC-CH3 “CH,-COOH
BARII SULFAS
Barium-szulfat
BaSO, M, =233,4
SAJATSAGOK

Szemcsés részecskéktdl mentes, finom, nehéz, fehér por. Vizben és Szerves
oldoszerekben gyakorlatilag nem oldddik. Savakban és alkaliligokban alig oldodik.

AZONOSITAS

A. Szulfation: A vizsgéalathoz 0,2 g anyagot R natrium-karbonéat oldatanak (500 g/l) 5
ml-ével 5 percig forralunk. A csapadékos folyadékot 10 ml R vizzel higitjuk, majd
megszlrjik. A sziiredék egy részletét R higitott sdsavval megsavanyitjuk, és az igy
kapott oldatot vizsgaljuk. Az oldathoz 1 ml R higitott sésavat és 1 ml R1 barium-
klorid-oldatot elegyitink. Fehér csapadék keletkezik.

A vizben (gyakorlatilag) oldhatatlan barium-szulfat egy kis része a tomeény
natrium-karbonat-oldatban forralads hatasara barium-karbonattd alakul, melyet a
valtozatlan barium-szulfattal egyiitt kisziiriink.

BasO, + CO;%> = BaCO; + SO,*

A szlredékben oldddd szulfat savas korulmények kozott barium-kloriddal
reagaltatva barium-szulfat csapadékot képez.

B. Bariumion: Az eléz6 vizsgalatban sziirére gyiijtott csapadékot haromszor egymas
utan, kis mennyiségii R vizzel mossuk; ezutan 5 ml R higitott sosavat 6ntink ra. A
lecsepeg6 sziiredékhez 0,3 ml R higitott kénsavat adunk. Fehér csapadék képzodik,
amely R higitott natrium-hidroxid—oldatban nem oldédik.
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A szilard barium-karbonat sésavban oldodik

BaCO; + 2H" = Ba?"+ H,0 + CO,

és az oldathoz adott kénsav hatdsara barium-szulfat csapadék képzddik. A
képz6dd barium-szulfat nem oldodik sem kénsavban, sem natrium-hidroxidban.

Ba* + SO, = BasO,

VIZSGALATOK

S oldat. 4,00 g anyagot 8 ml R desztillalt viz és 12 ml R higitott ecetsav elegyével
5 percig forralunk. A csapadékos folyadékot megsziirjiik és a lehiilt sziiredéket R
desztillalt vizzel 20 ml-re higitjuk.

Oldhaté bariumsok. Az S oldat 10 ml-éhez 1 ml R higitott kénsavat elegyitink.
Egy Ora elteltével az oldat opélossaga nem lehet erésebb, mint azé az Gsszehasonlitd
oldaté, amelyet az S oldat 10 ml-¢ébél és 1 ml R desztillalt vizbol készitettiink.

Az oldat opalossaga barium-szulfat csapadék képzddésére, s igy ecetsavban
old6do bariumso szennyezésre utal.

V.7 Alkélifém-csoport

Gyogyszerkonyvi vizsgalati eloiratok

KALII PERMANGANAS

Kélium-permanganét

KMnO4 M, =158,0

DEFINICIO
A kélium-permanganat KMnO,-tartalma 99,0 — 100,5 %.

SAJATSAGOK

Sotétvords vagy barnasfekete szemcsés por, illetve sotétvords vagy csaknem
fekete, altalaban fémfényli kristalyok. Hideg vizben oldédik; forrasban 1év6 vizben
bdségesen oldodik. Bizonyos szerves anyagokkal érintkezve bomlik.

AZONOSITAS

A. Kb. 50 mg anyagot 5 ml R vizben oldunk. Az oldat 1 ml R alkohol és 0,3 ml R
higitott natrium-hidroxid—oldat hozzaadasara zold szinii lesz; a forrasig melegitett
oldatbol s6tétbarna csapadek valik le.

o)
2MNO,” + CH3-CH,-OH = 2Mn0,2 + CH3—C”  + 2 OH'
H

2MNO, + 3 CHy-CHyOH = 2MNO)OHy, + 3 CHyCHO + 2 OH"
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A hidegen lejatszd6dd reakciot a zdld szinii mangandtionok képzédése, mig a
melegitéskor lejatszodo reakciot a barna szinii bdzisos mangdn-oxid csapadék levalasan
tul az acetaldehid szaga is jelzi. Ez azonban nem tul erds, mert a permangandt az
acetaldehidet tovabb is képes oxidalni:

2 MNO, + 3 CH3CHO + OH = 2 MN(0)(OH), + 3 CHzCOO"
B. Kaliumion: Az A pont szerinti, csapadékos oldatot megszirjiik és a sziiredék 1 ml-
ét vizsgaljuk. Az oldathoz 1 ml R higitott ecetsavat és R natrium-hexanitrito-

kobaltat(l11) frissen készitett, 100 g/l-es oldatabol 1 ml-t elegyitink. Azonnal sarga
vagy narancssarga csapadék keletkezik.

A kaliumionok acetat-pufferben sarga csapadekot adnak:

2 K* + Na* + [CO(NO,)e]* = K,Na[CONO,)g]

TARTALMI MEGHATAROZAS

Az anyag 0,300 g-jat R vizzel 100,0 ml-re oldjuk. Az oldat 20,0 ml-éhez 20 ml R
vizet, 1 g R kalium-jodidot és 10 ml R higitott s6savat adunk. A felszabadult jédot, 1 ml
R keményité—oldatot alkalmazva indikatorként, 0,1 M natrium-tioszulfat-mérdoldartal
titraljuk.

A titrélas végpontjat a jod-keményité komplex — hig oldatban sargasbarna —
szinének eltiinése jelzi.

10" + 2MnO, +16H* = 51, + 2Mn2* + 8 H,0

l, + 25,052 = 21 + S,04%
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VI Szerves gyogyszer hatéanyagok szerkezeti
jellemzése és gyogyszerkdnyvi vizsgalata
(példak)

VI.1 Szeénhidrogének

A szénhidrogének elemi Osszetétel tekintetében a legegyszeriibb szerves vegyiiletek,
szén- és hidrogénatomokbdl épulnek fel. Az egyméssal kapcsolédd szénatomok
lancokat alkotnak vagy gylrivé zarodnak. Ez alapjan megkiilonboztethetiink nyilt
lancy, vagyis alifés és gytrts, vagyis ciklusos szénhidrogéneket.

A telitett szénhidrogénekben a tetraéderes térszerkezettel rendelkezd sp®
hibridallapotu szénatomok kizarélag egyszeres kotéssel kapcsoldédnak egymashoz. A
telitetlen szénhidrogénekben kettés vagy harmas kotésii szénatomparok is el6fordulnak,
a kapcsol6dé szénatomok sp? vagy sp hibridallapotanak megfelelSen.

VI.1.1 Alifas telitett szénhidrogének

VI.1.1.1 Szerkezet, nevezéktan

A telitett nyilt lancu (alifas) szénhidrogéneket 6sszefoglalé néven alkanoknak vagy
paraffinoknak is nevezzik.

A nem elagazo szénlancot normalis szénlancnak nevezzik. A n-alkanok homolog
sort alkotnak, altalanos képletik: CpHan«. A tobb szénatomos szénvegylletek
szénatomjai egymashoz valé kapcsolédasuk mddja szerint négyféle strukturalis
helyzetben lehetnek: primer (1), szekunder (Il), tercier (II) és kvaterner (IV)
szénatomokat kiilonboztetiink meg, annak megfelelden, hogy egy, kettd, harom vagy
négy szénatommal kapcsolodnak dssze.

L
CHs

L . v . ]

CH;—CH—C—CH;—CHj5

| |
CH; CHs
l. .

Az alkénok elnevezésének alapvetd szabalya, hogy a gordg szdmnévhez, ami az
egymashoz kapcsolodo szénatomok szamat jelzi, az -an végzodést kapcsolva adjuk meg
a telitett szénhidrogén nevét. Az eldgazd szénlanci alkanok elnevezésének
legfontosabb, IUPAC altal kidolgozott szabalyai:

1. Az alkan szerkezeti képletében megallapitjuk a leghosszabb nem elagazé
szénlancot. Ez megadja a vegyulet szisztematikus nevének alapjat. Amennyiben
tobb egyforma hosszusagu, nem elagazd szénlanc is talalhaté a molekulaban, az
elnevezés alapjanak azt valasztjuk, amelyiknek tobb szubsztituense van.

2. Megszdmozzuk a kivalasztott leghosszabb folyamatos szénlancot olyan mddon,
hogy a szubsztituenst hordozé szénatomok a lehet6 legkisebb szamot kapjak.

3. A szubsztituenseket azonositjuk. Az elnevezés alapjaul szolgalé alkan neve elé
illesztjiik a megfeleld szubsztituens nevét, szdmmal jelolve helyzetét.
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4. Tobb kapcsolodd szubsztituens esetén mindegyiknek megadjuk a nevét (abc-
rendben, illetve prioritdsuk sorrendjében soroljuk fel a szubsztituenseket) és
helyzetét az elnevezés alapjat szolgalo normalis alkanban.

5. Amikor két vagy tobb szubsztituens kapcsolodik ugyanazon szénatomhoz, akkor a
szénatom szamat tobbszor is megnevezzik.

6. Amikor egy szubsztituens tobbszor fordul elé a vegyiiletben, akkor di-, tri-, tetra-,
penta- stb. eldtaggal jeloljiik a mennyiségét a szisztematikus névben.

1 2 3 B
CH3—CH—CH—CH—CH;—CH;—CHj3

| | sl
CH; CHs <|:H—CH3

] CHQ
|
7 CHs

2.3, 5-timetil-4-propilheptan
VI.1.1.2 Tulajdonsagok

Az alifas telitett szénhidrogének nem tartalmaznak funkcios csoportokat. Mivel a C-H
kotés csaknem tisztan kovalens jellegli, dipolusmomentumuk nulla.

Fizikai sajatsagok
A normalis szénlancu paraffinok homoldg soranak elsé négy tagja szobahdmérsékleten
gaz halmazallapotu, a Cs-Cy¢ intervallumba tartozoak kis strtiségii folyadékok, a Ci7-
nél magasabb homoldgok szilard halmazallapotuak.

Forraspontjuk a molekulatomeggel viszonylag ardnyosan novekszik. Az elagazo
lanct izomerek illékonyabbak, olvadés- és forraspontjuk kisebb, mint a megfeleld
normal alkané. Ez a molekuldk kompaktabb, illetve nyujtott alkataval magyarazhatd. A
nyutjtott molekulak k6zott er6sebb London-féle kdlcsonhatasok alakulnak Ki.

Az alkanok apolaris vegyiiletek, vizzel gyakorlatilag nem elegyednek, vizben nem
oldodnak. Apolaris szerves olddszerekben (benzol, aceton, szén-tetraklorid stb.) jol
oldédnak.

Kémiai sajatsagok
Az alkanok, apolaris szerkezetiiknek megfelelden kevéssé reakcioképesek, igen stabil
vegyiiletek. Szobahdmérsékleten savakkal vagy lagokkal nem reagalnak, oxidalo- vagy
redukaloszerekkel szemben is kdzGmbdosek.

Oxigénfeleslegben magasabb hémérsékleten elégnek, égéstermékiik szén-dioxid
¢és viz. A reakcidt erds exoterm hovaltozas kiséri. Ezen égési folyamatok képezik az
alapjat a természetben el6forduld alkanok (foldgaz és kdolaj) tiizeldanyagként vagy
motorok hajtdéanyagaként valé hasznosithatosaganak.

3n+1
2

CoHansz  + 0 ——» nCO; + (n+1)H0

Jellemzd reakcidjuk a fény és/vagy ho Kkatalizdlo hatasara lezajlo
halogénszubsztitucid. (Lasd. Halogénezett szénhidrogének fejezet)
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Fényabszorpcio
A paraffinok 170 nm felett optikailag teljesen atlatszoak, mert csupan o —c™* gerjesztés

lehetséges. A folyékony alifas szénhidrogének ezért jol hasznalhatok olddszerként UV-
spektrofotometrias méréseknél.

VI.1.1.3 Eldallitas

A paraffin szénhidrogének természetes forrasbol, foként kdolajbol nyerhetdk. A kdolaj
f6 tomege szénhidrogénekbdl, valamint oxigén-, kén- és nitrogén-tartalmua
vegyiiletekbdl all.

A koolaj feldolgozasanak alapja az egyes frakciok illékonysag alapjan torténd
elvélasztasa, az un. frakcionalt desztillacio. Az atmoszférikus nyomason, kb. 350 °C-ra
felhevitett kdolajgézoket frakciondldo toronyban folyamatosan hiitik €s a parlatokat
illékonysag alapjan gytjtik ossze.

Koolaj-desztillalas fo frakcioi

Parléasi intervallum Frakcid neve | Szénatomszadm Felhasznalas

<20 °C gazok C,-Ca fitéanyag, lizemanyag,
alapanyag
tizemanyag (tovabbi

20 - 200 °C (nyers) benzin Cs-Cyp frakcionalas utéan),
ipari oldoszer

o kerozin, i petréleum (tovabbi tisztitas

200-350°C tiizel6olaj Ci2-Cus utan), dizelolaj, flitdolaj

350 - 400 °C olajok Cis - Cop kenoc?la] ok, paraffinolaj,
vazelin

> 400 °C parlasi maradék Cyp - aszfalt

VI.1.1.4 Gydgyaszati alkalmazasok

A gyogyaszati célra hasznalt paraffin-készitmények nem egységes vegyuletek, hanem
alifas szénhidrogének keverekei.

A VII. Magyar Gyogyszerkdnyvben hivatalos gydgyaszati benzin a nyers benzin
tovabbi feldolgozasaval és tisztitasaval nyert, alacsony illékonysagu frakcié (Fp. 60-
120°C). Borfeliilet lemosasara, kendcsok vagy tapaszok eltavolitdsara hasznaltak.

A paraffin- és vazelinkészitmények a kendolaj-frakcio atdesztillalg, illetve
visszamarad0 részében vannak. A VIII. Magyar Gyodgyszerkdnyvben is hivatalos
paraffin- és vazelinkészitmények felhasznalasa elsdsorban technologiai alapanyagként,
segédanyagként torténik, foként kiilsleges célra szant gyodgyszerkészitmények (pl.
kendcsok, krémek stb.) eldallitdsanal.
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A Ph. Hg. VIII1.-ban hivatalos szénhidrogén keszitmenyek

Név Fébﬁoﬁégﬁﬁsegf - Fizikai mutatoszamok
Paraffinum liquidum Ci0-Cyo Forréaspont: > 360 °C
Paraffinum solidum C17 - Css (n-paraffinok) Olvadaspont: 50 - 61 °C
Vaselinum album Ci7 - Cas(n- és izo-paraffinok) | Cseppenéspont: 35 - 75 °C
Vaselinum flavum Ci7 - Cas(n- és izo-paraffinok) | Cseppenéspont: 40 - 60 °C

VI.1.1.5 Gyogyszerkonyvi vizsgalatok

A VIII. Magyar Gyogyszerkonyv elsé azonositasként infravords abszorpcios
spektrofotometriés vizsgalatot végeztet, az anyagok spektrumat referencia-spektrummal
kell Gsszevetni.

A Gyogyszerkonyv a megfelelé 0Osszetételt fizikai vizsgald eljarasokkal
ellendrizteti. Folyékony paraffin esetén a viszkozitas, relativ siiriiség meghatarozasa
tajékoztat az Osszetételrdl. A kendcsallomanyu vazelin esetén a cseppenéspont, a szilard
paraffin esetén az olvadaspont meghatarozasaval ellendrizhetjik a megfeleld
Osszetételt.

A szénhidrogen-készitmenyek policiklusos, aromas szénhidrogen tartalmanak
ellendrzésére a gyogyszerkonyv UV-spektrofotometrias eljarast ir el6. A meghatarozas
alapja, hogy a paraffin-szénhidrogének csak a tavoli UV-tartomanyban (200 nm alatt)
mutatnak elnyelést, mig az aromas vegyiletek elnyelése 200 - 400 nm ko6zott is jelent6s,
¢s hatéarozott elnyelési maximumaik is vannak. A policiklusos aromas szennyezdok
ellenérzése karcinogén hatasuk kdvetkeztében kiléndsen fontos.

VI.1.2 Gyiiriis telitett szénhidrogének

VI.1.2.1 Szerkezet, nevezéktan

A szénatomokbol all6 gyiiriit tartalmazo, telitett szénhidrogéneket cikloalkanoknak
vagy cikloparaffinoknak nevezziik. Altalanos képletiik: CnHon.

A gyliriis szénhidrogének neve az azonos szénatomszamu, normalis lancu
alkanéval megegyezik, csak a név elé a gylirire utald ciklo szot tesszikk. A gylr
esetleges szubsztituenseit ez elé irjuk.

H3C CHs

4-metil-izopropilciklohexan

90 A projekt az Eurdpai Uni6 tAmogatasaval
az Eurdpai Szocialis Alap tarsfinanszirozasavalvalosul meg



Szerves gyogyszer hatdanyagok szerkezeti jellemzése és gyogyszerkonyvi vizsgalata
(példak)

A ciklohexan térszerkezete

A ciklohexan hattagi gytliriije gy alakit ki teljesen fesziiltségmentes konformaciot,
hogy minden szénatom koriil tetraéderes elrendez6dés alakul ki, és a szomszédos -CH-
csoportok is nyitott allasban vannak. Ez a konformacié a szék, amikor minden masodik
szénatom van egy sikban. A cikohexan kddkonformacioja nem ennyire kedvezd, mivel a
gytirti sikjat alkotod négy szénatom esetében a hidrogének fedd allasban vannak.

szek kad

A szubsztitudlatlan cikohexanmolekuldk szobahdmérsékleten gyors, reverzibilis
atalakulassal valtoztatjdk konformaciojukat. A ketféle konformer kozotti csekély
energiakiilonbség miatt egyik sem izolalhato, bar szobahdmérsékleten a molekulak 99,9
%-a székalaku.

A ciklohexanban a szénatomokbdl kiindulé két-két C-H kotés kozil az egyik a
gylirt sikjara axialisan ("tengelyiranyban", merélegesen) helyezkedik el, a masik kotés
iranya alig tér el a gy(ri sikjatol, ez az ekvatorialis ("egyenlit6i") helyzet.

A ciklohexankonformerek atalakuldsa soran az axialis kotésirany ekvatorialissa
modosul, az eredendden ekvatorialis pedig axialissa.
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Diszubsztitualt ciklohexanszarmazékok: cisz-transz izoméria
A diszubsztitudlt 1,2-, 1,3- és 1,4-ciklohex&n-szarmazékok mindegyikébdl (kiilonb6z6
szubsztituensek esetén) 4-4 konformer lehetséges.
1,2-diszubsztitualt szarmazékok:

a a
1 1 )
e
2 2
2 a 2 a

cisz-1a,2e cisz-1e,2a transz-le,2e transz-1a,2a

Amennyiben a két szubsztituens azonos, akkor a konformerek szama legfeljebb
harom (két transz és egy cisz konformer). A legstabilabb a transz le,2e-izomer. A
nagyobb térkitoltésii szubsztituensek altalaban ebbe a helyzetbe rendezddve stabilak.

Ha két ciklohexangytrti kondenzalodik, az torténhet cisz €s transz jelleggel. A
transz-dekalinban a kézos szénatomokhoz kapcsolodd H-atomok axidlis allasuak, ezért
a két gylirli ekvatorialis kotéssel kapcsolodik és kozel egy sikot alkot. A cisz-dekalinban
a kozos szénatomok szubsztituenseinek egyike axialis, a masik ekvatorialis allasd, a
molekula térben hajlitott.

s OO RO

transz-dekalin cisz-dekalin

A hérom ciklohexan- és egy ciklopentangyiirii kondenzacidja soran felépiil6
szteranvaz szamos, fizioldgiai és terdpiads szempontbol fontos vegyulet alapvéza. A
természetben minkét gytiriikapcsolodasi mod megtalalhato.

VI.1.2.2 Tulajdonsagok

A cikloalkdnok fizikai sajatossagai (strtiség, olvadaspont, forraspont stb.) nagyban
hasonlitanak a nyilt szénlancu szénhidrogének tulajdonsagaihoz.

A Kis szenatomszamu vegyiiletek gytiriije, a nagy gyturiifesziiltség kovetkeztében,
viszonylag koénnyen felszakithatd. A vegylletek a ciklopentantol felfelé kevéssé
reakcioképesek.

92 A projekt az Eurdpai Uni6 tAmogatasaval
az Eurdpai Szocialis Alap tarsfinanszirozasavalvalosul meg



Szerves gyogyszer hatdanyagok szerkezeti jellemzése és gyogyszerkonyvi vizsgalata
(példak)

VI.1.3 Alifas telitetlen szénhidrogének

Az alkénekben (olefinek) kettés kotéssel kapcsolodd szénatomok talalhatok, az
alkinekben harmas kotés fordul el6.

VI.1.3.1 Szerkezet, nevezéktan

Az alkének a legkisebb mértékli telitetlenséget mutatd szénhidrogének, altalanos
képletik: CnHzn. A szénvegyllet nevében az -én részlet a C=C kettds kotésre utal. Az
alkinek nevében talalhato -in végzodés utal a C=C harmas kotésre. A kettds és harmas
kotes helyét szammal kell jelezni. A nem szubsztitualt alkénlanc szamozasat ugy
kezdjiik, hogy a kettds kotést hordozo szénatom a lehetd legkisebb sorszamot kapja. Ha
a lancban kettds és harmas kotés is van, a kettdés kotés kapja a kisebb sorszamot. A
szénlanc lehet normalis, elagazo vagy gytris.

1

2 C‘H3
CHs 3 CH.,
\ . CHg 1 27 “3 4
H;C—CH—CH=CH, H,C=CH—C=CH
CH,—CHs
3-metilbut-1-én 4-etil-3-metilciklohexén 2-etilbut-1-én-3-in

-z

Amennyiben a kettés kotést hordozd mindkét szénatomhoz kiilonbozé szubsztituensek
kapcsolddnak, az sztereoizomériahoz (geometriai izoméria) vezet.

HSC\ /CH3 H3C\ /H
/C - C\ /C :C\
H H H CHs;
Z-2-butén E-2-butén
cisz-2-butén transz-2-butén

Az E- vagy transz izomer a kisebb energiatartalmu, stabilabb molekula. Az
izomerek fizikai és kémiai sajatsagai (oldhatdsag, Op stb.) jelentésen kiilonbézhetnek
egymastol.

VI1.1.3.2 Reakciok

A m-elektronpar folytan a kett6s vagy harmas kotest tartalmazo vegyuletekre az addicios
reakciok jellemzéek. Az elektrofil reaktans a kett6s kotés aktivalodasat, a n-elektronpar
eltolodasat okozza, karboniumkationt alakit ki, ami egy nukleofil partnerrel
kapcsolddik. A reakcidt elektrofil addiciénak nevezziik.

AN /_\\ / 9 '?\ >\<

X
cec o+ AY cq? S5 c-C
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Halogénaddicio
Az addicid sebessége altaldban a F > ClI > Br > | sorrendet kdveti. Analitikai

szempontbol féként a bromaddiciéo jelentds, amely az olefinkdtés azonossagi
vizsgalataként gydgyszerkonyvi reakcid is.

Hidrogén-halogenid addicio
Az addicio sebessége altaldban a HI > HBr > HCl > HF sorrendet koveti. Az
aszimmetrikus szerkezetli alkénekben a hidrogén-halogenid addicié6 a Markovnyikov-
szabaly szerint érvényesul. A hidrogénatom mindig ahhoz a szénatomhoz kapcsolddik,
ahova mar eredetileg is tobb hidrogén kapcsolddott.

VI.1.4 Aromas szénhidrogének

VI.14.1 Szerkezet, nevezéktan

Az aromas szénhidrogének legfontosabb képviseldje a benzol. Vannak olyan aromés
szénhidrogének, amelyek molekulait tébb 6sszekapcsolddott benzolgytirti alkotja, a
legegyszeriibb ilyen szerkezetli vegyiilet a naftalin.

Az aromas szénhidrogének nevét a benzolbdl vagy a megfeleld kondenzalt gytiriis
vegyiiletbdl szarmaztatjuk. A gylriit ugy szamozzuk, hogy a szubsztituenseket hordozd
szénatomok a lehet6 legkisebb sorszamot kapjak.

OCHjs
4 2
NO, Ck_1 CHs
3 3
2 4
1 5
Br Br

4-metoxi-3-nitro-brombenzol 5-brém-3-metil-klérbenzol

Ha a benzolgyiirith6z oxigéntartalmt funkcids csoport (-OH, -CHO, -COOH)
vagy primer aminocsoport kapcsolodik, akkor a vegyiilet nevét az igy képzodott
szarmazékra vonatkoztatva adjuk meg.

COOH NH»

1 4
2 3
3 5 >

HO A NH- )

OH
5-amino-3-hidroxibenzoesav 4-aminofenol
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Sok vegyulet eseten trivialis nevet hasznalunk.

CH4 CH= CH, CH-
CHs
CHs

toluol orfo-xilol meta-xilol para-xlol
NH» OH H“C’?D COOH
anilin fenol benzaldehid benzoesav

A benzol esetén a hat szénatom szabalyos hatszdget alkot, minden szénatomhoz egy
hidrogénatom kapcsolodik. A Kekule-féle képlet szerint a gylirtiben egyes ¢és kettds
kotések valtakozva kotik dssze a szénatomokat. Ugyanakkor a két, teljesen egyenértékii
hatarszerkezet kdzil egy sem fejezi ki a valds szerkezetet.

Ez az abrazolasmdd egyaltalan nem magyardzza meg a benzol és az aromas
szénhidrogének csekély addicios hajlamat, viszonylag nagy stabilitasat. A benzol
szerkezete ugy képzelhetd el, hogy a m-elektronok delokalizéltak, felhdszertien
koriilveszik a gytirlit, merdlegesen a o-kotések sikjara. A hat darab m-elektron
részvételével kialakuld "aromas" szerkezet igen stabil. Altalanossagban elmondhatd,
hogy mindazok a vegyiiletek aromasak, amelyek planaris gytriiben 4n+2 m-elektront
tartalmaznak (Huckel-féle szabaly), ezek lehetnek izociklusos vagy heterociklusos
szarmazekok is. A benzol egyszerlsitett szerkezetét hatszogbe rajzolt korrel is
abrazolhatjuk, amiben a kor a m-elektonszextettet jelképezi. Ez azt is kifejezi, hogy a
benzolban nincsenek egyes és kettds kotések, minden szénatompar kozott azonos a
kotéstavolsag.

VI.1.4.2 Tulajdonsagok

Fizikai sajatsagok
A monociklusos aromas szénhidrogének szintelen, szobahémérsékleten tobbnyire
folyékony, jellegzetes szagli anyagok. Nagyfoku telitetlenségiik miatt erdsen kormozé
langgal égnek. Vizben nem, szerves oldoszerekben jol oldodnak, illetve elegyednek.
Forraspontjuk molekulatomegiikkel nd.
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Fényabszorpcio
A benzol, a konjugdlt n-kotésrendszernek kdszonhetden erds elnyelést mutat UV-
tartomanyban. 254 nm-nél jelentés maximum észlelhet6, amely maximum jelentésen
eltolodhat kiilonb6z6 szubsztituensek hatasara.

VI1.1.4.3 Reakciok

Az aromas kotésrendszer stabilitasa alapvetden meghatarozza a kémiai reakciok
jellegét. Az aromas vegyiiletek telitesi, addicios reakcidi nagyon lassan jatszodnak le,
mig a szubsztiticios reakciok kénnyen mennek végbe. A benzol és szarmazékainak
legfontosabb reakcioja az elektrofil szubsztitdcio.

Elektrofil szubsztittcio

A reakcid altalanos mechanizmusara jellemzd, hogy a szubsztratum aromas gytirijének
n-elektronjai nukleofil jellegiiek, mig a reaktans (pl. Bry, HNO3, H,SO;, stb.) elektrofil.
Els6 Iépésben egy laza komplex alakul ki, majd amikor az elektrofil reagens kovalensen
kotédik, akkor egy pozitiv toltésti ion (karboniumion) keletkezik. Képzdodését
katalizatorok eldsegitik. A proton tavozasaval helyredll az eredeti aromas jelleg, a
szubsztitlicio befejezddik.

A benzol szimmetrikus elektronszerkezete miatt a hat lecserélheté H-atom
egyenértékil, csak egyféle szarmazék keletkezhet monoszubsztiticids reakcidoban. Az
aromas gyuriiben levé szubsztituens a gylrii tovabbi szubsztitiicidjat azonban mar
maodositja, befolyasolva a mésodik szubsztitlcié helyét és sebességét.

A benzolhoz kapcsolddé funkcids csoportokat két osztalyba lehet sorolni:
e Elsérendii (orto-, para-iranyitd) szubsztituensek:

-NH,, -NHR, -NR;,, -OH, -OR, -R, -Ar, -halogén
e Masodrendii (meta-iranyitd) szubsztituensek:

-NR3", -NO, -CN, -SO3H, -CHO, -COR, -COOH, -COOR, -CONR;

Az elsérendii szubsztituenseket (a halogének kivételével) aktivald szubsztituenseknek is
nevezzilk, mert a gylrith6z kapcsolédd atom szabad -elektronparja konjugacios
kolcsonhatasba keriil a gytiriivel, megnoveli annak elektronsiiriségét, vagyis a gytriit
aktivalja. A masodikként belépd szubsztituenst orto- vagy para-helyzetbe iranyitjak.

A masodrendli szubsztiuenseket dezaktivald csoportoknak is nevezziik, mert a
gylirthoz kapcsolodd atomcesoportban n-kotés van, ami elektronszivo hatast fejt ki a
gyirii elektronszerkezetére, kiilonosen kedvezodtlen helyzetet 1étrehozva orto- és para-
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helyzetben. Meta-helyzetben az elektronsiiriség viszonylag nagy marad, ezért az
elektrofil szubsztiticio kis sebességgel itt jatszodhat le.

Aktivalo hatas kovetkezménye példaul, hogy a fenolos hidroxilcsoportot, aromas
amino-csoportot tartalmazé gyogyszervegyiletek nagy része viszonylag kénnyen - sok
esetben kvantitativ modon - bromozhat6. Ez a reakcié alkalmazhaté azonositésra, és
tartalmi meghatarozésra is.

VI.1.5 Halogénezett szénhidrogének

VI.15.1 Szerkezet, nevezéktan

A halogénezett szénhidrogén nevét a megfeleld szénhidrogén nevébdl vezetjiik le. A
halogénatomra mindig eldtagként utalunk. A szénlanc kivalasztisara vonatkozé
szabalyok megegyeznek a szénhidrogénekre vonatkozokkal.

Cl

5 4 3 2 1 T ’
HsC —(‘DH—CHZ—(‘)H—CHs F—C—cl 2
CHs Br | 3
Cl Br
2-bréom-4-metilpentén diklér-difluormetén 3-brém-kldrbenzol

Halogénezett alkanok akkor jeldlhetdk csoportfunkcios névvel, ha a halogén el
nem &gazo alkil- vagy alkiléncsoporthoz kapcsolddik (pl. propil-jodid, vinil-klorid,
benzil-bromid stb.).

Bizonyos esetekben trivialis neveket is hasznalunk (pl. CHCI3 kloroform, CCl,
széntetraklorid stb.).

VI.15.2 Eloallitas

Az alkanok hidrogénatomjai halogénekkel kicserélhetok. A halogénezés fény és/vagy
hé hatasara fluorral és klorral robbanasszeriien, brommal kdnnyen, jéddal viszonylag
nehezen jatszodik le. A halogénezes altalaban gydkds mechanizmusu lancreakcidban
megy végbe.

A metan és a klorgaz példaul napfény hatasara igen gyorsan reagalnak egymassal.
Megvilégitds hatdsara a klormolekuldk kloratomokra disszocialnak (homolizis). A
reakcioképes kloratom (szabad gyok) a metanmolekulaval (tkdzve abbdl
hidrogénatomot szakit ki, mikdzben metilgyok keletkezik. A metilgyok Gjabb
klormolekulaval Ujabb reakcidokeépes kloratomot hoz létre, igy a lancreakcio tovabb
halad. A lancreakcio befejeztével a gyokok egymaéssal reagalnak.

Azonositd szam: 97
TAMOP-4.1.2.A/1-11/1-2011-0016



Gyogyszerészi Kémia |.

h
ClI—Cl —V- cl + Cl* lancinditas
CHa + Cl* —» °CHs + HCI lancfolytatas

‘CHy + Clb = CHy—Cl + CI*

‘CHs + clY — CH;—CI lancvégzddés
"CHs + ‘CHy —» CH;—CHs
Cl- + clm — Cl—Cl

Az alkénok halogénezése soran mono-, di-, tri- stb. szubsztitualt szarmazékok,
illetve izomerek keletkeznek. Képzddésiik eltérd sebességgel jatszodik le, ezért példaul
a hdmérséklet valtoztatasaval a termékarany modosithato, valamelyik termék képzodése
tulstlyba jut, iranyitott reakciordl van szo.

Olefinek halogén, illetve hidrogén-halogenid addicidja soran is halogénezett
szénhidrogének keletkeznek.

VI1.15.3 Tulajdonsagok

Fizikai sajatsagok
A halogénvegyuletek altaldban szintelen vegytletek. Az alkil-monohalogenidek kis és
kdzepes szénatomszamu tagjai (a jodvegyiletek kivételével) nagy tenzidja, illekony
folyadékok, a magasabb szénatomszamuak szilardak. A jédszarmazékok altalaban
szilardak.

A molekulattmeg novekedése a forrdspont emelkedését eredményezi,
forraspontjuk a F < Cl < Br < | sorrendben novekszik.

A legtobb halogénvegyilet vizben alig vagy egyaltalan nem oldodik, viszont
szerves oldoszerekkel jol elegyedik. A tobb halogénatomot tartalmazé Kkis
szénatomszamu vegyuletek maguk is jo olddszerei a szerves vegylletek nagy részének.

Kémiai sajatsagok
A halogénvegyiiletekben a szén-halogén kotés, a halogének szénhez viszonyitott
nagyobb elektronegativitdsa miatt, erésen polarizalt, a szénatom részlegesen pozitiv, a
halogénatom részlegesen negativ toltést.

Dipélusmomentumuk jelentés: C-1<C-Br<C-ClI<C-F.
Reaktivitdsuk szempontjdbol a szén-halogén kotés polaritasa mellett, annak
polarizalhatosagat is figyelembe kell venni: C - F<C-ClI<C-Br<C-1 A
polarizalhatosag (a reakciopartner hatdsara bekovetkezd elektronburok-deforméalddas)
az elektronegativitassal ellenkez6 iranyban névekszik.

A halogénezett szénhidrogének reakciokészsege mindezek kovetkeztében a
fluortdl a jod iranyaba névekszik: C-F<C-ClI<C-Br<C- .
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VI1.15.4 Reakciok

A halogénvegylletek reaktivitasat a tovabbi szubsztituensek, kilondsen a mezomériara
képes csoportok jelenléte befolyasolhatja. Ennek alapjan az alifds és aromas
halogénvegyiiletek kémiai tulajdonsagai egymastol jelentdsen eltérnek.
Alifas halogénvegyuletek jellemzd reakcioi:
e nukleofil szubsztitdcio,
e eliminacié, amely soran hidrogén-halogenid vagy dihalogénvegyilet
esetén elemi halogén hasad ki a molekulabdl,
o reakciok fémekkel,
e redukci6 alkanokka.
Aromas halogénvegyiiletek jellemzo reakcioi:
o elektrofil szubsztitucié az aromas gytiriin,
e nukleofil szubsztiticié csak kulonleges reakciokorilmények és/vagy
szerkezeti feltételek mellett,
o reakciok fémekkel.

Nukleofil szubsztitucio

Az alkil-halogenidek leggyakoribb reakcidja. A reakcioban a nukleofil reagens vagy
anion, vagy nemkotd elektronparral rendelkezé atomcsoport. Az alkil-halogenid
molekulaban a szén-halogen koétés polaris. A reakcio 1ényege, hogy a reagens nukleofil
része kiszoritja a halogént a molekul&bdl.

A nukleofil szubsztiticionak két f6 tipusa van. A bimolekularis nukleofil
szubsztitdcio (Syz2) egyetlen leépeshen jatszodik le. A nukleofil reagens megtamadja a
molekulat, ideiglenes kotést alakit Ki (atmeneti allapot), majd kiszoritja a halogént a
molekuldbol. A reagens nukleofil jellegének fokozodésa eldsegiti a reakciot.

S R_X® + :NU > [Nu---R-"X]-H R—Nu + : X

A monomolekularis nukleofil szubsztiticio (Sy1) két Iépésben jatszodik le. Az
els6 1épésben a szén-halogén kotes polarizacidja, majd felszakadasa jatszodik le. Ez a
1épés lassu, tehat sebességmeghatarozod folyamat. A keletkezd karbonium kation a
masodik (gyors) lepésben reagal a nukleofil reagenssel.

/N . )
R—X — R + :X
R™ + :NU > R— Nu

A halogénhez kapcsolodo csoport szerkezete befolyasolja a reakcio sebességét.
Minél stabilabb karbénium kation keletkezhet, annal gyorsabban, kdnnyebben jatszodik
le a disszociacio. A reakcidt polaros oldoszerek is eldsegitik.

Halogéntartalmti  vegyiiletek  vizsgdlatakor gyakran el6fordul nukleofil
szubsztitucids reakcid. A leggyakoribb nukleofil reagensek az alkali-hidroxidok. A
reakcio soran az eredendden kovalensen kot6do kloratom, illetve bromatom ionos
forméaban hasad le, és azonosithato.
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VI.155 Gydgyaszati alkalmazasok

A XIX. szdzad masodik felétdl kiterjedten alkalmaztak az aneszteziologiai gyakorlatban
a kloroformot. Mellékhatésai (pl. maj- és kardiotoxicitas) végett, ami elsdsorban a
napfény €s oxigén hatasara keletkezé foszgénnek tulajdonithatd, Kkiszorult a
narkotikumok koziil. Ma mar elsésorban oldoszerkent hasznaljak.

A jelenleg alkalmazott inhalacios anesztetikumok a dinitrogén-oxid kivételével,
halogénezett alkan, illetve halogénezett alkiléter szerkezetiiek. A halogénezett alkanok
kozil a halotdn (CIBrCH-CF;), az alkiléter-sz&rmazékok kozul az izofluran
(CF5-CHCI-O-CHF;) a VIII. Magyar Gyogyszerkdnyvben is hivatalos (Halothanum,
Isofluranum) inhaléciés anesztetikumok. Nagy illékonysagu, szintelen folyadékok.
Belégzessel, a légutakon keresztll kertilnek a keringésbe, majd az agyba. Sajatsagaik
kdzul az illékonysag és a megoszlasi tulajdonsagok befolyasoljak hatasukat.

VI.1.6 Gyoégyszerkonyvi vizsgalati eldiratok

PARAFFINUM LIQUIDUM
Folyékony paraffin

DEFINICIO

A folyékony paraffin kdolajbol nyert, folyékony, telitett szénhidrogének tisztitott
elegye.

SAJATSAGOK

Szintelen, atlatszo, olajszeri folyadék, amely nappali fényben nem fluoreszkal.
Vizben gyakorlatilag nem oldodik; alkoholban kevéssé oldddik; szénhidrogénekkel
elegyedik.

AZONOSITAS

B. Az anyag 1 ml-ét kémcsében 1 ml 0,1 M natrium-hidroxid-oldattal folyamatos
razogatas kozben kb. 30 masodpercig oOvatosan forraljuk. Szobahdmérsékletre
hiitve két fazis kiiloniil el. A vizes fazis 1,0 ml R fenolftalein-oldat hozzaadasara
piros szinii lesz.

Az észter-tipusu olajok hasonld kdrtlmények kdzott hidrolizalnak (lasd lent), és a
keletkezo karbonsavak semlegesitik — mennyiségiiktol fiiggéen megsavanyithatjak — az
oldatot. Ekkor a fenolftalein szine szintelenné valik.

VIZSGALATOK (Ph. Hg. VII.)

[9] Elszappanosithatd anyagok. 5,0 ml anyagot és 5,0 ml 2 M natrium-hidroxid-
oldatot kémcsOben forrd vizfiirdébe meritve razogatds kozben 10 percig
melegitiink. A lehlitott vizes réteg atlatszo legyen. A vizes részt vizzel
megnedvesitett papirsziirén megsziirjiik. A sziiredék 10,0 ml 2 M sdsavtol nem
valtozhat.
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A szennyezd észterek natrium-hidroxiddal melegitve hidrolizdalnak. A keletkezd
zsirsavak, olajsavak savanyitas hatasara kicsapddnak az oldatbdl.

(‘THZ—O—CO—R ) C‘THz—OH "
CH-0—CO-R _OH CH-OH + RCOO' > RCOOH
CH,—0O—CO—R CH,—OH

[10] Kénvegyuletek. 2 csepp 0,5 M oOlom(ll)-acetat-oldatot annyi 2 M nétrium-
hidroxid-oldattal elegyitlink, hogy a kezdetben kivalo csapadek feloldddjék. Ezt az
oldatot 6ntjiik 6,0 ml anyagnak 4,0 ml P*-alkohollal készult elegyéhez. A keveréket
70 °C-os vizfiirdébe meritve gyakori razogatas kozben 10 percig melegitjuk.

A keverék nem szinezddhet.

A szennyezo szerves kénvegyiiletek (diszulfidok) Ilug hatasara bomlanak,
merkaptanra és szulfénsavra. A keletkezo merkaptan olomionok jelenlétében olom-
merkaptidda alakul, amibsl melegités hatdsdra 6lom-szulfid csapadek valik Ki.

R—S—S—R _OH.H0 _r_sH + R—S—OH
2 R—SH + Pb(OH)s* — » (R—S),Pb + 2H,0 + 2 OH

70 °C
(R—S),Pb ——> R—S—R + PbS

VASELINUM ALBUM
Fehér vazelin

DEFINICIO

Kdolajbol nyert, félszilard szénhidrogének tisztitott és elszintelenitett vagy
csaknem elszintelenitett elegye. Az anyag megfelel6 antioxidanst is tartalmazhat. Az e
cikkelyben leirt fehér vazelin nem alkalmas oralis alkalmazésra.

SAJATSAGOK

Kullem: fehér vagy csaknem fehér, attetszd, lagy, kendcsallomany anyag;
olvadéka nappali fenyben gyengeén fluoreszkal.

Oldékonysag: vizben gyakorlatilag nem oldddik; diklérmetanban oldodik;
alkoholban és glicerinben gyakorlatilag nem oldédik.

AZONOSITAS

C. 2 g anyagot megolvasztunk. A homogénné valt olvadékhoz 2 ml R vizet és 0,2 ml
0,05 M jod-oldatot adunk. Osszerazas utan a keveréket hiilni hagyjuk. A felso,
szilard fazis ibolyasrozsaszinii lesz.

VIZSGALATOK (Ph. Hg. VII.)

[4] Elszappanosithaté anyagok. 5,00 g anyagot nagyobb kémcsében 5,0 ml 2 M
natrium-hidroxid-oldattal vizfiirdében, gyakori razogatas kozben 10 percig
melegitiink. Lehiilés utan a vizzel megnedvesitett sziirdpapiron lesziirt vizes oldat
6,0 ml 2 M sésavtdl nem valtozhat.

Lasd Paraffinum liquidum eldiratat.
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[5] Kénvegyuletek. 2 csepp 0,5 M olom(ll)-acetat-oldatot annyi 2 M natrium-
hidroxid-oldattal elegyitink, hogy a kezdetben kival6 csapadék feloldddjék. Ezt az
oldatot elegyitjuk 6,00 g anyagnak 4,0 ml P*-alkohollal készllt elegyéhez. A
keveréket gyakori razogatas kdzben 10 percig kb. 70 °C-os vizfiirdGben melegitjik.
A keverék nem szinezddhet.

Lasd Paraffinum liquidum eldiratat.

VI.2 Alkoholok, fenolok

A hidroxilcsoportot tartalmazd szénvegyuletek alkoholokra, enolokra és fenolokra
oszthatok. Az oxigénatom az alkoholokban sp® tetraéderes, az enolokban sp?
siktrigonalis szénatommal, mig a fenolokban az aromés gyliri szénatomjaval Iétesit
kovalens kotést.

|
—C—0—H “e=c” @—O—H
| 7 0—H

alkohol enol fenol

~

VI.2.1 Alkoholok

VI1.2.1.1 Szerkezet, nevezéktan

Az alkoholok kémiai nevét az -ol végzddés jelzi. A telitett szénhidrogénekbdl
levezethet alkoholok altalanos neve alkanol, ha a molekuldban tébb hidroxilcsoport
van, a végzodés: -diol, -triol stb. Szamos alkoholnak trivialis neve van.

102 A projekt az Eurdpai Uni6 tAmogatasaval
az Eurdpai Szocialis Alap tarsfinanszirozasavalvalosul meg



Szerves gyogyszer hatdanyagok szerkezeti jellemzése és gyogyszerkonyvi vizsgalata

(példak)
CH,—OCH
CH>—OH -
CHy OH  CHsy CHp OH s CH —OH
CH,—0OH CH,—OH
metanol etanol glikol glicerin
metil-alkohol etil-alkohol 1,2-etandiol 1,2,3-propantriol
CH,=—CH—OH CH3—CH;—CH,—OH CHS—(|:H—CH3
OH
vinil-alkohol propil-alkohol izopropil-alkohol
1-propanol 2-propanol
CHg
\
CH3—(‘3—CH3 QCHZ—OH
OH
tercier-butil-alkohol benzl-alkohol

2-metil-2-propanol

A hidroxilcsoportok szadma szerint az alkoholok lehetnek egy-, két- (pl. glikol),
harom- (pl. glicerin) stb. értékiiek.

Az alkohol rendiiségére vonatkozo primer, szekunder, tercier jelzé arra utal, hogy
a szénatom, amihez az alkoholos hidroxilcsoport kapcsolddik, milyen rendi.

—CH;—OH >CH—OH —(%—OH

primer szekunder tercier
VI1.2.1.2 Tulajdonsagok

Fizikai sajatsagok
Az alifas egyértéki alkoholsorozat C; - Cy; tagjai szobahdmérsékleten jellegzetes szagu
folyadékok, stiriiségiik a vizénél kisebb. A Cj, tagtol felfelé szilard halmazéllapotiak,
szagtalanok.

Az alkoholok forraspontja molekulatomegiikhdz képest meglehetésen magas,
lényegesen magasabb, mint a megfeleld szénhidrogéneké. A magas forraspont
hidrogénkdotések kialakulasara vezethet6 vissza

A kis szénatomszamu, egyértékii alkoholok erésen poldros, magas dielektromos
allanddju folyadékok. A protikus oldészerek csoportjaba tartoznak.

A kis szénatomszamu alkoholok vizzel minden aranyban elegyednek, ez a
vizmolekulak és alkoholmolekuldk kozotti  hidrogénhid-képzé  sajatossaggal
magyarazhat6. A szénlanc novekedésével a vizben valo oldhatosag csokken, hiszen a
molekula szénhidrogén jellege keriil el6térbe, csokken a molekula polaritasa.
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Fényabszorpcio
Az egyszert, telitett alifas alkoholoknak a 180-190 nm-es ultraibolya tartomanyban van

elnyelési maximuma (n — o* atmenet), 200 nm felett gyakorlatilag transzparensek, igy
analitikai mérésekhez olddszerként hasznalhatok.

Kémiai sajatsagok
Az alkoholok nagyon gyenge savak, gyakorlatilag "semleges” vegyuletek. A hidroxil-
csoport hidrogénje a vizéhez hasonld mértékben disszocial. Savas jellegik csak
nemvizes kozegben, erés bazisok jelenlétében valik kifejezetté, mikézben alkoxidion
(alkoholt-anion) képzodik.

2R—OH + NaOHg; —» R—0 + Na* + Hy0

Az alkoholok aciditdsa a szénlanc hosszanak novekedésével, illetve a szénatom
rendliségének novekedésével csokken.

VI1.2.1.3 Kémiai reakciok

Szubsztitlcio

Hidrogeén-klorid vagy hidrogén-bromid gz hatdsara az alkoholos hidroxilcsoport
halogénre cserélhet6, alkil-klorid, illetve -bromid keletkezik. A reakciot
vizelvonoszerek katalizaljak.

H,SO,
R—OH + HX EE— R—X + H>O

Eliminacio
Alkoholokbdl magasabb hémérsékleten, vizelvonoszer jelenlétében, intramolekularis
vizvesztéssel, telitetlen szénvegyilet keletkezik.

Eterképzédés
Alkoholokbol vizelvonoszerekkel optimalis hémérsékleten hevitve, és a képz6do vizet
folyamatosan eltavolitva, két alkoholmolekula reakcidja soran éter képzodik.

R-OH + HO-R ———> R-O-R + H,0

Eszterképziodés
Alkoholok és karbonsavak reakcidjaban, vizkilépés kovetkeztében, észterek képzddnek.

R-OH + HO—C—R R-O-C-R + H0
o) o)

Az  észterképzés  gyogyszeranalitikai  azonossagi  vizsgalatkent  valo
alkalmazasanak alapja, hogy az alkoholt megfeleld sav feleslegével melegitve
jellegzetes szagl észter képzddik. A VIII. Magyar Gyogyszerkdnyvben az etanol
tajékoztatd vizsgalatai kozott szerepel: tomeény kénsavas elegyben az etanol ecetsavval
torténd melegitése soran, az etil-acetat jellegzetes szaga érezhetd.
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Oxidécio
A primer alkoholok szamos oxidalészerrel (K,Cr,O7, KMnQ,, stb.) aldehidekké, majd
erélyesebb oxidacié esetén karbonsavakka, a szekunder alkoholok ketonokka
oxidalhaték. A tercier alkoholok csak igen erélyes feltételek mellett reagalnak,
lancszakadas kozben kisebb szénatomszamu karbonsavak keletkeznek.

oxidacié I oxidacio Il

primer alkohol aldehid karbonsav
R oxidacio R
CH—OH EEE— C=0
|/ ,/
R R
szekunder alkohol keton

VI1.2.2 Polialkoholok

Az egyszerre tobb alkoholos hidroxilcsoportot tartalmazé vegyuleteket nevezziik
polialkoholoknak. Jellegzetes képviseldik a gyogyaszatban is kiterjedten alkalmazott
szorbit és mannit.

?HZOH (‘ZHZOH
H=C—OH HO—C—H
HO*(‘I*H HO—C‘:—H
H—?—OH H—(‘Z—OH
H—C—OH H—C—OH
CH,OH CH,OH
D-szorbit D-mannit

VI.2.2.1 Tulajdonsagok

A szorbit és a mannit fehér szin, kristalyos, édes izii, szilard vegyuletek. Vizben igen
j6l oldodnak, apolaris oldoszerekben nem oldodnak. Vizes oldatuk semleges kemhatasu.

V1.2.2.2 Analitika

Az 1,2-diolok és szarmazékaik szelektiv oxidaloszere a perjodat, amely a vicinalis diol
hidroxilcsoportjait hordozd szénatomok kozotti kotést hasitja el, és az alkoholcsoportot
oxidalja (Malaprade-reakcio). Az oxidacio terméke a diol, illetve a poliol szerkezetét6l
fiiggden aldehid, illetve hangyasav lehet.
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0 0 0 +7
R—CH CHI—CH—R' + («+1) HO, =
OH | OHJ, OH

+1 +1 +2 +5
= R—CHO + Ri—CHO + x HCOOH + (x+1) HIO3 + H,0

Ez a reakcio alkalmas 1,2-diolok szelektiv kimutatasara 1,3- illetve 1,4-diolok
mellett. Eldonthet6 a reakcidtermék vizsgalataval az 1,2-diol hidroxilcsoportjainak
primer vagy szekunder jellege, hiszen primer alkoholcsoportbol formaldehid, a
szekunder alkoholcsoportbol hangyasav keletkezik.

A megfelel6 homérséklet és kémhatas beallitasaval a reakcid kvantitativva teheto,

és tartalmi meghatarozasra is alkalmazhato.
A szorbit és mannit VII. Magyar Gyogyszerkdnyv szerinti tartalmi meghatarozésa is a
perjodatos reakcién alapszik. A polialkohol vizes oldatat ismert feleslegben vett
natrium-perjodat mérdoldattal elegyitjuk és melegitjuk. Ekkor kvantitativ. modon
lejatszodik a diolokra jellemz6 reakcio.

1 CHOH
+7 0 +2 +5
0[“3H_OH]4 + 5Nal0y —» 2HCOH + 4HCOOH + 5Nal0z + Hy0

-1 CH20H

Kalium-hidrogén-karbonatos kozegben jodidionokat adva az oldathoz csak a
maradék perjodat tesz szabadda jodot (a képzddott jodationok nem reagalnak).

+7 -1 0 +5
s + 21" + HO —> L + 103 + 20H

A keletkez6 jod, ami a perjodationok feleslegével egyenértékii, az ismert
feleslegben az oldathoz adott arzenitionokkal elreagal, az arzenitet arzenationokka
oxidélja.

0 +3 -1 +5 3
b + AsO; + H,0 —> 21" + AsOs” + 2H

Az arzenitionok feleslegét ugyanebben a gyengén lugos kozegben
meghatarozhatjuk jod-méréoldattal valo titralassal.

Ha dres Kisérletet is végzink, ugyanazon perjodat- és arzenit-méréoldat
mennyiségeket hasznéalva, akkor a perjodat teljes mennyisége, vagyis a beldle
felszabadul6 jod, oxidalja az arzenitet. Ennyivel kevesebb el nem reagélt arzenit marad,
ami ennek megfelelden kevesebb jod-mérdoldattal reagal.
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VI.2.3 Fenolok

VI1.2.3.1 Szerkezet, nevezéktan

A fenolokban az aromas gylrli hidrogénjeit egy vagy tobb hidroxilcsoport
helyettesiti. Ennek megfeleléen egy-, két- vagy tobbértékii fenolokrol beszélhetiink.
Nagyszamu fenolvegyiletnek a trivialis neve az elterjedt. Alkoholos és fenolos
hidroxilcsoport egy vegyiiletben egyiitt is eléfordulhat.

OH OH OH OH
OH
OH
fenol pirokatechin rezorcin hidrokinon
katechol
OH OH OH
HO OH OH i
HO OH
OH
pirogallol hidroxi-hidrokinon floroglucin
CH,OH OH OH OH
CHs
CHs;
szalicilalkohol orto-krezol meta-krezol para-krezol

A fenolok sajatsagai, reakciokészségik szempontjabdl a leglényegesebb
szerkezeti tényezd a fenolos hidroxilcsoport oxigénjén levd szabad elektronpar és a
gylirti kolesonhatasa, aminek kovetkeztében a gytirli aktivalodik és viszonylag konnyen
részt vesz elektrofil szubsztiticios reakciokban (Lasd. Aromas szénhidrogének
reakcioi).

|O—H @ O—H @O— @0O—
(_h O—H O—H
o s

&
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V1.2.3.2 Tulajdonsagok

Fizikai sajatsagok
A fenolok szobahémérsékleten altalaban szilard, kristalyos vegyliletek, csak néhany
alkilfenol (m-krezol) folyékony. Legtdbbjlknek jellegzetes szaga van.

Forraspontjuk magasabb, mint a hasonldé molekulatomegii aromas alkil-
szarmazékoké. A fenolos hidroxilcsoport jelenléte megndveli az intermolekuléris
kolcsonhatasok lehetdségét, ezért a vizben vald oldhatdsag is megno.

Fényabszorpcio
A fenolok UV-spektrumaban is megmutatkozik az oxigén m-elektronjai és a gyiri

kozotti kolcsonhatas. A benzolra jellemz6 maximum (254 nm) a fenol esetében
intenzivebb és batokrom eltol6déast szenved (270 nm).

Kémiai sajatsagok
Savijelleg. A fenolok kifejezetten savas karakterti vegyiiletek, pK, értékiuk 8-10 kordli,

tehat a gyenge savak kozé tartoznak. Erds bazisokkal (pl. alkaliligok) soszeru
vegylletet (fenolat) képeznek.

OH

+ NaOH

+ Na® + H-O

A fenolok alkoholoknal erésebb savi jellegét a fenolat- és alkoholationok
stabilitasa kozotti kiilonbség indokolja, hiszen a fenolation tobbféle, egyforma értékii
hatarszerkezettel is felirhato, tehat nagy a fenolationt stabilizaldo rezonanciaenergia
értéke. A fenolation stabilitdsa tovabb nd, ha az aromas gylirth6z tovabbi elektronszivé
csoportok (halogének, hidroxilcsoport) kapcsolodnak. A nitrocsoport jelentdsen fokozza
a savi erdsséget, a pikrinsav (2,4,6-trinitrofenol) savi er6ssége példaul eléri a szervetlen
savak erésségét.

VI1.2.3.3 Kémiai reakciok

Komplexképzés
Vas(l1l)-kloriddal a legtobb fenol intenziv szini komplex képz6dése kdzben reagal. A
reakcionak a semleges vagy gyengén savas kozeg kedvez. Azoknal a fenoloknal, ahol a
hidroxilcsoporthoz képest orto-helyzetben egy masik komplexképzOdésre alkalmas
csoport helyezkedik el (pl. szalicilsav), a képz6dé komplex stabilabb, és szine is
intenzivebb. A timol esetében azonban elmarad a komplexképzés, a fenolos
hidroxilcsoporttal szomszédos nagy térkitoltésti csoport gatld hatasa miatt.

A vas(lll)-kloridos reakcié a fenolos vegyuletek érzékeny kimutatasara,
azonositasara alkalmas, a VIII. Magyar Gydgyszerkonyv is alkalmazza. Amennyiben a
komplex kvantitativ. mdédon keletkezik, Ggy a reakcio spektrofotometrias tartalmi
meghatarozasra is hasznélhat6. Hatranya, hogy nem specifikus, mert a fenolokon kivdil
egyes enolok vagy oxidaciora hajlamos vegytiletek szintén élénk szinnel reagalnak.
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Szubsztitucios reakciok

A fenolos hidroxilcsoport aktivald hatasara a gyiir(i elektrofil szubsztitucidja orto- és
para-helyzetben viszonylag kdnnyen vegbemegy.

Broémozas.
A fenolt brommal reagéltatva 2,4,6-tribromfenol képzddik.

OH
Br Br
HaO
+ 3Bn — + 3 Bn
Br

Egyéb fenolos vegyiileteknél attol fiiggéen képzédnek mono-, di- vagy
tribromszarmazékok, hogy szabad-e a harom aktivalt helyzet. A szalicilsav esetén
példaul (ahol orto-helyzetben karboxilcsoport taldlhatd) a brém hatasara
dekarboxilezddés megy végbe, és a bromatom a karboxilcsoport helyébe 1ép.

A brémszarmazékok altalaban rosszabbul olddédnak, mint a kiindulési vegyiilet,
igy rendszerint vilagos csapadék formajaban kivalnak az oldatbdl.

A VIII. Magyar Gyogyszerkdnyv mind azonositasi, mind tartalmi meghatarozésra
hasznalja a bromozasi reakciot.

OH

Azoszinezékképzes diazoniumvegyilettel.

Azok a fenolos vegylletek, amelyeknél a fenolos hidroxilcsoporthoz viszonyitott orto-
vagy para-helyzet szabad, Iugos oldatban diazotalt aromas primer aminokkal
(diazoniumvegydletekkel) konnyen reakcidba lépnek. A reakcio soran vords (narancs)
azoszinezek keletkezik.

A reakci6 felhasznalhat6 fenolos vegyuletek azonositasara, ugyanakkor aromas
primer aminok, illetve nitrit-ionok kimutatasara egyarant. A VIII. Magyar
Gybgyszerkdnyv aromas primer aminok csoportreakcidjaként hasznalja. Az aromas
primer amin sésavas oldatahoz natrium-nitritet adva diazonium-kation keletkezik,
amely l0gos 2-naftol-oldattal voros azoszinezék képzodése kozben reagal.

NO;/H' @
NH, ——— N=N

® OH
Ot 0™l
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Oxidéacios reakciok
A fenolok oxidaciora érzékenyek, a két- illetve tobbértékii fenolokat ligos oldatban mar
a levegd oxigénje is oxidalja. A dihidroxibenzol szarmazékokbdl az oxidacids reakciod
sordn kinonok keletkeznek: a pirokatechin oxidacidja orto-benzokinonhoz vezet, a
hidrokinon oxidaciéja para-benzokinont eredményez. (Az 1,3-dihidroxibenzolbdl,
szerkezeti okok miatt, nem alakulhat ki 1,3-benzokinon.) A fenolszarmazékokat fénytol
¢és levego6tol elzarva kell tarolni.

OH O
idacis
OH oxidacio /O
redukcié
pirokatechin orto-benzokinon
OH O
oxidacio
redukcié
OH 0]
hidrokinon para-benzokinon

Kondenzacié aldehidekkel.

A fenolok viszonylag koénnyen Iépnek kondenzacios reakcidba alifas és aromas
aldehidekkel is. A reakcid soran élénk szinli diarilmetan-, illetve triarilmetan-tipusu
szinezék keletkezik.

OH OH OH 'ﬁ OH
H T H ¢
+ C + . R
VAN H
H R £

A VIII. Magyar Gybgyszerkdnyv ezt a reakciot hasznalja alapul a cukrok
dehidratalodasa és bomlasa soran keletkezd formaldehid rezorcinnal, illetve timollal
torténd kimutatasara (pl. Szelivanov-reakcio).
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(példék)

Kondenzacié kloroformmal.

Egyes fenolok kloroformmal, Iigos kozegben sésav Kkilépése mellett reagélnak,
mikoézben intenziv szind diaril-, illetve triarilmetan-tipusu festek keletkezik.

HO
\Q Cl

OH

CH
Cl Q
(T-;H
HO\Q

OH

OH o)
—_—
-3Hd

HO OH
Q\ T/Q/
C
" OH OH

HO

OH

A VIII. Magyar Gydgyszerkonyv ezt a reakciot hasznalja alapul példaul a
rezorcin, vagy a timol azonositasara.

VI.2.4 Alkoholok, fenolok gydgyaszati alkalmazasai

A VIII. Magyar Gyogyszerkdnyvben szamos alkohol és fenol-szarmazék hivatalos.
A Ph. Hg. VIII1.-ban hivatalos alkoholok, fenolok

Hatoanyag Gyogyszerkonyvi név Alkalmazas
Alkoholok
etanol Ethanolum (96 per_centum) antiszeptikum, olddszer
Ethanolum anhydricum
propanol Propanolum antiszeptikum

izopropil-alkohol
cetil-alkohol
sztearil-alkohol
benzil-alkohol
glicerin
propilénglikol

mannit

szorbit

Fenolok
fenol
rezorcin
krezol
klérkrezol
hexilrezorcin

timol

Alcohol isopropylicus
Alcohol cetylicus
Alcohol stearylicus
Alcohol benzylicus
Glycerolum

Propylenglycolum

Mannitolum

Sorbitolum

Phenolum
Resorcinolum
Cresolum crudum
Chlorocresolum

Hexylresorcinolum

Thymolum

antiszeptikum

technoldgiai segédanyag
technoldgiai segédanyag
antiszeptikum

ozmotikus hashajto, olddszer

technoldgiai segédanyag

ozmotikus hashajtd,
ozmotiukus diuretikum
ozmotikus hashajto,
ozmotiukus diuretikum

antiszeptikum
antiszeptikum
antiszeptikum
antiszeptikum
antiszeptikum

antiszeptikum
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Az alifas alkoholok denaturaljak a fehérjéket, kiilsélegesen hasznalatos
antiszeptikumok. Az alkoholok antiszeptikus hatasa 6-8 szeénatomig fokozodik, utana
csokken, mivel a vizoldékonysaguk csokken.

A fenol erésen mar6 hatasu vegyiilet. Levegdn konnyen elfolydsodik, ezért inkabb
90%-0s vizes oldatat hasznaljak. A fenolok antiszeptikus hatasa alkillanc és/vagy
halogénatom bevitelével nd, ugyanakkor maré hatasuk csokken.

A polialkoholok kozé tartoz6 mannit és szorbit egyrészt a székletmennyiseg
novelésével hatd un. ozmotikus hashajtd, mésrészt ozmotikus diuretikus hatéssal
rendelkez0 vegyiiletek.

VI1.2.5 Gybégyszerkonyvi vizsgalati eléiratok

ETHANOLUM (96 per centum)
96%0-0s etanol
C2HsO M, = 46,07

SAJATSAGOK

Szintelen, tiszta, illékony, gyulékony, nedvszivé folyadék. Vizzel és
diklérmetannal elegyedik.
Nem kormozd, kékes langgal elég. (Fp.: kb. 78 °C)

AZONOSITAS

C. 0,1 ml anyagot kémcsében, R kalium-permanganat 10g/l toménységii oldatanak
1 ml-ével és R higitott kénsav 0,2 ml-ével elegyitiink. A kémcsovet késedelem
nélkdl lefedjik egy — 0,1 g R nitroprusszid-natrium 0,5 g R piperazin-hidrat 5 ml R
vizzel készitett oldatdval étnedvesitett — szlirépapirdarabkaval. Néhany perc
elteltével a papiron intenziv kék szinti folt jelenik meg, amely 10-15 perc mulva
elhalvanyodik.

Az etanolt savas kdzegben a kalium-permanganat illékony acetaldehiddé oxidalja,
ami a szirépapiron 1évé piperazinnal N-vinilpiperazinnd alakul. Ez utébbi vegyilet
nitroprusszid-natriummal bomlékony, kék szinii komplexet képez. (Ldasd Funkcids
csoportok azonossagi vizsgélatai: Laktat.)

D. 0,5 ml anyaghoz 5 ml R vizet, 2 ml R higitott natrium-hidroxid-oldatot, majd —
lassu ttemben — 2 ml 0,05 M jod-oldatot elegyitiink. 30 percen belll séarga
csapadek keletkezik.

A reakcioban elobb acetaldehid, majd jodal, veégiil sdarga szinii jodoform

keletkezik.
CH3CH,0OH + 2NaOH + |, = CHyCHO + 2Nal + 2H,0

CH,CHO + 3NaOH + 31, = I,CCHO + 3Nal + 3H,0

I,CCHO + NaOH = CHI; + HCOONa
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VIZSGALATOK (Ph. Hg. VII.)

Metanol: 0,20 ml anyagot kémcsdben elébb 0,10 ml tomény foszforsavval, majd
0,20 ml 0,3 M kalium-permanganat-oldattal elegyitiink.

10 perc elteltével addig csepegtetiink R-natrium-hidrogén-szulfit-oldatot a kémcsé
tartalmahoz, amig az el nem szintelenedik.

A reakcibelegyhez részletenként 15,0 ml R-kromotropsav-oldatot elegyitiink, s a
kémcsovet tartalmaval 10 percre 60-70 °C-os hémérsékletii vizfiirddbe meritjiik.

Masik kémcs6ben 0,20 ml meténamin-mértékoldat felhasznalasaval egyidejiileg
0sszehasonlito vizsgalatot végziink.

Mindkét kémcsovet a vizflirdébol kivéve 60 percen at szobahdmérsékleten tartjuk
¢s tartalmuk szinét fehér hattér elott elolnézetbdl Osszehasonlitjuk. Az anyagot
tartalmazd reakcioelegy esetleges halvany sargasbarna szinez6dését nem vessziik
figyelembe, amennyiben azonban vordsibolydra szinezddott, ez a szin nem lehet
er0sebb, mint az 6sszehasonlitd oldattal késziilt proba szine.

5CH,OH + 2MNnO, + 6H" = 5CH,0 + 2Mn2* + 8 H,0

2MNO, + 5HSO; + 6H* = 2Mn2* + 5HSO, + 3H,0

A permanganat ionok a metanolt formaldehiddé oxidaljak, ami kromotropsavval
voroses ibolya xanténszarmazékot képez. A permanganat ionok feleslegét a hidrogén-
szulfit ionok redukaljak.

HO,S HO SOzH
e
H O
0] O5H
kromotropsav HJJ\H
l’ Hzo
HO3S OH O SO;H
Xanténszarmazék
O3zH O3H
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PHENOLUM
Fenol

CeHesO M, = 94,10

DEFINICIO
A fenol CgHgO-tartalma 99,0-100,5%

SAJATSAGOK

Szintelen vagy enyhén rozsaszinli vagy enyhén sargas kristalyok, illetéleg
kristalyos tdmeg; konnyen elfoly6sodik. Vizben oldodik; alkoholban, glicerinben és
diklormetanban nagyon bdségesen oldodik.
AZONOSITAS
S oldat. 0,3 g anyagot R vizzel 5 ml-re oldunk.

A. 0,5 g anyagot 2,0 ml R témény ammonia-oldatban oldunk. Az anyag teljesen
feloldddik. Az oldatot R vizzel kb. 100 ml-re higitjuk. A higitott oldat 2 ml-éhez
0,05 ml R témény natrium-hipoklorit-oldatot elegyitiink. Az oldat kékre szinezddik
és e szin fokozatosan meélydil.

Berthelot-reakcié. Az amménia natrium-hipoklorittal reagalva monokléramint
kepez, ami ket fenolat oxidativ kapcsolodasaval indofenolt eredményez:

NH; + NaOCl = NH,CI + NaOH

NH,CI + @—ONa +2 NaocCl = CI_N:®:0 +2 NaCl + H,0 + NaOH
QONa + C|_N:C>:o = HO@—N:@:O + Nacl

B. Az S oldat 1 ml-éhez 10 ml R vizet és 0,1 ml R1 vas(ll1)-klorid-oldatot elegyitlink.
Az oldat ibolyaszinli lesz, s e szin 5 ml R 2-propanol hozzaelegyitésére eltlinik.

A vas(l1l)-ionok komplexet képeznek a fenolat anionnal.
6 CgHg—OH + Fe3* = [Fe(O-CgHg)e]> + 6 H
A komplex - ellentétben a szalicilsav vas(lll)-komplexével — 2-propanol
jelenlétében nem stabil.

C. Az S oldat 1 ml-éhez 10 ml R vizet 1 ml R bromos-vizet elegyitink. Halvanysarga
csapadék valik le.

A fenol aromds gyiiriije bromozodik. 2,4,6-Tribromfenol (fehér) és 2,4,4,6-
tetrabrom-2,5-ciklohexadién-1-on  (tribromfenol-brom) (sdarga) szinii  termékek
keletkeznek (lasd Tartalmi meghatarozas).
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TARTALMI MEGHATAROZAS

2,000 g anyagot R vizben 1000,0 ml-re oldunk. Az oldat 25 ml-ét vegdugos
lombikba mérjik, és 50,0 ml 0,0167 M bromid-bromat-mérdoldatot és 5 ml R tdmény
sOsavat elegyitiink hozza. A lombikot lezarjuk és az oldatot idénként lobalassal
megkeverve, 30 percig, majd tovabbi 15 percig allni hagyjuk.

Ezutan R kalium-jodid 200 g/l toménységii oldatanak 5 ml-ét elegyitink hozza,
Osszerazzuk és 0,1 M natrium-tioszulfat-mérdoldartal addig titraljuk, amig az oldat
enyhén sarga szinii nem lesz. Ekkor 0,5 ml R keményits-oldatot és 10 ml R kloroformot
adunk hozza és erételjes razas kozben folytatjuk a titralast. Ures Kisérletet is végziink.

OH

OH
Br Br
+ 3Br, + 3HBr
;

OH

(0]
Br Br Br Br
+ Br, - > + HBr
Br Br

r

A fenol és a brém reakciojaban 2,4,4,6-tetrabrom-2,5-ciklohexadién-1-on
(tribrémfenol-brom) is képzddik, azonban a bromfelesleg jodometrids visszamérése
soran:

Br,+21 =1,+2Br

I, +2 S,04% =21 +S,06%

A negyedik ekvivalens brom a jodidionokkal reagal. igy egy mdl fenol
Osszességében 3 mdl bromot fogyaszt.
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MANNITOLUM
Mannit

M, =182,2

DEFINICIO
A mannit vizmentes anyagra vonatkoztatott D-mannit-tartalma 98,0-102,0 %.

SAJATSAGOK

Fehér, vagy csaknem fehér, kristalyos por, illetve gordulékeny szemcsék. Vizben
béségesen oldodik; alkoholban alig oldodik. Polimorfiara hajlamos.
AZONOSITAS (Ph. Hg.VIL.)

A. Fajlagos optikai forgatoképesseg: +23 es +25 k6zott (vizmentes anyagra).

2,00 g vizsgalando anyagot és 2,6 g R dinatrium-tetraboratot kb. 20 ml R vizben
30 °C-on oldunk, majd az oldatot 15-30 percen keresztil tovabbi melegités nélkil
folyamatosan rdzogatjuk. A kapott tiszta oldatot R vizzel 25,0 ml-re higitjuk.

A D-mannit fajlagos optikai forgatokeépesssége nagyon alacsony (-0,49). Borax
hozzdadasakor a mannit bdrsav-szarmazéka keletkezik (lasd Acidum boricum), ami
jéval nagyobb fajlagos optikai forgatoképességgel rendelkezik (+24).

B. Olvadaspont: 165-170 °C.

C. Infravorés abszorpcids spektrofotometria.
Osszehasonlitas: CRS mannittal.

Amennyiben a szilard anyagok spektrumai eltéréek, 25 mg vizsgalandod anyagot
és 25 mg referenciaanyagot kulon-kilon, két Gvegesében 0,25 ml R desztillalt vizben
melegités nélkdl oldunk. Tiszta oldatokat kell kapnunk, melyeket mikrohullamd
szaritéberendezésben, 20 percen at 1000-1300 W teljesitményt alkalmazva, vagy egy
oOrén &t széritdészekrenyben, 100 °C-on majd fokozatosan vakuumot hasznalva, szérazra
parologtatunk. A maradékokbol, amelyek nem ragacsos, fehér vagy sarga port
képeznek, 0j spektrumokat vesziink fel.

A mannit harom, kiilonbozo termodinamikai stabilitasu kristdalyszerkezetben
kristlyosodhat. A harom polimorf kristalyforma szilard féazisu infravords (IR) felvétele
kulonbozik. Ezért, ha a Mannitolum kémiai referencia anyag (CRS) és a vizsgalando
minta IR spektruma nem egyezik, igy mindkét mintat R desztillalt vizb6l azonos modon
kristalyositva azonos polimorf formakat kapunk. A kristalyositott mintdk IR
spektrumainak meg kell egyeznik.
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[3] 0,10 g anyagot 2,0 ml vizben oldunk. Az oldathoz 1 csepp 2 M natrium-hidroxid-
oldatot és 4 csepp 0,03 M kélium-permanganat-oldatot elegyitiink. A forrésig
felmelegitett folyadék elszintelenedik. A reakcioelegyhez 2,0 ml R-Fehling-1+l11-
oldatot elegyitve, a sotétkék szinii oldatbol tovabbi forraldsra sotétvords csapadék
valik ki,

A mannit kozvetlenll nem adja a Fehling-reakciét, az enyhén lGgos kdzegben
kalium-permangandtos oxidacioval beldle keletkezé mannoz azonban mar igen.

e
CH,OH cZ,
Ho—é—H HO—é—H
HO-C_H KMno, HO-C_H
H—A?—OH H—é—OH
H-C_OH H-C—OH
EH,0H CH,0H
o)
c’ c”o
%H +2Cu2++4OH‘—>gOH * CU0 +2H,0

VIZSGALATOK
Redukalo cukrok: legfeljebb 0,1% (gliikdzban Kifejezve).

7,0 g anyaghoz 13 ml R vizet adunk, majd az igy kapott oldatot 40 ml R réz(ll)-
tartarat-oldattal 3 percig Ovatosan forraljuk, utana 2 percig allni hagyjuk. Csapadék
keletkezik, melyet R diatomfdlddel bevont zsugoritott iivegsziirén, vagy zsugoritott
tivegszlirén megszlrink. A csapadékot meleg (kb. 50-60 °C) R vizzel addig mossuk,
amig a mosoéfolyadék mar nem lugos, majd a moséfolyadék részleteket ugyanazon a
zsugoritott livegsziirén atszlrjiik. A sziiredéket elontjiik. Ezt kdvetden a csapadékot
azonnal 20 ml R vas(ll1)-szulfat-oldattal feloldjuk, az igy kapott oldatot ugyanazon a
zsugoritott livegszlr6én atszirjik és a szir6t 15-20 ml R vizzel atmossuk. A
mosoéfolyadék-részletekkel egyesitett sziiredéket 80 °C-ra felmelegitjik és 0,02 M
kalium-permanganat-mérdoldartal megtitraljuk. A titralas soran legfeljebb 3,2 ml
mérdoldat fogyhat, a végpontban az oldat szine z61drél rozsaszintire valtozzon, €s e szin
legalabb 10 méasodpercig maradjon meg.

A monoszacharidok és a redukald diszacharidok a vizsgalat lugos kdrilményei
kozott (az R réz(ll)-tartarat-oldat réz(ll)-szulfat-oldat és kalium-natrium-tartarat
natrium-hidroxidos oldatanak elegye) a réz(ll)-ionokat réz(l)-ionokk& redukéaljak,
melyek réz(l)-oxid (Cu,0) vords csapadék formajaban kivalnak az oldatbol. A natrium-
hidroxid-mentesre mosott réz(l)-oxidot a savas kémhatdsu vas(lll)-szulfat-oldat
ekvivalens mennyiségii réz(l1)-ionnd oxidalja, mikézben vas(ll)-ionnéd redukalddik. A
szliredékben a vas(ll)-ionok mennyiségét a fogyott k&lium-permanganat-oldat
mennyisége maximalja.
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O o)
¢ c’
H +2cu? +2H,0 —» |OH * CU,0 +4H"

Cu,0 + 2Fe3" + 2H" = 2Cu?" + 2Fe?* + H,0

MnO, + 5Fe2" + 8H" = Mn?" + Fe3" + 4H,0

TARTALMI MEGHATAROZAS (Ph. Hg. VII.)

Pontosan mért 0,25 g anyagot vizzel 100,00 ml-re oldunk. Az oldat 10,00 ml-es
részletét 20,00 ml 0,05 M natrium-perjodat-oldattal elegyitve, vizfirdén 10 percig
melegitjiik. A lehiitott oldatban 0,50 g kalium-hidrogén-karbonatot oldunk, majd 25,00
ml 0,1 n arzénessav mérdoldatot elegyitlink hozza és 0,25 g kalium-jodidot oldunk az
elegyben.

Indikator: 2,0 ml I-keményit6-oldat.

A 0,1 n arzénessav-mérooldat feleslegét 15 perc elteltével 0,1 n jod-méréoldattal
titraljuk. Egyidejlleg tires kisérletet is végziink. A két titralas kiilonbsége a mannitra
fogyott 0,1 n jod-mérdoldat mennyisége.

-1
CH,OH .

0 +2 +5
(J;HOH)4 + 510, — .+ 2H,CO + 4HCOOH + 5105 + H,0
CH,OH
2
-1

0, + 2 + HLO —— |, + 1057 + 20H

|2 + ASO33_ + H20—> 21 + ASO43_ + 3 H+
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VI.3 Aldehidek, ketonok

Az oxovegyiiletek molekuldiban egy oxigénatom kettds kotéssel kapcsolodik egy
szénatomhoz. A kettds kotésii oxigénatomot oxocsoportnak nevezzik, a szén és
oxigénatom  egyuttesét pedig karbonilcsoportnak  nevezzik. A lancvégi
karbonilcsoportot tartalmazo vegyuletek az aldehidek, mig a lanckézi karbonilcsoportot
tartalmazok a ketonok. Az aldehidcsoportot formilszubsztituensnek is tekinthetjuk.

™,
/C:@ c=o0 =0 =0
oxocsoport karbonilcsoport formilcsoport acilcsoport
R R
c=0 “c=0
H R
aldehid keton

VI.3.1 Szerkezet, nevezéktan

Az aldehidek és ketonok elnevezése altalaban a szubsztiticios nomenklatura szabalyai
szerint torténik, de néhany esetben a trivialis név hasznalatos.

Az aldehidek trividlis neve a megfelel6 karbonsav nevébdl ered. Az aldehidek
szisztematikus neve -al végzddést kap. Szamozasnal a karbonilcsoport szénatomjat is
szamitasba vesszilk. Méas aldehideket a karbaldehid utdtag segitségével nevezzik el,
ilyenkor a —CHO csoport szénatomja nem az alapszénhidrogén része.

H—CHO CH3;—CHO QCHO

formaldehid acetaldehid benzaldehid
metanal etanal
CH-
5 4& 3 2 1
CHa— H—'C|:H—CH2—CHO OHC-CH>-CH>-CHO <:>—CHO
CHa
ciklohexan-
3. 4-dimetilpentanal butandial karbaldehid

A legegyszeriibb alifas keton trivialis neve aceton. Amennyiben a karbonilcsoport
szénatomjahoz benzolgyiirik kapcsolddnak, akkor a keton trivialis elnevezése fenon
utotag hozzaillesztésével torténik. A ketonok tudomanyos nevét ugy képezzik, hogy az
alapvegyilet nevéhez az -on, -dion stb. végzddést illesztjiik. Csoportfunkcios
nomenklatira esetén a keton névhasznalat el6tt betiirendben felsoroljuk a
karbonilcsoporthoz kapcsolodo két szubsztituens nevet.
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i i i
propanon — —
aceton acetofenon benzofenon
dimetilketon fenil-m etilketon difenil-keton

i T 9
CH;-CH,-C—CH, CH;-CH,—C-CH,-C-CH, Go
butan-2-on hexan-2 4-dion ciklohexanon

etil-metilketon

Az oxovegyiiletek tulajdonsagait a karbonilcsoport elektronszerkezete hatarozza meg.
Az sp? hibridéllapott szénatom, az oxigénatom és a karbonilcsoporthoz kapcsolédé két
masik atom egy sikban helyezkedik el.

Az oxigénatom joval nagyobb elektonegativitisa miatt a m-kOtés elektronparja
nem oszlik meg szimmetrikusan a két atom kozott, hanem az oxigén-atomtorzshdz
hizaodik. Ennek kovetkeztében a szénen részleges pozitiv, az oxigénen részleges negativ
toltés képzodik.

=0

VI.3.2 Tulajdonsagok

Fizikai sajatsagok
A legegyszeriibb oxovegyiilet, a formaldehid gaz halmazallapott, de a legtobb aldehid
és keton jellegzetes szagu folyadék.

Forraspontjuk a karbonilcsoport polarozottsdga miatt kialakuld dipol-dipol
kolesonhatdsok miatt magasabb, mint a hasonlé molekulatomegii szénhidrogéneké.
Forraspontjuk azonban alacsonyabb, mint a hasonlé molekulatomegii alkoholoké, mivel
az oxovegyuletek molekulai kozott, szerkezeti okok miatt, hidrogénkdtés nem alakulhat
Ki.

A Kis szénatomszamu aldehidek és ketonok vizben jol oldédnak. Az oxocsoport és
a vizmolekuldk kozott hidrogénkates is kialakul. A szénlanc novekedésével, az apolaris
jelleg ndvekedése miatt, az oldékonysag csokken. Szerves olddszerekben altalaban jol
oldédnak.

Kémiai sajatsagok
Az aldehidek és ketonok legtébb reakcidja a C=0 kotés polarozottsagan alapszik. A
vegyulletek reakciokészséget novelik azok a szubsztituensek, amelyek névelik a
karbonil-szénatom pozitiv jellegét. Az aldehidek kozul ezek alapjan a formaldehid a
leginkabb reakcidképes, ugyanis a hidrogen a szénnel szemben csak kevéssé
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elektronkiildd, ezért a szén részleges pozitiv toltése a formaldehidben nagyobb lesz,
mint mas aldehidekben.

Az alifas ketonokban a karbonil-szénatomhoz két elektronkiildé alkilszubsztituens
is kotodik, igy a ketonok stabilabb, kevésbé reakcioképes vegyiiletek, mint az
aldehidek. A nagyobb térkitoltésii szubsztituensek térbeli gatlas révén csokkentik a
reakciokészséget. Az oxovegyliletek relativ reakciokészsége tehat a kovetkezoképpen
valtozik:

T i i
R—C—R < R—C—H < H—C—H

A C=0 kotes polarozottsaga hatassal van a szomszédos atomok kotesere is. A
szomszedos kotés elektronjai  elmozdulnak a karbonilcsoport felé, aminek
kovetkeztében a kotés lazitottd valik, a karbonilcsoporttal szomszédos atomhoz
kapcsolodd hidrogénatom disszocialni képes. Ez képezi az alapjat a reverzibilis keto-
enol-tautomérianak.

9 H oH
foC‘:fH _ —C:C‘:—H
R R
keto-forma enol-forma

VI1.3.3 Reakciok

Nukleofil addicios reakciok

A nukleofil addicids reakcid soran a nukleofil reaktins az erdsen polarizalt
karbonilcsoport pozitiv polarozottsdgl szénatomjat tdmadja meg, majd a negativ
toltéstivé valt oxigénatomhoz kapcsolddik az elektrofil reaktans.

9 o
R-CER + H—Nu: —= R—(|3—R'
Nu

A karbonilcsoport sp® siktrigonalis szénatomja elsé 1épésben sp®, tetraéderes
hibridallapotiva valik, majd a negativ toltésii oxigénatom protonalddik, hidroxilcsoport
képz6dik.

A reakcio egyensulyi folyamat. A karbonil-szénatom elektrofilitisa gyenge
nukleofilek esetén savkatalizissel megnovelhetd, aminek kovetkeztében né a folyamat
sebessége. Ugyanakkor er6sen savas kozegben a bazikus H-Nu protonalddhat, igy
elvesziti nukleofilitasat. Ennek ismeretében fontos az optimalis pH-tartomany
megvalasztasa.
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Reakci6 vizzel

Az oxovegyuletek vizes oldatban hidratalddnak, azaz vizet addiciondlva geminalis
diolla alakulnak.

" R OH
R\ H \C/

L} \
R R'/ OH

A hidratok bomlékony vegyuletek, csak vizes oldatban léteznek. A hidratforma
stabilitasat a karbonilcsoporthoz kapcsol6dd elektronszivd szubsztituensek novelik,
ezert példaul a kloral (trikloracetaldehid) hidratja, a kloralhidrat izolalhato kristalyos
vegydulet.

R | OH
ClhC_ y Che_

C—=0 + H-OH C
/N
H H  OH

Reakcié alkohollal

Az oxovegyliletek alkoholokat is addicionalnak és az aldehidekbdl eldszor instabil
addicios termék, Gn. félacetadl képzoédik. Ujabb molekula alkohollal a félacetal
vizkilépés kdzben, kondenzacids reakcid soran acetélla alakul.

R\ H R\ /OH + R_OH R\ /O*R

O + RTOH N T ho N

H H O—R ? H O0—R
félacetal acetal

A félacetal forma nem stabilis, l0ggal konnyen bonthat6. Bomlékonysaga miatt
csak akkor izolalhatd, ha intramolekularis addicioval stabil gylriis vegyiilet
képzOddésére van lehetdség. Példaul a szénhidratok esetén ot- €s hattagu ciklofélacetél
gytra alakul ki, amely szerkezet stabil.

Az acetdlok béazikus kozegben stabilak. Savval melegitve hidrolizalnak, és
visszaalakulnak oxovegyuletté.

Kondenzaciods reakciok

Az aldehidek és ketonok az R"-NH, szerkezetii vegyiiletekkel addicios-eliminacios
reakcid soran reagalnak. ElsO 1épésben, savkatalizalt folyamatban, nukleofil addicios
koztiterméket adnak, amely vizmolekula kilépésével, kondenzacidval stabilizalddik,
mik6zben imin tipusa vegylulet keletkezik.

R H R R
: ‘ - H,0 AN
C=0 + N—R'" —_— R'*(\Z*N*R" — /C:N*R"

| :
H OH H R

Az oxovegyiletekb6l a kondenzacids reakcid soran az R"-csoporttol fliggden,
valtozatos termékek keletkeznek.
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Oxovegyuletek kondenzacids termeékei
Reaktans Termék
képlet név képlet név
. . AN imin
- C=N—R . , .
R"-NH alkil-amin p (Schiff-bézis)
. . AN .
H,N-NH, hidrazin /C:N—NHZ hidrazon
. . . AN .
HO-NH, hidroxil-amin /C:NfOH oxim
L . N L
Ar-NH-NH, aromas hidrazin /C:N*NH*Ar aromas hidrazon
H,N—NH-—C—NH, . : N C—N—NH—C—NH :
8 szemikarbazid / (H) 2 | szemikarbazon

Az imin tipust kondenzéacids termékek jol kristalyosodd, kénnyen azonosithatd (példaul
olvadaspont-méréssel) vegyiiletek, ezért a fenti reagensekhez kot6do reakceiok segitséget
nyujthatnak aldehidek és ketonok azonositasara, bizonyos esetekben tartalmi
meghatarozésara is.

Oxidaciods reakciok
Az aldehidek oxidaciora erzékeny vegyuletek, viszonylag kénnyen karbonsavakka
oxidalhaték. A ketonok csak igen erélyes oxidalészerek (pl. lugos KMnQ,, forrd
tomény HNOj) hatdsara oxidaldédnak. llyenkor a ketonok enol-forman keresztil
lanchasadassal alakulnak karbonsavakka.

R*C//O oxidacio RCi/O
H OH
0] - OH ) o O
7z OH 7/ erélyes % PR
R—C\ R—C\\ oxidacio R—C\ * R—C\
CH,-R' CH—R' OH OH

A fentiek alapjan aldehidek és ketonok megkilonboztetésére alkalmasak egyes,
viszonylag gyengébb oxidaldszerek.

A Tollens-reagens (ezlist-ammonia komplex Iugos oldata) aldehidek kimutatasara
hasznélhatd. A megfelel6en lasst titemi, fokozatos melegités hatasara kivalo fémeziist
(ezlst-tukor) pozitiv probat jelent.

+1//O +1 + +3 //O 0
R—C\ + ZED\g(NHs)z] + 20H — R—C\ + 2Ag + 4NH; + HO
H OH

A Fehling-reagenssel (réz(I1)-szulfat oldat és lugos kalium-natrium-tartarat-oldat
elegye) elvégzett préba sordn az aldehidek oxidacioja kozben a réz(ll)-ionok
redukalodnak és voros szinii réz(1)-oxid csapadek keletkezik.

Rf+(13//o
.

+2 o +3//O +1
+ 2CuT + 40H —o= R*C\ + Cu0 + 2H0

H

OH
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Aldol-dimerizacio
Azok az aldehidek és ketonok, melyek alfa-szénatomjahoz hidrogén kotddik, hig 1igos
kdzegben hidroxialdehiddé vagy hidroxiketonna dimerizalédnak. A nukleofil addicids
reakcidban az egyik molekula karbonil-szénatomjanak a masik molekulabol képz6dé
enolat-anion a nukleofil partnere. A képz6d6 termék alkohol és aldehid egyszerre, ezért
nevezik aldolnak.

//O & //O s °
CHp—Cl  + OH o= | CH—C{ ~—» CH=C + H0
R H R H R

=]
0

0 o 0 0 Ha0
CH,—C” + CH-C’ —_— CHy—CH—CH—C” I
| \H | \H | | \H
R R R R

OH 0
. <|:H2—&H—<I:H—C( + OH-
R R H

Polimerizacio
Savak hatasara polimerizacio jatszodik le. A formaldehid-oldatot hig kénsavval
melegitve trioximetilén (trioxan) nevii ciklikus trimer keletkezik, ami izolalhato is.

i
C. CH;
o~ "H HpS 0, o~ o
i ] 5 |
H.C._  _CH
H S0 H”T™H o

A vizmentes acetaldehid kevés tomény kénsav vagy soOsav jelenlétében
szobahOmérsékleten paraldehiddé trimerizalodik.

CHs CH3
c CH
N
O~ "H H,S0,/ HCI o~ o
H Q g | |
HC CH
/C\ /C\ / \O/ N\
HsC O H CHs HaC CHs;
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VI.3.4 Aldehidek és ketonok gydgyaszati alkalmazasai

Az egyszeriibb szerkezetli aldehidek kozott kiilonbozo hatast gydgyszervegylileteket is
talalhatunk, de a bonyolultabb szerkezetli gyogyszermolekuldk esetén az aldehidcsoport
eléfordulasa viszonylag ritka. A ketocsoport viszont igen gyakori funkcios csoport
gyogyszervegyiiletekben.
A formaldehid szr6s szagl géz, vizben jél oldodik, 34-38 tomeg %-o0s vizes oldata
(formalin) baktericid hatast. A fehérjéket denaturalja, a fehérje oldallancok kdzott
kotéseket alakit ki, ezen alapszik, hogy szdvetpreparatumok tartdsitasara is hasznéljak.
Ammonidval képzett addicidos szarmazéka a vizvesztés kozben kialakuld
triciklusos meténamin (hexametiléntetramin, urotropin).

4 \
BH-C_ + 4NHy =—=

HzC CHz

A meténamint a gyodgyaszatban foéként a hugyutak fertdtlenitésére hasznaljak,
fertétlenitd hatasaért a beldle lassan felszabaduld formaldehid a felelds.

Az acetaldehid alacsony forraspontu, kellemes szagu folyadék, a szerves vegyipar
egyik alapvegyilete. Polimerizalt szarmazékat a paraldehidet nyugtato-altatoszerként
hasznéltak, alkalmazasa mara visszaszorult.

A kloralhidrat a kloral (az acetaldehid triklér-szarmazéka) hidratja, gyorsan hatd
szedatohipnotikum.

A benzaldehid kellemes, mandula illatu folyadék, levegén gyorsan benzoesavva
oxidalodik. A keserlimandula-olaj f6 komponense. A kesertimandulaban azonban nem
szabadon, hanem cianhidrinjének glikozidjaként fordul el6 (amigdalin). Sav hatdsara
bomlik és hidrogén-cianid szabadul fel bel6le, ez okozza a keserlimandula mérgez6
hatasat.

A benzaldehid szarmazékai, az anizsaldehid, vanillin, fahéjaldehid a
gyogyszerkészitésben és az illatszeriparban hasznalatosak.

A glutéraldehid antiszeptikus hatasu, nem hoéallo eszk6zok hideg sterilezésére
hasznaljak.
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OCHs
OCH; OH
benzaldehid anizsaldehid vanilin
H
CH=CH—-C_
N
@] o H
fCA{CHg%—C;
H @]
fahéjaldehid glutaraldehid

Az aceton kellemes illata, tlizveszélyes folyadék. Vizzel és a legtobb szerves
oldoszerrel is minden ardnyban elegyithet6. Foként olddszerként és reagensként

alkalmazzuk.

A VIII. Magyar Gyogyszerkonyvben tébb aldehid- és ketonszarmazék hivatalos.

A Ph. Hg. VIII1.-ban hivatalos aldehidek, ketonok

Hatbanyag

Gyogyszerkonyvi név

Alkalmazas

Aldehidek és szarmazékaik

Formaldehydi solutio

formaldehid (35 per centum) antiszeptikum

paraldehid Paraldehydum szedatohipnotikum

Kloralhidrat Chlorali hydras szedatohipnotikum

meténamin Methenaminum antiszeptikum

vanillin Vanillinum technologiai illatanyag
Ketonok és szarmazékaik

aceton Acetonum oldoszer
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VI1.3.5 Gyogyszerkonyvi vizsgalati eldiratok

METHENAMINUM
Meténamin

t g
C5H12N4 Mr = 140,19

DEFINICIO
A meténamin széritott anyagra vonatkoztatott 1,3,5,7-
tetraazatriciklo[3.3.1.1%"]dekén tartalma 99,0-100,5 %

SAJATSAGOK

Fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok. Vizben bdségesen oldodik;
alkoholban és diklérmetanban oldodik.

AZONOSITAS

S oldat. 0,5 g anyagot R desztillalt vizb6l késziilt R szén-dioxid-mentes vizzel 5
ml-re oldunk.

B. 1 ml S oldatot 1 ml R tdmény kénsavval elegyitiink és az elegyet azonnal forrasig
melegitjiik, majd hagyjuk lehiilni. Az oldat 1 ml-ét 4 ml R vizzel és 5 ml R1
acetilaceton-reagenssel vizfiirdén 5 percig melegitjiik. Az oldat intenziv sarga
szinii lesz.

Hantzsch-reakcid. A savas hidrolizis soran keletkez6 ammonia és formaldehid
acetilacetonnal reagalva a sarga szinii 3,5-diacetil-2,5-dimetil-1,4-dihidropiridin
képzodeését eredményezi:

CgHoN, + 6 H,0 +4H*

6 CH,0 + 4 NH*

NH,* + H,0 NH; + H 0"
0 0 H,COC COCH;
'3 Hzo
CH,O + NH; + 2 CHy—C—CH,—&—CHy — 2> |
HyC~ >N~ CH,

C. 1 ml S oldatot 1 ml R higitott kénsavval elegyitlink és az elegyet azonnal forrésig
melegitjuk. Az oldatot 2 ml R higitott natrium-hidroxid-oldattal elegyitjik. Az
oldat melegitésekor képzddd gdzt szaga és lugos kémhatasa alapjan azonosithatjuk.

A meténamin savas hidrolizise soran ammoniumionok képzodnek, melyek
natrium-hidroxiddal reagalva teljes mennyiségben illékony ammoniava alakulnak.

o
(CHy)eNy + 4H' + 6H,0 — 4 NH," + 6 HC{;
OH"
} NH; +H,0
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D. 10 mg anyag 5 ml R vizzel készilt oldatat R higitott sésavval megsavanyitva, 1 ml
R kalium-[tetrajodo-bizmutat(l11)]-oldattal reagaltatjuk. Azonnal narancsszini
csapadek valik le.

Dragendorff-reakcio. A tetrajodo-bizmutdat ionok nagyméretii kationokkal (pl.
protonalt ~ ammoniumsok)  narancssarga/narancsvérds — csapadékot  adnak:
[CeH13N4] "Bily.

TARTALMI MEGHATAROZAS

Pontosan mért 0,359 anyagot 50,0 ml desztilldlt vizben oldunk. Az oldat
10,00 ml-es részletéhez 25,00 ml 1 M sosav méréoldatot adunk és 15 percig forraljuk.
Lehtitést kovetéen a sosav felesleget 0,1 M nartium-hidroxid mérboldattal titraljuk.
Indikator: 2 csepp metilvoros-oldat.

A meténamint ismert feleslegben vett sdsav-oldattal elhidrolizaljuk, amely soran 1
mol meténaminbol 4 mol ammonia képzodik. A képzodd ammonia azonnal elreagal a
feleslegben vett sdsavval.

A soOsav felesleget metilvords indikator alkalmazasaval natrium-hidroxid-
meérooldattal mérjiik.

V1.4 Aminok

Az aminok molekulaiban a nitrogénatom egyszeres kotéssel kapcsolodik a szénatomhoz.
Az aminok formailag az ammonia helyettesitett szdrmazékainak is tekinthetdk, amikor
egy vagy tobb hidrogént szerves csoporttal helyettesitink.

VI.4.1 Csoportositas, nevezéktan

Az aminok csoportosithatok rendiiség alapjan, amit a nitrogénatomhoz kozvetlenil
kapcsolddd szénatomok szama hataroz meg. Ez alapjan megkulonboztetlink primer,
szekunder és tercier aminokat, valamint kvaterner ammonium vegyileteket. (Az
aminok rendtiségét tehat nem a nitrogénhez kapcsolddé szénatom rendiisége hatarozza
meg, mint példaul az alkoholok esetében.)

R" @
NHs R—NH- R—I‘|~JH R—P[J—R" R—r:\I—R"
R R R
ammoaénia primer szekupder tercier kvaterner
amin amin amin ammaonium vegyilet

A nitrogénatomhoz kapcsolddd szubsztituensek jellege szerint beszélhetiink
alifas, aromés és aromas-alifas aminokral.

Az aminocsoportok szama hatarozza meg az aminovegyiilet értékiiségét, eszerint
léteznek mono-, di-, tri- és poliaminok.

Egyszeri szerkezetek esetén az aminok elnevezése csoportfunkcios névvel
torténik, az —amin végzddést kapcsoljuk a nitrogénhez kapcsolddo szénhidrogén csoport

128 A projekt az Eurdpai Uni6 tAmogatasaval
az Eurdpai Szocialis Alap tarsfinanszirozasavalvalosul meg



Szerves gyogyszer hatdanyagok szerkezeti jellemzése és gyogyszerkonyvi vizsgalata
(példak)

nevéhez. Ha kiilonboz6 csoportok kapcsolddnak, akkor a csoportok neveinek ABC-
sorrendjében soroljuk 6ket.

Bonyolultabb szerkezetli aminok esetében a szubsztitucidos noémenklatira a
hasznélatosabb. Ilyenkor az alapszénhidrogén nevéhez kapcsolédik az amino-
szubsztituens nev. A kvaterner ammonium vegyiileteket szerkezetiiknek megfeleléen
sokent nevezik el.

GHe e
CH3—CHy—CHo-NH, ~ CH3-NH-CHo~CH; CHz-N—CH-CH,
propil-amin MN-metil-etilamin N, N-dim etil-zopropilamin
propan-1-amin N-metiletanamin N,N-dim etil-propan-2-amin

HaN-CHg~CHa-NH;

etilendiam in
etan-1.2-diamin

/CH3
Orw - Crovm O
CH-

feni-amin benzil-amin N,N-dim etilanilin
anilin
o e .
CgHﬁ—rTl—CHs BI’Q HO_CHE_CHE’_NHS C|@
CH,
(etil-trimetilamm énium )-bromid (2-hidroxietil)amm énium-klorid

VI1.4.2 Szerkezet, tulajdonsagok

Az aminokban a nitrogénatomhoz harom kovalens kotés €és egy nemkdotd elektronpar
tartozik. A térszerkezet hasonlit az ammonia térszerkezetehez.

Fizikai sajatsagok

Az aminok kellemetlen szagi gazok, illetve folyadékok, a nagyobb molekulatomegi
képvisel6ik pedig szilard halmazallapotlak.
Az aminokban talalhaté N-H kotés részlegesen polarizalt, ennek kdvetkeztében a kis
szénatomszamu aminok egymaéssal dip6l-dipdl kolcsonhatasba 1épnek, illetéleg
hidrogénkdtéseket is képeznek. Az intermolekularis kélcsonhatasok kovetkeztében az
aminoknak sokkal magasabb a forrdspontjuk, mint a hasonld molekulatomegi
szénhidrogéneknek. A kialakuld hidrogénkotések az aminokban gyengébbek, mint az
alkoholokban, hiszen az N-H kotés kevésbé polaris, mint az O-H kotés.

Hidrogénhid kialakulasa szekunder aminokban lehetséges, de sztérikus okok miatt
kevéssé asszocidldédnak. Tercier aminok esetében nem alakulhat ki hidrogénkotés, ezért
a hasonl6 molekulatomegli aminok kozott a primer aminoknak van a legmagasabb
forrdspontjuk, mig a tercier aminoknak a legalacsonyabb.

Az alacsonyabb szénatomszamd aminok vizben jol oldddnak, az alkilcsoport
novekedésével csokken a vizben vald oldhatdsag, hiszen a molekula hidroféb jellege
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kertl tulsulyba. Az aminok szerves oldoszerekben jol oldédnak. A kvaterner
ammoniumvegyiiletek és a kiilonb6zé rendli aminok ammoéniumsai ionos szerkezetiik
révén vizben altalaban jol, szerves oldoszerekben kevesbé, vagy nem oldddnak.

Kémiai sajatsagok
Az aminok jellegzetes szerkezeti eleme a nemkotd elektronparral rendelkezd
nitrogénatom. Az aminok Bronsted-féle bazisok, hiszen a nemkotd elektronpar révén
protont tudnak megkétni. Ugyanakkor, mint elektronpar-donorok, koordinativ kotést is
tudnak létesiteni protonokkal, elektronakceptor ionokkal vagy vegyiletekkel. Ezért a
Lewis-elmélet szerint is bazisoknak tekinthet6k. Vizes oldatokban az aminovegyiilet
bazicitasdnak mértékét a disszociacids folyamat egyensulyi allandéja jellemzi.

RN: + H-OH == [RNH| + OH

| RsNH'| [OH]
Ky, =
[RsN |
pPKp = -log Ky

Mas szerves vegyuletek sav-bazis tulajdonsadgaval vald 6sszehasonlithatosag
érdekében célszeribb az amin konjugalt savanak, a megfelel6 ammonium-ionnak a pK,
értékét figyelembe venni.

A pK, értékeket konnyen kiszamithatjuk, hiszen a pK, és pKj értéekek dsszege egy
adott sav-bazis parra vonatkoztatva vizes oldatban (25 °C hoémérsékleten) 14-nek
adoédik. Ez alapjan egy adott amin annal er6sebb bazis, minél nagyobb a konjugalt savi
pK, értéke.

Géazfazisban a béazicitast csak a szubsztituensek hatarozzak meg. Elektronkiildé
csoportok novelik a bazicitast, hiszen ndvelik a nitrogénatom elektronstirliségét.
Gézfazisban a bazicitas novekvo sorrendje: ammonia < primer amin < szekunder amin
< tercier amin.

Vizes oldatban a bazisok erésségét a dipol-dipdl kdlcsdnhatas és a hidrogenkotés
is befolyasolja, ugyanakkor vizes kozegben az alkilcsoportnak kettdés hatasa van a
képz6d6 ammoéniumionra. Az alkilcsoportok megnehezitik az oldészermolekula
hozzaférését, vagyis a szolvataciét. A szolvatacié hianya destabilizalé hatasu. Ennek
alapjan a primer amin lehetne a legerdsebb bazis. Az alkilcsoport elektronkiildd
sajatsaga révén ugyanakkor eldsegiti a toltés delokalizaciojat, ezaltal az iont stabilizalja.
Ez alapjan a tercier amin lenne a leger6sebb bazis. A két egymas ellen hato tényezd
lerontja a primer és tercier aminok baziserdsségét, és a leger6sebb bazisok a szekunder
aminok lesznek.

Az aroméas aminok sokkal gyengébb bazisok, mint alifas analdgjaik. Ennek az a
magyarazata, hogy a nitrogénatom nemkotd elektronparja az aromas gytri =-
elektronrendszerével konjugalodik, ami miatt a nitrogénatom nehezebben protonalddik.

A béazicitas sorrendje tehat vizes kozegben:

Ar—-NH, = MH- = R3N < R—MH < R:NH
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Az ammonia és aminok bazicitdsanak dsszehasonlitasa
Név Képlet pK, (vizes oldatban)
anilin Ar-NH, 4,63
ammonia NH; 9,24
trimetil-amin (CH3)sN 9,80
metil-amin CH3NH, 10,63
dimetil-amin (CH3),-NH 10,78

VI1.4.3 Reakciok

Az aminok reakcidiban az amin nitrogénjének nukleofil jellege a meghatarozd, ami
annal kifejezettebb, minél kisebb térkitoltésti és minél inkabb elektronkiildd
szubsztituensek kapcsolédnak hozza.

Soképzés
Az aminok legaltaldnosabb reakcidi,hogy savakkal sot képeznek. Az erés savakkal
alkotott ammoniumsok stabilak.

RsN:  + H—CI S RsNH™ CI

Az aminok erds savakkal alkotott soinak vizes oldatanak a kémhatasa savas,
hiszen az amma&niumsdk savasan hidrolizalnak.
RsNH* +  H,0 - > RsN: + Hz0"
Az ammoOniumsok vizes oldatabol az aminok erds bazisokkal felszabadithatok.
Alacsonyabb szénatomszamu alifds homoldgok esetén ez a reakcio azonositasukra is

felhasznalhatd, mert az illékony bazisok egyrészt felismerhetdek jellegzetes szaguk
alapjan, masrészt ligos kemhatasuk (lasd Kémiai sajatsagok) a géztérben kimutathato.

ReNH™ +  NaOH — RsN:A + Na“* + H,0

Magasabb szénatomszamu alifds és aromas aminok soinak oldatara jellemzo,
hogy a ltgositaskor felszabadul6 bazis csapadék formajaban kivalik az oldatbél, hiszen
vizben rosszul oldodik, vagy oldhatatlan. Amennyiben a szabad bazist izolaljuk az
oldatbdl, olvadaspontjanak meghatarozasa révén azonosithatd lesz.

A felszabadulo, vizben rosszul oldodd bazist szerves oldoszerbe atrazva

azonosithatjuk, valamint kvantitativ modon is meghatérozhatjuk.
Az ammoniumion négy hidrogenatomjat alkilcsoporttal helyettesitve kvaterner
ammoniumvegyulethez jutunk, amelyek vizben jol oldodé vegyuletek, hidroxidjaik erés
bazisok. A kvaterner ammoniumsok vizes oldatabol luggal a kvaterner ammonium-
hidroxid nem szabadithat6 fel, illetve ionos voltabdl adéddan szerves oldoszerrel nem
razhato ki. Ez lehetOséget nyujt a tercier aminok €s a kvaterner ammoniumvegyiiletek
elvélasztasara.
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Az aminok nukleofil reakcioi

A nitrogénatom nemkoté elektronparja  bazisként és nukleofil reaktansként is
szerepelhet.

Aminok acilezése

A primer és szekunder aminok acilezése soran a nitrogénatomhoz kapcsol6do
hidrogénatomot acilcsoporttal helyettesitjiik. Ennek megfeleléen mono- illetve
diszubsztitudlt  savamidokhoz  jutunk. Acilezészerként  foként  savkloridok,
savanhidridek, észterek hasznalhatok.

R R ?H (H)
NH + R—C—X — N—C—R" —> N—C—R"
. W/ \ -HX 4
R R X R

A reakcibelegyhez kalium-karbonatot adva, az a keletkez6 savat megkoti,
meggatolva ezaltal a kiindulasi amin soképzeset.

A szekunder aminok reakciokeészsége nagyobb, mint a primer aminoké. A tercier
aminok nem acilezhetok. Ez képezheti a tercier aminok szelektiv meghatarozasanak
alapjat. Egymas melletti meghatarozasukkor a primer és szekunder aminok példaul
ecetsavanhidriddel acilezhetdk, a keletkezé savamidszarmazékok semlegesek, mellettiik
a tercier amin jégecetes perklorsavval megtitralhato.

Szulfonsavkloriddal végezve a reakcidt szulfonamid nyerhetd. Ez a reakcio
alkalmas a kiilonb6z6 rendii aminok keverékének szétvalasztasara (Hinsberg-féle
szétvalasztas), illetve az aminok rendiiségének megallapitasara. A primer aminokboOl
benzolszulfonsav-klorid hatasara képz6dé szulfonamid a lagos reakciokdzegben
oldodik, a szekunder szulfonamid nem oldddik, csapadék forméajaban kivalik.

R—NH, + mso;_.@ e RNHSOQQ

H| | OH

=)
R_N_SOZO
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Aminok reakcioja salétromossavval

A salétromossav igen bomlékony volta miatt, a reagenst altaldban natrium-nitritbol
sosavval in situ allitjak dssze.

A primer alifas aminok salétromossavval instabil alkil-diazoniumsot képeznek,
amelybdl molekularis nitrogén kilépésekor alkohol, éter, észter illetve olefin is
képzédhet. A nitrogén kvantitativ modon keletkezik, van Slyke-féle modszer alapjan
mérhetd.

R—OH
R—NHy —EE—————f- [R—K=N] —— [Rr%] i::::
R—O—R'

Aromas primer aminok salétromossavval lejatsz6dd reakcidja soran stabil
diazoniumvegyilet keletkezik.

NO, /H" &
NH, ——» N=N
-H,0

A képz6d6 diazoniumso alkalmas fenolszarmazékkal (pl. 2-naftollal) lugos
kozegben, intenziv szinli azoszinezéket alkot.

HO
O
L G0 o

A reakciot széles korben alkalmazzak aromas primer aminok kimutatasara. A
VIII. Magyar Gyodgyszerkonyvben az aromés primer aminok csoportreakciojaként
szerepel. A reakcio — megforditva — alkalmas fenolok kimutatéasara, illetve nitritionok
azonositasara is.

A szekunder alifas és aromas aminokbdl salétromossav hatasara N-nitrozoaminok
képzddnek.

R NO, / H R
NH —2 > N—N=0
Rl/ - HZO Rl/

A keletkezd nitrozoaminok sarga szinii, olajszerii vagy szilard szarmazékok,
melyek vizes kozegb6l szerves oldoszerrel kioldhatok és kimutathatok. A
nitrozoaminok erdsen rakkeltd vegyiiletek.

Az alifas tercier aminok salétromossavval csupan sét képeznek, az aromas tercier
aminok C-nitrozo-szarmazékokat képeznek.

R . R
NO, / H
N 2R, =N N
‘R -H0 =t
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Reakciok oxovegyuletekkel

Primer és szekunder aminok oxovegyiiletekkel els6 1épésben instabil addicios terméket
képeznek, amely vizvesztés kdvetkeztében, kondenzécids reakcioban stabilizalodik.
Primer aminok esetén un. Schiff-bazis keletkezik, szekunder aminok reakciojaban —
amennyiben az oxovegyiilet tartalmaz a-helyzetii hidrogént — pedig enamin.

R o R
R—NH, + 0=¢' —» |R-N-C—R| ——» R-N=C~
N I -H0 “R"
R H R
Schiff-bazis
R R R K R R
™ i R l in ~ 7
NH + O=C . N—C—CH-R N—C

NS
R CHy-R! R o -HO R Sepp!

enamin

Primer aminok kimutatasara reagenskent aromas aldehideket alkalmaznak, mivel
a reakcid soran képz6dé Schiff-bdzisok szinesek vagy rosszul oldodnak, igy kénnyen
kimutathatok. Gyakran alkalmazott reagens a p-(dimetilamino)benzaldehid, amely az
aromas primer aminokkal narancssarga vagy voros szarmazékot képez.

Q CHs CHs3
N / /
R—NH, + \CQN —_— > R—N—CHQN
e ™~ - HEO N
H CHs CHa

Aminok oxidacioja
Az aminok oxidaciora érzékenyek, kilondsen az aromas aminok. Tobbséguk mar a
levegd oxigénjétdl is oxidalodik, sziniik sotétedik. Az anilin kdlium-dikromat hatasara
p-benzokinonna oxidalodik

KQC r207
NH, —— ="' » O ®

Az oxidacios reakciok altalaban tobbféle termék képzddésével jarnak. Az aminok
kozll csak a tercier aminok oxidécidja vezet teljesen egységes termékhez, mégpedig N-
oxidokhoz.
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VI1.4.4 Aminok jelentésége és fontosabb szarmazékok

Az aminocsoport nagyon sok természetes vegylletben eléfordul, akar természetes
gyogyszervegyiiletekre, akar az emberi szervezetben ingeriiletatvivd szerepet betoltd
neurotranszmitterekre ~ gondolunk.  Ugyanakkor a  szintetikusan  eldallitott
hatéanyagoknak is igen gyakori funkcios csoportja.

Biologiai szempontbdl jelentds aminok

A biologiai membranok felépitésében résztvevd foszfatidil-etanolamin alkotdéresze a
kolamin, valamint a foszfatidil-kolin (lecitin) molekuldjdban a kolamin trimetil-
szarmazéka, a kolin taldlhato meg. A kolin kvaterner ammodniumvegyilet. A
szfingolipidek felépitésében a szfingozin, egy telitetlen szénlancot tartalmaz6 amino-
alkohol vesz részt.

CHs
HO—-CH;—CHs—NH> HO_CHQ_CHQ_I.\'J%CHS OH®
EHy
kolam in kolin

HaC—(CHa2)12—C H=CH—(|3H—OH
H(|3—NH2
CH,-OH

szfingozin

A bioldgiailag legfontosabb alifas kvaterner ammoniumvegyilet az acetilkolin, a
paraszimpatikus idegrendszer, a kozponti idegrendszer, valamint az ideg-izom
szinapszis  ingeriiletatvivd ~ anyaga.  Kolinbol  szintetizalodik — acetil-CoA
kozremiikddésével.

T G
H3C—C—O—CH2—CH2—I\|J—CH3
CHs;
acetilkolin

Biologiai szempontbdl szintén fontos aminszarmazékok a katecholaminok és
analdgjaik. A 4-hidroxi-fenilalaninb8l (tirozin) hidroxilalas folytan képz6d6 3,4-
dihidroxi-fenilalanin, mas nevén DOPA a dopamin szintézisének prekurzora. A
dopamin az ingeriiletatvitelben vesz részt. Szintén neurotranszmitter funkcidval
rendelkezik a dopaminbol szintetizal6dé noradrenalin is, valamint a noradrenalin
metilezése soran kialakulé adrenalin is szdmos bioldgiai funkcioval rendelkezik.
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+ + + +
l‘\IH3 l‘\ng l‘\IH3 l‘\lefCHg
H—C‘:—COO' C‘:Hz C‘:Hz C‘:Hz
CH, CH, H—C—OH H—C—OH
OH OH OH OH
OH OH OH OH
DOPA dopamin noradrenalin adrenalin

Szintén egy aminosavbdl, a triptofanbol indul a szerotonin (5-hidroxi-triptamin)
szintézise, valamint hisztidinbdl dekarboxilez6dés révén keletkezik a hisztamin.

K s
¢ i
HO CH- CH-
[ I N ] NWNH
H
szerotonin hisztamin

Aminocsoportot tartalmazo gyogyszervegyuletek

Az aminok a gydgyszervegyiiletek kozott igen gyakori szarmazékok. Csupan néhany
példat kiragadva az egyszeriibb szerkezetii vegyiiletek koziil:

A VIII. Magyar Gyogyszerkdnyvben méar nem hivatalos a fenacetin, csupan aktiv
metabolitja a paracetamol. Az acetanilid szarmazékai laz- és fajdalomcsillapitd
gyogyszerek. A dietil-amino csoportot tartalmazé lidokain mint helyi érzéstelenitd,
valamint mint antiaritmias hatasu gyogyszer hasznalatos.

? CaHs
HN—C—CHs HN— C CH3 HN— C CH2_
“CoHs
O—CzHs
fenacetin paracetamol lidokain
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A szulfonamidszarmazékok a kemoterapias szerek fontos csoportjat keépezik.
Alapvegyuletik a p-aminobenzolszulfonsavamid  (szulfanilamid). Szulfonamid-
szarmazékok a diuretikumok kozott is megtalalhatok.

NHz

O:LT}:O
NH2

szulfanilam id

VI1.4.5 Gyoégyszerkonyvi vizsgalati eldiratok

+ LIDOCAINUM

Lidokain
CHy
S¢S0
CH, CHs
C14H2oN>0 M, = 234,3
DEFINICIO

A lidokain vizmentes anyagra vonatkoztatott 2-(dietilamino)-N-(2,6-dimetil-
fenil)acetamid - tartalma 99,0 — 101,0 %.

SAJATSAGOK

Fehér vagy csaknem feheér, kristalyos por. Vizben gyakorlatilag nem oldodik;
alkoholban és diklérmetanban nagyon bdségesen oldddik; éterben bdségesen oldodik.

AZONOSITAS

D. Kb. 5 mg anyagot 0,5 ml R fiistolgé salétromsavval vizfirdén szarazra
parologtatunk. A lehiitétt maradékot 5 ml R acetonban oldjuk. Az oldat 0,2 ml R
alkoholos kalium-hidroxid-oldat hozzdadaséra z61d szinii lesz.

Vitali-Morin reakcid: A nitrdalédas sordan keletkezd dinitro szdarmazék az aceton
anionjaval z6ld szinii Meisenheimer-komplexet képez.

A tetrakain a reakcidt voroses-ibolya szinnel adja, a prokain barnasvoros szint
ad.
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CH CH H
" HR O,N “Hr H3CJ<C O2N N-R
N+ 2HNO; 2 - Hy
CHS 2 CH3 H . 3
NO, Hs o o
CH,—CHj
R = \C—CHZ—N/
1o “CH,—CH,

E. Kb. 0,1 g anyagot 1 ml R alkoholban oldunk. Az oldathoz R kobalt(I)-nitrat 100
g/l tdménységii oldatanak 0,5 ml-ét elegyitve kékeszold csapadék képzddik.

A kobalt(Il)-ionok amidokkal lGgos kdzegben szines komplexeket képeznek, de az
itt keletkezd csapadék valosziniileg bazikus kobalt(Il)-klorid: Co(OH)CI.

VIZSGALATOK

Az oldat kulleme. 1,0 g anyagot 3 ml R higitott sésavban oldunk és az oldatot R
vizzel 10 ml-re higitjuk. Az oldat tiszta és szintelen legyen.

2,6-Dimetilanilin: legfeljebb 100 ppm. 0,25 g anyagot R metanollal 10 ml-re
oldunk. Az oldat 2 ml-éhez R dimetilamino-benzaldehid R metanollal frissen készitett,
10 g/l-es oldatabol 1 mi-t és 2 ml R tdmény ecetsavat adunk, majd az elegyet 10 percig
allni hagyjuk.

Az oldat sarga szine nem lehet erdsebb, mint az egyidejiileg és azonos modon
készitett Osszehasonlitd oldaté. Az d&sszehasonlitd oldatot R 2,6-dimetilanilin R
metanolos, 2,5 mg/l toménységii oldatanak 2 ml-ével készitjik.

Schiff-bazis képzodik:

CH, CHy
o) Hy &
NH,  + H >7r\( jegecet NS NCH3
CHy - HO CH
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VI.5 Karbonsavak, karbonsavszarmazékok

A Kkarbonsavak molekuldiban egy vagy tobb karboxilcsoport talalhatd. A
karboxilcsoportot az aldehidekre és a ketonokra jellemzd funkcids csoportoktol az
kalonbozteti meg, hogy ebben a funkcios csoportban a karbonilcsoporthoz
hidroxilcsoport kapcsolodik.

_C//O —C//O —c//o
AN “OH X
kal’bOﬂiICSOPOrt karboxilcsoport

A karbonsavak karboxilcsoportjanak atalakitasaval nyerhetd szarmazékok
jellegzetes szerkezeti tulajdonsaga, hogy azokban a karbonilcsoporthoz minden esetben
heteroatom (X =N, O, S, stb.) kapcsolodik. A legjelentdsebb karbonsavszarmazékok és
az azokban el6forduldo modosult szerkezetii karboxilcsoportok a kdvetkezok:

képlet név
Je
—_c karponsav
“OH
0
_& karbonsav észter
“OR (AN
/O i
o4 karbonsav halogenid
F(Cl, Br, |
0]
_ karbonsavamid
“NH,
_c//o
o) karpbonsav anhidhid
C/
— %

Ugyancsak megemlitendék az 0n. karbonsav-nitrilek, melyek tobbek kozott a
savamidok vizvesztésével is eldallithatok.

o)

-H,0

R(Ar)—C// 2 R(AN_C=N
- (AT

savamid savnitril

A Kkarbonsavszarmazékok egy masik szerkezeti csoportjat az oldallancban
szubsztitualt szdrmazékok képviselik. Ez esetben a szubsztituensek helyzetét alifas
karbonsavszarmazékok eseten ketféleképpen is jeldlhetjik: a.) a szubsztituenst hordozé
szénatom szamaval; valamint (féként régebben) b.) a szubsztituenst hordoz6 szénatom

crer
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VI.5.1 Szerkezet, nevezéktan

A karbonsavak és a karbonsavszarmazékok elnevezése altalaban a szubsztiticios
nomenklatira szabalyai szerint torténik, de gyakori a vegyuletek trivialis nevének
hasznalata. = Az  egyszeribb  szerkezeti = természetes  karbonsavak  ¢és
karbonsavszarmazékok nevezéktanaban elonyben részesiil a trividlis nevek hasznalata.

A karbonsavak szisztematikus neve a megfeleld szénatom szamu szénhidrogén
nevének —sav utotaggal torténé kiegészitésével képezhetd. A C;-Cs szénatomszamu
nyilt lanc, telitetlen karbonsavak elnevezése a kovetkezo:

//O //O 7
H-C CH;-C CH;—CH,—-C
“OH “OH “OH
metansav etansav propansav
hangyasav ecetsav propionsav
0O 0
4 7
CH3—CH2—CH2—C\ CH;—CH,-CH,—-CH,—-C
OH “OH
butansav pentansav
vajsav valerignsav

A ndvenyi, allati és human biokémiai folyamatokban is fontos szerepet jatszo C,-
Cs szénatomszamu telitett dikarbonsavak szerkezete és elnevezése a kovetkezd:

CIZOOH (IZOOH (IZOOH CIZOOH
COO H (F H2 QHZ |CH2
etandisav COOH ¢Ha H>
oxalsav propandisav COOH CHa

malonsav butandisav COCH

borostyankésav pentandisav
glutarsav
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Néhany tovabbi, gyogyszerészeti szempontbdl jelentés karbonsav szerkezete és
elnevezése a kovetkezo:

H._ COOH H. _COOH COOH
i i
AN AN CHa
H  COOH HooC  H COOH
(Z2)-buténsav (E)-buténsav hidroxi-borostyankésav
maleinsav fumérsav almasav
H
GO0 CH,~COOH COOH
CH-OH J '
' HO-C—COOH CH-OH
fhOoH ICH —COOH éH
COOH 2 3
2,3-dihidroxi- 2-hidroxi-1,2,3- 2-hidroxi-
borostyank&sav propéantrikarbonsav propionsav
borkésav citromsav tejsav

©/COOH COOH @ECOOH
OH NH,

benzolkarbonsav  2-hidroxibenzoesav  2-aminobenzoesav

benzoesav szalicilsav antranilsav
COOH
COOH COCH
COOH @\
COOCH COOH
benzol-1,2-dikarbonsav penzol-1,3-dikarbonsav benzol-1,3-dikarbonsav
orto-ftalsav meta-ftalsav tereftalsav

Az oldallancban szubsztitualt karbonsavak igen nagy jelentOségii csoportjat
képviselik a genetikailag kddolt 2-aminokarbonsavak (a-aminosavak), melyek
szerkezetevel, fizikai és kémiai tulajdonsagaival valamint biokémiai folyamatokban
betoltott szerepével kapcsolatos részletes informaciokkal kapcsolatosan e jegyzet
keretében a korabbi szerves- és biokémiai ismeretanyagra hivatkozunk.

Az oldallanchan szubsztitualt hidroxi- és aminokarbonsavak esetében a
szubsztituenst hordoz6 szénatom aszimmetrikus szénatomma valik, ezért két enantiomer
tikorképi struktira konfiguracidjanak jellemzése leggyakrabban a jobbra forgato
glicerinaldehid aszimmetrikus szénatomjara torténd visszavezetésen alapuld, un. relativ
konfiguracios eldtaggal torténik. E konfiguracio alapjan a jobbra forgato glicerinaldehid
aszimmetrikus  szénatomjanak konfiguracidjara visszavezethetd aszimmetrikus
elétaggal, még az ecllentétes (tiikorképi) szerkezetre visszavezethetd Szénatomok
(hidroxi- és aminokarbonsavak) konfiguraciojat L-elétaggal jeloljik. (A tobb
aszimmetriacentrumot tartalmaz6 szénhidrat enantiomerek D- és L-el6taggal torténd
megkilonboztetésének szabalyai a Szénhidratok fejezetben talalhatok.)
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CHO COOH COOH
H-C—OH H-C_OH H,N—C—H
CH,0H EH, EH,

D-(*y-glicerinaldehid D-(-)tejsav L-(+)-alanin

Az aszimmetrikus szénatomok konfiguraciojat a D és L (relativ) konfiguracios
prefixumok mellett az Aaltaldnosabban alkalmazhaté R és S prefixumokkal is
jellemezhetjik. A R és S konfiguracids prefixumok hasznalatanak részletes ismertetését
melldzve, a D, L és az R, S prefixumok kozotti kapcsolat bemutatasa céljabol az alabbi

abrakon a fenti harom vegyillet aszimmetrias szénatomjai konfiguraciojanak
jellemzésére hasznalatos prefixumok ésszehasonlitasa kertil bemutatasra:

4 1 1
CHO H OH OH 2
& — o 2 — WCHO  —
H—C—OH = wCHO = /\3 T on 3(:
3
EH,0H HOH2C,[ CH,OH AZ
D-glicerinaldehid R-glicerinaldehid
4 1 1
COOH H OH OH 2 y
N\~ 2 wCOO0
H-C-OH CuCOOH = \ 3 =
¢H 2 { H™ Nep,
3 H,C
D-tejsav R-tejsav
COOH Y H 2> 1
HN Hooc NH,
HZN_i_H = \IC{'“COOH = 3)\
3
Hs HyC 2y e H
L-alanin S-alanin

VI.5.2 Tulajdonsagok

Fizikai tulajdonsagok

A hasonlé szerkezetii karbonsavak — a telitetlen szénhidrogénekhez hasonléan —
homol6g sorozatokat alkotnak, azaz 0Osszegképletik és molekulatomegik szerint
fokozatosan valtozo fizikai tulajdonsagokat mutatnak.

A karbonsavak forraspontja molekulatomegikhdz képest magas (pl. a hangyasav
(M = 46,03) forraspontja 100,8 °C), mert molekulaik hidrogénkotés réven dimereket
képeznek még gaz halmazallapotban is.

A karboxilcsoport poléris sajatsdga miatt a kis szénatomszdmu karbonsavak (C;-
Cs) vizben jol oldodnak. A magasabb szénatomszdmu tagoknal azonban dominanssa
valik a szénhidrogén rész hidrofob jellege, és a vegylletek vizoldékonysaga csokken.
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Kémiai tulajdonsagok

A karbonsavak jellemz6 tulajdonsagait a karboxilcsoport reakcidi hatarozzak
meg. A karboxilcsoport reaktivitdsa eredményekeéppen a karbonsavak vizzel
protonalddasi folyamatban reagalnak.

O O
R-C” +H,0 === R-C” +H,;0"
N\ NA -
O-H O
A vegyliletek savi er6sségét a disszociacios folyamat egyensulyi &llanddja
jellemzi.
_ [R-COO| [H50"]

|[R-COOH,

S

pK = - log K

Az alifas karbonsavak gyenge savak; pK, értékiik 4-5 kozotti. Disszociacidjuk
mértékét minden olyan molekuldris sajatossag megndveli, ami csokkenti a keletkezd
savmaradék anion (R-COO) elektronstiriiségét. A legfontosabb szubsztituens hatasok
eredmeényeit a kovetkezé szamszer(i adatok mutatjak be:

Vegyililet Képlet pK, (vizes oldatban)
hangyasav H-COOH 3,77
ecetsav CH3-COOH 4,76
benzoesav CsHs-COOH 4,20
klérecetsav CI-CH,-COOH 2,86
diklorecetsav CI,CH-COOH 1,35

VI.5.3 Reakcidok

A karbonsavak reakcidi két nagy csoportra oszthatok:
a.) a karboxilcsoport reakcioi, valamint
b.) aszénvaz reakcidi.
A karboxilcsoport reakcioi
1. SOképzés
Lagokkal sav-bazis reakcioban soképzés torténik.
R-COOH + NaOH = R—-COONa + H,0

A reakci6 a Gyodgyszerkonyvben szereplé legtobb karbonsav tartalmi
meghatarozasanak alapjat képezi.
A Kkeletkez6 sok vizes oldata a karboxilation (R-COQO") hidrolizise kdvetkeztében
lugos.
R-COONa + H,0 === R-COOH + Na* + OH"

A titralas  soran  keletkez0 s6 lagos hidrolizise miatt a titralas
ekvivalenciapontjanak jelzésére a lugos tartomanyban szint valté indikatorokat (pl.
fenolftalein, fenolvoros) alkalmazunk.
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2. Reakcio femekkel
A karbonsavak — a szervetlen savakhoz, valamint az alkoholokhoz és a
fenolokhoz hasonléan — a hidrogénnél negativabb redoxpotencialu fémekkel
hidrogénfejlédés kdzben reagalnak.

2R-COOH +2Na=2R-COONa + H,

3. Eszterképzés
A karbonsavak — a szervetlen oxosavakhoz hasonldan — alkoholokkal és
fenolokkal észterképzddéssel jard reakcioban reagalnak.

0] @]
R_¢? + HO-R =—= R-C7 +H,0
“OH “O-R
karponsav alkohol észter Viz

Az észterképzOdés savkatalizalt folyamat. Az észterek Kkarbonsavakka és
alkoholokka torténd hidrolizise savakkal vagy lugokkal (elszappanositas) torténd
hidrolizissel végezhetd el. Ez utobbi reakcio az alapja a zsirokbol torténé tradicionalis
szappangyartasnak.

4. Savamid kepzés
Karbonsavak ammoniaval, illetve aminokkal lejatszodo reakcidja a megfeleld
sokat eredményezi. Példaul:

0 0
CH,—C +NH; — CH3—C7
~OH O NH,*

A karbonsav-ammonium-sok hébontassal a megfeleld savamidokkd alakithatok:

O - H,0 0
CHa—CZ —2"»  CHy-CT
~0" NH,* NH,

Savamidok eldallithatok még

a.) észterek ammonolizisével
CH —C// +NH CH —C// + CH;0H
3 SOCH4 3 3 “~NH, 3

b.) aminok és savanhidridek reakci¢jaban

@)
z @)
CH3;-C__ z
O + H,N-CH; — CH;3;-C + CH;COOH
s “NH-CH,
CH3—C__
Y0
c.) aminok és savkloridok reakciojaban
0 20
_ + H,N-CH; — CH,;-C + HCl
CH3 C\C| 2 3 3 \NH_CH3
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VI.5.4 Gyoégyszerkonyvi vizsgalati eldiratok

ACIDUM BENZOICUM

Benzoesav
COOH

O

C7H502 Mr = 122,12

DEFINICIO
Benzoesav tartalom 99,0-100,5 %.

SAJATSAGOK

Fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok. Szagtalan, vagy igen enyhe,
jellegzetes szagu. Vizben kevéssé oldodik; forrasban 1évé vizben oldodik; alkoholban,
éterben és zsiros olajokban béségesen oldodik.

AZONOSITAS

B. Benzoation: Az anyag 0,1 g-jat R alkohollal 2 ml-re oldjuk. Az oldathoz 1 ml R1
vas(l11)-klorid-oldatot elegyitink. Sargas-rozsaszinii csapadék keletkezik, amely R
éterben oldodik.

Ph Ph
0-¢=0 0-¢=0

/ Ph \ / Ph o\
HO-F€ < 0=(-0—F€¢ < 0=t-0—Fe_OH
\o-c:o/ \O—C:O/ Ph—co0®

Ph Ph
Dihidroxi-hexabenzodto-triferri(lll)-monobenzodt képzddik.

VIZSGALATOK

Elszenesedd anyagok. 0,5 g anyagot razas kozben 5 ml R tomeny kénsavban
oldunk. Ot perc elteltével az oldat szine nem lehet erésebb, mint az Ss szin-
mértékoldaté.

A tomeény kénsav hatdasara roncsolodo (elszenesedo) szerves szennyezoanyagok az
oldat szinét melyitik.

Oxidalhaté anyagok. 0,2 g anyagot 10 ml forrasban 1év6 R vizben oldunk. Az
oldatot razogatés kozben lehiitjiik és a csapadékos oldatot megsziirjiik. A sziiredékhez 1
ml R higitott kensavat és 0,2 ml 0,02 M kalium-permanganat-oldatot elegyitiink. Az
oldat 5 perc elteltével is ro6zsaszinii legyen.

A savas kozegben oxidalhatd szerves és szervetlen szennyezéanyagok redukéljak a
kalium-permanganatot és ennek kdvetkeztében az oldat elszintelenedik.
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ACIDUM CITRICUM MONOHYDRICUM

Citromsav-monohidrat
COOH

&H,

HOfCOOH ,H,0
H2

éOOH
C5H807'H20 Mr: 210,1

DEFINICIO

A citromsav-monohidrat vizmentes anyagra vonatkoztatott 2-hidroxipropan-1,2,3-
trikarbonsav-tartalma 99,5 - 100,5 %.

SAJATSAGOK

Fehér, kristalyos por, vagy szintelen kristalyok, ill. szemcsék; elmallasra
hajlamos. Vizben nagyon béségesen oldodik; alkoholban béségesen oldddik.

AZONOSITAS
A. Azanyag 0,5 g-jat 5 ml R vizben oldjuk. Az oldat erésen savas kémhatasu.

C. 1 ml R ecetsavanhidrid és 3 ml R piridin elegyében kb. 5 mg anyagot oldunk.
Voros szinezodés észlelheto.

A reakcio elsé lépésében acetilcitromsav-y-anhidrid keletkezik, ez alakul piridinben
voros szinezodést mutatd termékké. A keletkezd termék pontos szerkezete még nem
ismert.

COOH

D. Az anyag 0,5 g-jat 5 ml R vizben oldjuk. Az oldatot 1 M natrium-hidroxid-oldattal
(kb. 7 ml) semlegesitjik, majd 10 ml R kalcium-klorid-oldattal elegyitjik, és
forrasig melegitjiik. Fehér csapadék képzodik.

Kalcium-citrat, szintelen, hideg vizben praktikusan oldhatatlan csapadék
keépzodik.

VIZSGALATOK

Az oldat killeme. Az anyag 2,0 g-jat R vizzel 10 ml-re oldjuk. Az oldat tiszta
legyen. Szine nem lehet er6sebb, mint az S7, a BS; vagy a ZS; szin-mértékoldaté.

Szulfat. legfeljebb 150 ppm. A vizsgalathoz az anyag 2,0 g-jat R desztillalt vizzel
30 ml-re oldjuk. R barium-klorid 250 g/l-es oldatanak 1 ml-ét 1,5 ml R1 szulfat-
mértékoldathoz (10 ppm SQO,) elegyitjik. Az oldatot 6sszerazzuk, majd 1 perc varakozés
utan 15 ml vizsgalati oldattal és 1 ml R ecetsavval elegyitjiik. Az dsszehasonlité oldatot
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azonos maédon keészitjiuk, azzal az eltéréssel, hogy a vizsgalandd oldat helyett 15 ml R
szulfat-mértékoldatot (10 ppm SO,) alkalmazunk.

5 perc elteltével a vizsgalati oldatban észlelt opaleszcencia nem lehet erdsebb,
mint a szulfat-mértékoldatot tartalmazd 6sszehasonlité oldatban.

Lasd Hatareértek-vizsgalatok: Szulfat

Nehézfémek. legfeljebb 10 ppm. Az anyag 5,0 g-jat részletekben adagolt R
higitott natrium-hidroxid-oldat 39 ml-eében oldjuk, majd az oldatot R desztillalt vizzel
50 ml-re higitjuk. 12 ml vizsgalati oldathoz 2 ml R tompitdoldatot (pH 3,5) elegyitunk.
Az oldatot 1,2 ml R tioacetamid-reagenshez ontjik, tgyelve a gyors elegyitésre. Az
6sszehasonlito vizsgalatot azonos mddon, de 10 ml R 6lom-mértékoldat (1 ppm Pb) és 2
ml vizsgalati oldat elegyével, az ures kisérletet pedig 10 ml R viz és 2 ml vizsgalati oldat
elegyével végezzik. Az dsszehasonlitd oldatban az (res kisérlethez képest halvanybarna
szinez0désnek kell megjelennie.

2 perc elteltével a vizsgalati oldatban észlelt barna szinezddés nem lehet erdsebb,
mint az 6lom-mértékoldatot tartalmazé 6sszehasonlito oldatban.

Lasd Hatarerték-vizsgalatok: Nehézfémek

TARTALMI MEGHATAROZAS

Az anyag 0,550 g-jat 50 ml R vizben oldjuk. Az oldatot, 0,5 ml R fenolftalein-
oldatot alkalmazva indikatorként, 1 M natrium-hidroxid-méréoldartal titraljuk.

A citromsav harom, kozeli savi disszociaciés allandéval (Ks) rendelkezd
karboxilcsoportot tartalmaz. A harom savi disszociéciés allandé rendre: K; = 7,4 - 10;
K, =1,73-10%; és K3 = 4,02 - 10°". Ezek alapjén vizes oldatban, fenolftalein indikatort
haszndlva a citromsav haromértékii savkent titralhato:

COOH COONa
EH, CH,

HO-E—COOH + 3 NaoH = HO-E—COONa + 3 H,0
EH, ¢H,
CooH CooNa

TAJEKOZTATO VIZSGALAT

3. Az, A" azonositas soran készitett oldat 0,5 ml-ét R vizzel 5,0 ml-re egészitjik ki, és
2,0 ml R higany(ll)-szulfat-oldattal elegyitve felforraljuk. A forré folyadékba 3
csepp 0,02 M kalium-permanganat-oldatot csepegtetve elszintelenedés kdzben dus,
fehér, kristalyos csapadék keletkezik.

Denigés-reakcio:

CH,—COOH CH,—COOH HaSO CH,—CO0O0
KMnQO
Ho-&-cooH ~ KMMOs L g _Te . bo Hg- HgSO, - 2 HgO
éHz—COOH A J:HZ_COOH J:Hz_co
aceton- . ]
dikarbonsav bazisos sé
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VI.6 Monoszacharidok, diszacharidok

A természetes szénhidratok biopolimerek, melyek épitékdvei (monoszacharidok)
szerkezetuket tekintve polihidroxi-aldehidek, illetve polihidroxi-ketonok, valamint azok
szarmazékai.

A szénhidratok két alcsoportra oszthatok:

1. Cukrok. Vizben o0ld6do, édes izii vegyiiletek. Két csoportra oszthatok:
a.) monoszacharidok
b.) oligo- (di-, tri-, tetra-, stb) szacharidok, melyek harom vagy négy monoszacharid
egységbdl épiilnek fel.
2. Poliszacharidok. Vizben egyéaltalan nem, vagy csak kolloidalisan oldédnak, izik
nem édes. Nagyszamu monoszacharid egységbdl felépiild makromolekulak.

A polihidroxi-aldehid, illetve polihidroxi-keton szerkezeti monoszacharidok
Osszegkeplete Cy(H.0), — innen szarmazik a szenhidrat elnevezés. A leggyakoribb
természetes monoszacharidokat szénatomszamuk és karbonil csoportjuk szerkezete
alapjan a kovetkez6képpen csoportosithatjuk.

Monoszachandok

Tri6zok Tetrozok Pentdzok Hexdzok
/ \ Aldotetrozok Ketotetr6zok Aldopent6zok Ketopentzok
Aldotri6z Ketotrioz Aldohexdzok Ketohexzok

VI1.6.1 Monoszacharidok

A monoszacharidok legegyszertibb képviseléinek a glicerinaldehid, illetve az 1,3-
dihidroxiaceton tekinthetd:

CHO CH,—OH
CH-OH ¢=o
EH,—OH ¢H,-OH
glicerinaldehid dihidroxjaceton
(C3HgO3) (C3HgO3)

Az aldozok homolog sora a glicerinaldehidbdl, a ketézok homoldég sora a
dihidroxiacetonbol szarmaztathato, egy vagy tébb (CH-OH) egységnek a vegyiiletek
szénlancéaba torténd beépitésével.

A vegylletekben taldlhatdé (CH-OH) egységek szénatomjai aszimmetrias
szénatomok, melyek mindegyikének két (R vagy S) konfiguréacidja lehetséges. Igy az
aldotriézban 1, az aldotetr6zokban 2, az aldopent6zokban 3, az aldohexdzokban 4, mig
a megfeleld szénatomszamu ket6zokban eggyel kevesebb aszimmetriacentrum talalhato.

Az alddzok legegyszeribb képviseljének tekintheté glicerinaldehid két
enantiomer (egymaéssal fedésbe nem hozhat6 tiikérképi) szerkezete, valamint szabaly
szerinti (Fischer-projekcio) kétdimenzios vetitett képlete a kovetkezo:
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(példék)
H  OH HO  H

“clcHo “Cll.cHo
H,C-OH H,C—-OH

HdOH HodH
dH,-0oH H,-OH

A két enantiomer glicerinaldehid fizikai-kémiai tulajdonsagai csak optikai
aktivitasuk iranyaban kilonboznek: a bal oldali szerkezettel jellemezhet6 enantiomer az
oramutatd jarasaval megegyezOé (+), mig a jobb oldali szerkezettel jellemezhetd
enantiomer az 6ramutato jarasaval ellentétes (-) irdnyba forgatja el a sikban polaros fény
sikjat.

A két enantiomer, illetve a két enantiomer aszimmetrikus szénatomja
konfiguréacidjanak jelolésére Emil Fischer javaslata alapjan a D, illetve az L
prefixumokat hasznaljuk.

A D és az L prefixumok mellett a két enantiomer glicerinaldehid aszimmetrias
szénatomjanak jelolésére az R és az S prefixumokat is hasznalhatjuk (lasd IV.5.
Karbonsavak és karbonsavszarmazékok.)

Ezek alapjan a keét glicerinaldehid enantiomer sikba vetitett szerkezete és
nevezéktana a kovetkezo:

CHO CHO
H—C—OH HO—C—H
EH,—OH H,-OH
D-(+)-glicerinaldehid L-(-)-glicerinaldehid
R-(+)-glicerinaldehid S-(")-glicerinaldehid

A gybdgyszerészi gyakorlatban féleg hex6zok fordulnak elé. Az aldohexdzoknak
4, a ketohexozoknak 3 aszimmetrids szénatomjuk van, igy 16, illetve 8 izomerik
lehetséges. Ezek kozil 8-8, illetve 4-4 enantiomer, vagyis egymasnak tikorkeépe.

A tetr6zokban, pent6zokban, hex6zokban és heptézokban — ahol egynél tébb
aszimmetrias szénatom talalhaté a molekuldban — az enantiomerek megkilonboztetése a
formil- illetve a ketocsoporttc')l legtévolabb esc'S aszimmetriés szénatom és a D-
alapjan torténik.

Gyobgyszerészi gyakorlatban eléforduld hex6zok vetitett képlete és trividlis neve a
kovetkezd:

CHO CHO CHO CH,-OH
H-C—_OH HO-C—H H_C_OH ¢-o0
HO-C—H HO-C—H HO-C—H HO-C—H
H—C—_OH H-C-OH HO-C—H H-C-OH
H-C—-OH H—C—OH H—C—OH H-C-OH
CH,-OH EH,-OH EH,-OH ¢H,-OH
D-(*)-gliik6z D-(+)-manngz D-(H)-galaktoz D-()-fruktoz
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A monoszacharidok formil-, illetve keto-, valamint hidroxilcsoportjainak
reakcidja (nukleofil addicio a C=0O kettds kotésre) eredményeként gytiriis félacetal
szarmazek képzddhet, ami 1Ujabb aszimmetrids szénatom kialakulasaval jar. A
gyliriizaras eredményeképpen kialakulé aszimmetrias szénatom két — egymasba
atalakulasra is kepes — konfiguracidja eredményeképpen két diasztereomer (anomer)
gyiiriis forma képzédik, melyek oldatban a nyilt l&nct forméval egyensulyi elegyet
képeznek (gytiri-lanc tautoméria). A gyiriizaras eredményeképpen kialakulé izomerek
elnevezésében a trivialis név (pl. glikoz), a konfiguracié (D/L) és a forgatdképesség
irdnya (+/-) mellett a kialakul6 gyliri tagszamat, valamint az 01j aszimmetrias szénatom
konfiguracidjat is jelezni kell.

A félacetal-képzodés folytan kialakult gylrli tagszamat vagy a monoszacharid
neve utén irt furan6z vagy pirandz széval, vagy a félacetal-képzodés eredményeképpen
kialakuld szén-oxigén-szén kotésben résztvevd szénatomok sorszamainak a
monoszacharid neve utdn kilonleges zargjelben torténd feltiintetésével jeloljik. A
félacetalos szerkezet abrazolasara a vetitett (Tollens) vagy a perspektivikus (Haworth)
abrazolast hasznalhatjuk:

‘CHO

H-C-OH H-C_OH Ho-C-H
2 —C-=
H-C-OH o h H-C—OH
HOEH O <—= ooy T HO-C-H ©
4 p— —
H-C—-OH L on H-C_0OH
E— T i
CH,-OH 2- CH,-0oH
a-D-(+)-gliikopiranéz D-(+y-gliikoz B-D-(*)-gltkopirancz
a-D-(+)-gliikéz <1,5> p-D-(*)glukoz <1,5>
6
HO-CH,
a-D-(+)-g|UKopiranéz B-D-(+)—gli]kopiranéz
a-D-(+)-g|Ukéz <1,5> B-D-(+)-gIUkéZ <1,5>

Az 1-4 szénatomok szubsztituensei, ha a vetitett (projekcids) képletben a jobb
oldalra keriiltek, akkor a perspektivikus abrazolasban a gytirtisik ala, a bal oldalon 1évok
a gyurt sikja folé keriilnek. A D-sorozatbeli monoszachridok esetén a 6-0s
hidroximetil-csoport ugyancsak a gytri sikja f61¢ kertil.

A kristalyos fruktdz pirandz-szerkezetii, dsszetett szacharidokban viszont mindig
furan6z forméban szerepel. A fruktdéz vizes oldatdban az o == [ anomeracio
(epimerizacio) mellett kismértékii pirandz <= furandz egyensuly is fennall.
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(példak)
1 1C//O .
CHo—OH “H CH,-OH
2 2 )
HO-C HO-é:—OH HO_
HO-C—H HOSE_H Hok
4 e A o {
H-C-OH | = Hton — 1 on
5
H-C H-C-OH H_é_oﬂ
¢ 6
éHz—OH GéHz—OH éHz
HO-CH, 0 OH O oH
HO HO
H—OH  H H,~OH
H H
p-D()-fruktopiranez p-D(-)-fruktofuranoz
B'D(-)-fruktéz <2,6> B-D(-)-fFUktOZ <2,5>

Tulajdonséagok

A monoszacharidok vizben jol oldodo, szintelen, édes izii, kristalyos vegyiiletek.
Hevitéskor elszenesednek, Un. ,,égetett cukor” (karamell) szagot arasztanak.

A természetes monoszacharidok optikailag aktiv vegylletek. Kristalyos
allapotban gytris szerkezetiiek, o—f anomer eloszlasuk a kristalyositasukra alkalmazott
oldoszertdl fiigg. Frissen készitett vizes oldatuk forgatoképessége a monoszacharidokra
jellemz6 o == nyilt lancG == [ egyensuly eléréseig folyamatosan valtozik
(mutarotacié). Ezért a  monoszacharidok  specifikus  forgatdképességének
meghatarozasahoz nemcsak az oldoszert, a fény hullamhosszat, az oldat koncentracidjat
¢s hémérsékletét, hanem az oldas utani mérési iddpontot is meg kell adni.

A D-gliikdz vizes oldatban lejatszo0do mutarotécioja.

B-D(+)-gliik6z <1,5> == a-D(-)-gliikéz <1,5>
[0]2 = +19,3 [0]2 = +112,2
~ 66% ~ 34%
S v
N
[a]¥=+52,3

A vizes D-glikoz-oldat specifikus forgatoképessége, fliggetlendl attol, hogy
melyik anomerb6l indulunk ki, +52,3-nél allandosul. E forgatoképesség ¢értékbol
megallapithatd, hogy az egyensulyi elegyben a B-anomer van tdlsulyban, ami jol

crcr

CH,-OH
HO o

HO
H OH

p-D-gliikopiran6z a-D-glikopirangz
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A B-D-glukdz szubsztituenseinek térallasa minden esetben ekvatorialis, mig az a-
D-gliikoz esetén a félacetalos hidroxilcsoport axials allasu.
Hasonlé mutarotaciot észlellink a D-fruktoz vizes oldataban is:

a-D(-)-fruktéz <2,6> <= B-D(-)-fruktdz <2,6>
[a]2 = +223 [a]® =-135
~12% ~ 88%
S v
N

[a]D =-92

Megjegyzendd, hogy a monoszacharidok vizes oldatdban a nyilt lancti formak
koncentracidja alacsony (1% korili), ezért a forgatoképesség szempontjabdl
elhanyagolhato.

Reakciok

- A karbonilcsoport reakcioi

1. Oxidacio-redukcio
Savas kodzegben az ald6zok formilcsoportja mar enyhe oxidaloszerek hatasara
(pl. brom) karbonsavva oxidalodik. Erélyesebb olddszerek (pl. salétromsav) hatasara a
teminalis hidroximetilén csoport is karboxilcsoportta oxidalodik:

COOH CHO COOH
% HNO, % B, é
- —_—
étOOH é:HZ-OH éHZ-OH
cukorsav aldoz "onsav"

Az aldozok redukcidja cukoralkoholokat eredményez, mig a temindlis
hidroximetiléen csoport szelektiv oxidacioja un. ,uronsavak”-hoz vezet. (Nevik a
vizeletbdl izolalt glikuronsavbol szarmazik. A glikozbol levezethetd szarmazékok
szerkezetei €s nevei a kovetkezok:

CH,—OH COOH CHO COOH
H-C—OH H-&-OH H-C—OH H-C-OH
HO-C—H HO-&—H HO-C—H HO-&—H
H-C—OH H-&-OH H-&—0OH H-&—OH
H-C—OH H-&-OH H-C—OH H-C-OH
CH,-OH CH,-OH COOH CooH
Szorbit glukonsav gIUkuronsav glikarsav

2. Fehling-reakcio
Vizes réz(l)-szulfat-oldat (Fehling I-reagens) és lugos kalium-natrium-tartarat-
oldat (Fehling Il-reagens) elegyébdl redukald cukrok hatasara, melegitésre téglavords
réz(1)-oxid csapadék valik ki.
A két reagens eclegyében igen stabil, sotétkék szinli réz(Il)-tartarat-komplex
keletkezik.
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(példak)
COOK COOK
HC-O____-O-CH
HE_OA™ ~HO-CH
éOONa ¢OONa
A Fehling-reakcio egyszerisitett vazlata:
_O _O

TH +2cu2*+40H . | OH +Cu,0+2H,0

aldoz kék aldonsav ~ piros

A reakciot minden monoszacharid és az un. redukalo oligoszacharidok adjak.
Utobbi vegyliletekben szabad f€lacetdlos hidroxilcsoport talalhato, €s a gytirlis
félacetalos forma egyensulyt tart fent a nyilt lanct karbonil formaval. A ketdézok a
reakcio lugos koriilményei kozott a megfeleld aldozza izomerizalodnak. Ezzel szemben
nem redukalnak azok az oligoszacharidok, melyekben a monoszacharid egységek
kondenzacidja a monoszacharid egységek félacetalos hidroxilcsoportjai kdzott jott Iétre.
Ezek az éter- (glikozidos-) kotések lugos kozegben stabilak, savas korilmények kozott
azonban hidrolizalhatok.

- A hidroxilcsoport reakcio

1. Eszterképzddés
A monoszacharidok — hasonldan az oligo- és poliszacharidok — hidroxilcsoportjai
észteresitheték. A foszforsavval képzett észterek biologiai jelentdségliek az endogén
metabolikus reakciokban, mig a glikuronsav gytiris forméjanak félacetdlos
hidroxilcsoportjaval testidegen anyagok (pl. gyogyszervegyiiletek) képezhetnek dn.
glikuronsav konjugatumokat.

2. Eterképz6dés

A gyliris szerkezetli monoszacharidok félacetalos hidroxilcsoportja az alkoholos
hidroxilcsoportokhoz ~ viszonyitva joval  reakcidképesebb.  Részveételével a
monoszacharid éterkotes kialakulasa utjan hozzakapcsolddhat tovabbi monoszacharid
egységekhez, és egyéb szerkezetii alkoholos vagy fenolos hidroxilcsoportot hordozo
molekulakhoz. A folyamat analog az acetalképzddéssel (lasd 116. oldal). A termekeket
glikozidoknak nevezzik. A félacetalos hidroxilcsoporttal képzett éterek (glikozidos
kotesek) nem olyan stabilak, mint az alkoholos hidroxilcsoportokkal képzett éterek:
higitott erés savakkal melegitve hidrolizalhatok.

A szalicilsav glikuronsavval képzett észter- és éterszarmazekanak szerkezete
példaként szolgal az el6z6ekben leirtakhoz:

COOH HOOC
oo 8 p COOH
(@] O
szalicilsav éSZter-gIUkuronid szalicilsav eter-glukuromd
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3. Oxidacio perjédsavval
Mivel a cukrok szerkezetében az 1,2-diol molekulaegység gyakran ismétlodik,
perjédsavval oxidalhatok. A reakcid kvantitativ meghatarozasukra is alkalmas.

4. Komplexképzddési reakciok
A cukrok - elektronpar-donor oxigénatomjaik révén — szines komplexeket
képeznek szadmos atmeneti fém ionnal. Leggyakoribb a lugos kdzegben képzddd
Co(I)-komplexek analitikai alkalmazasa.

5. Furfurolképzddés
Hig sdésavval melegitve a pent6zokbol furfurol, a hexdézokbol hidroximetil-
furfurol képz6dik. Ezen alapul érzékeny kimutatdsuk: sosavas oldatukhoz rezorcint
adva, élénkvoros szinezodés keletkezik:

OH HO OH
Al
R/@\CHO T2 @\ - R/Q\CH
OH

O

pentézbdl: R = H HO OH
hex6zbdél: R = CH,OH

VI.6.2 Oligoszacharidok

Az oligoszacharidok kiilonb6z6 szamu (2,4, esetleg 6) monoszacharid egységbdl
allo vegylletek. A monoszacharid egységek kapcsolédasi modja szerint a.) redukald
(szabad felacetalos hidroxilcsoportot tartalmazo) és b.) nemredukald (valamennyi
félacetalos hidroxilcsoportot glikozidos kotésben tartalmaz6) oligoszacharidokat
kilonboztetlink meg.

Vizben oldodo, édes vagy €deskés izii vegyiiletek. Savas hidrolizissel a glikozidos
kotes elhasithatd, a hidrolizis eredmenyeként a monoszacharid egységek szabadda
valnak.

A természetben eléforduld diszacharidokban az egyik komponens altalaban
glikoz.

Diszacharidok

Két monoszacharid egység 0Osszekapcsolodasaval 1étrejové oligoszacharidok.
Pontos elnevezéseikben fel kell tintetni
b.) a gytris felacetalos kdtéssel dsszekapcsolt szénatomok pozicidit,

c.) adiszacharid forgatasi iranyat, valamint
d.) aglikozidos kapcsolddas helyét.

Ha a glikozidos kotés helye nincs megjeldlve, a két monoszacharid félacetalos
hidroxilcsoportjaikon keresztill kapcsolodik 6ssze. Az ilyen cukor nemredukald
diszacharid.

Amennyiben a diszachariddd torténé oOsszekapcsolodasban csak az egyik
félacetalos hidroxilcsoport vesz részt, gy az elnevezésben alapvegyuletként a szabad
félacetalos hidroxilcsoporttal rendelkez6é monoszacharidot tekintjik.
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(példak)

A nemredukaldé diszacharid elnevezése eseten a glikozid jelleget az
alapvegyuletként tekintett monoszacharid nevének ,-ozid” végzddése juttatja
kifejezésre.

Laktoz:
OH CH,OH
0
H OH
H O H
H,OH H
(+)-[4-B-D-(+)-galakt02il <1,5>-0t-D-(+)-gIl'jkc')Z<1,5>]

Szacharoz:

CH,OH

OH ¢ HO
H O H,OH
H H

(+)-[(X-D-(+)-gIUkOZiI<1,5>-B-D-(-)-frukt02id<2,5>]

VI1.6.3 Mono- és oligoszacharidok jelentésége és fontosabb szarmazékok

A szénhidratok legjelentdsebb bioldgiai szerepe, hogy energiat szolgéltatnak a
szervezetben. Energiasziikségletink kb. 50 %-at szénhidratok fedezik. Masik fontos
tulajdonsaguk, hogy egyes szervezetek (pl. baktériumok, ndvényi sejtek) vazanyaganak
kialakulasaban is részt vesznek. A szervezet sejtjei szamara a monoszacharidok jelentik
az energiatermelésre kozvetlenll felhaszndlhatd formét. A monoszacharidok savas,
vagy enzimatikus hidrolizissel nem bonthatok egyszeriibb cukormolekulakka. A
legfontosabb monoszacharidok a széldcukor (gliikéz) és a gylimolescukor (fruktdz).
Egyik legfontosabb gyogyszerészeti alkalmazasuk a legyengult szervezetek
energiapdtlasa (pl. Infusio glucosi). Nem parenterdlis készitményekben gyakran
izjavitoként keriilnek alkalmazésra.

A diszacharidok két monoszacharid egység Osszekapcsolodasaval létrejovo
cukorszarmazékok. Legfontosabb képvisel6ik a repacukor (szachar6z), a tejcukor
(lakt6z), a malatacukor (maltéz) és a cellobiéz. A diszacharidok - a
monoszacharidokhoz hasonléan — édes izli vegyiiletek. A diszacharidok a gyomorban,
illetve a vékonybélben monoszacharid egységekké hidrolizélnak és igy szivodnak fel a
verkeringésbe. Amennyiben a vékonybél mukéza laktozaktivitdsa csokkent, ugy
lakt6zmalabszorpcidé, illetve laktozintolerancia alakul ki. A vékonybélben
megnovekedett laktozkoncentracid kovetkeztében megnd az ozmotikus nyomas, aminek
hatdsara viz 1ép be a vékonybélbe. Laktdzintolerancia esetén a gydgyszer-
készitmenyekben lakt6zt nem hasznalhatunk.

A poliszacharidok nagyszamu monoszacharid-egység 0sszekapcsolddasa soran
1étrejové makromolekuldk. A poliszacharidok vizben nem (vagy csak nagyon rosszul)
oldoédnak, iziiket nem érezziikk édesnek. Szamos formai kozott megemlitendd a
kemeényito, a glikogén, a celluloz, a dextran és a pektinek. A szervezetbe keriil6 névényi
poliszacharidok (pl. keményitd, celluldz, pektinek) gyakorlatilag nem bomlanak le, és
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igy nem szivodnak fel. A gydgyszereszetben gyogyszertechnologiai segédanyagkent
kerllnek alkalmazésra.
A VIII. Magyar Gyogyszerkdnyvben tdbb szénhidrat hivatalos.

A Ph. Hg. VllI-ban hivatalos szénhidratok

Hatéanyag |  Gyégyszerkényvinév | Alkalmazas
Monoszacharidok
Fruktéz Fructosum ¢desitOszer
Gliikéz Glucosum anhydricum taplalo infuziok, édesitészer
Gluk6z monohidrat Glucosum monohydricum taplalo infaziok, édesitészer
Diszacharidok
Lakt6z-monohidréat Lactosum monohydricum gyogyszertechnologlal
segédanyag
Szacharo6z Saccharum gyogyszeres szirupok
Poliszacharidok (valogatas)

Agar Agar segedanyag
Celluléz-acetéat Cellulosi acetas segedanyag
Cellulézpor Cellulosi pulvis segédanyag
Mikrokristalyos Cellulosum .

; ; . segédanyag
celluloz microcrystallinum
Dextran 40
Ezgi?ttrirsxek Dextranum 40 ad iniectabile | segédanyag
eloallitasahoz
Dextrin Dextrinum segédanyag
Etilcelluléz Ethylcellulosum segedanyag
Rizskeményito Oryzae amylum segédanyag
Buzakeményit6 Tritici amylum segedanyag
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Szerves gyogyszer hatdanyagok szerkezeti jellemzése és gyogyszerkonyvi vizsgalata
(példak)

VI1.6.4 Gyogyszerkonyvi vizsgalati eldiratok

FRUCTOSUM
Fruktoz

HO™ * és C* epimerje
H
CeH1206 M, = 180,2

DEFINICIO

A frukt6z (-)-D-arabino-hex-2-ulopiran6z. Az e cikkelyben leirt anyag nem
feltétlendl alkalmas parenteralis célra.

SAJATSAGOK

Fehér, kristalyos, nagyon édes izli por. Vizben nagyon bdségesen oldodik;
alkoholban oldddik.

AZONOSITAS

A. Vékonyréteg-kromatografis vizsgalatot végzink. Réteganyagként R szilikagél G-t
hasznalunk.
Vizsgélati oldat. 10 mg vizsgalandd anyagot 2 térfogatrész R viz és 3 térfogatrész R
metanol elegyével 20 ml-re oldunk.
Osszehasonlit6 oldat (a). 10 mg CRS fruktozt 2 térfogatrész R viz és 3 térfogatrész R
metanol elegyével 20 ml-re oldunk.
Osszehasonlito oldat (b). 10 — 10 mg CRS fruktdz, CRS gliikoz, CRS laktoz és CRS
szachar0z keverekét 2 térfogatrész R viz és 3 térfogatrész R metanol elegyével 20
ml-re oldjuk.
Az oldatokbdl 2 — 2 pl-t viszunk fel a rétegre; a startpontokat alaposan
megszaritjuk. A kromatogramokat 10 térfogatrész R viz, 15 térfogatrész R metanol,
25 térfogatrész R vizmentes ecetsav és 50 térfogatrész R dikloretan elegyével, 15
cm-es fronttavolsag eléréséig kifejlesztjik. A kifejlesztOszert pontosan kell
Osszemérni, mert csekely viztébblet is zavarossadgot eredményezhet. A lemezt
meleg levegbdramban megszaritjuk ¢és a kifejlesztést Ujonnan készitett
kifejlesztoszerrel haladéktalanul megismételjik. A meleg levegdadramban
megszaritott lemezt 0,5 g R timol — 5 ml R témény kénsav és 95 ml R alkohol
elegyevel készitett — oldataval egyenletesen bepermetezziik, majd 130 °C-on 10
percig melegitjiik. A vizsgalati oldat kromatogramjanak fofoltja — helyét, szinét és
méretét tekintve — egyezzeék meg az a) 0sszehasonlitdé oldat kromatogramjanak
fofoltjaval. A vizsgélat csak abban az esetben értékelhetd, ha a b) dsszehasonlitd
oldat kromatogramjan négy, jol elkiiloniil6 folt lathato.
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o or
310 RN HooH + N
HOS = >s HOH,c—\o~~CHO co o> ~CHO
H H
H CH,
H,O + 2
OH
CH,
"
OH H H CHs

B. 0,1 g anyag 10 ml R vizzel készult oldatdhoz 3 ml R réz(ll)-tartarat—oldatot
elegyitunk. Az oldatbol melegités hatasara voros csapadék valik le.

Fehling-reakcié: A redukalé sajatossagu  a-hidroxikarbonil — vegyuletek
csoportreakcioja. Valamennyi monoszacharid adja, csakugy, mint az 1,4-diszacharidok.
Ujabb vizsgalatok szerint a reakci6 mechanizmusa igen komplex. Az oxidacio
lanchasadassal is egydtt jar. Az egyik elképzelés szerint lugos kozegben a glikoz
molekula két molekula glicerinaldehidre bomlik, ami glicerinsawa, esetleg tovabbi
lancszakadéassal hangyasavva és glikolsavva oxidalodik.

RCHO + 2Cu2* + 40H = RCOOH + Cu,0 + 2H,0

C. 0,1 g anyag 10 ml R vizzel késziilt oldatdnak 1 ml-éhez 5 ml R témeny sésavat
elegyitink. A 70 °C-ra melegitett elegy barnara szinezédik.

A hex0zok 5-hidroximetilfurfural képzddése kozben dehidratalédnak (barna
szinezodes), majd tovabb bomlanak formaldehidre és furfuralra. A ketozok gyorsabban
adjak a reakciot, mint az aldézok.

D. 1 g anyagot R vizzel 2 ml-re oldunk. Az oldat 0,5 ml-ét 0,2 g R rezorcinnal és 9 ml
R higitott sésavval 2 percig vizfiirdon melegitjik. Az elegy vorosre szinez6édik.

Szelivanov-reakcio: A hexdzok dehidratalodnak 5-hidroximetil-furfural képzédése
kozben. Ennek bomldsa soran keletkezé formaldehid kondenzalodik harom molekula
rezorcinnal és triaril-metan szinezék képzédik. A reakciot mas hexozok, igy a gliikoz is
adja, csak sokkal lassabban. A hevitési ido és a savkoncentrdcio pontos betartasaval a
reakcié viszonylag specifikus a fruktozra.
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(példék)
o O CH,0H -3h,0 o HCOH + @\
Zon — Tore cHo cHO
HO OH OH

LACTOSUM MONOHYDRICUM
Laktdéz-monohidrat

HO
HO

HO

OH

OH H

H

C12H2011'H0 M, = 360,3

DEFINICIO

A laktéz-monohidrat az  O-B-D-galaktopiranozil-(1—4)-a-D-glikopirandz

monohidratja.

SAJATSAGOK

Fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por. Vizben bdségesen, bar lassan oldodik;

alkoholban gyakorlatilag nem oldodik.

AZONOSITAS

B.

Vékonyréteg-kromatografias vizsgalatot végzink. Réteganyagként R szilikagel G-t
hasznélunk.

Vizsgalati oldat. 10 mg vizsgalando6 anyagot 2 térfogatrész R viz és 3 térfogatrész R
metanol elegyével 20 ml-re oldunk.

Osszehasonlit6 oldat (a). 10 mg CRS laktozt 2 térfogatrész R viz és 3 térfogatrész R
metanol elegyével 20 ml-re oldunk.

Osszehasonlito oldat (b). 10 — 10 mg CRS fruktdz, CRS gliikoz, CRS laktéz és CRS
szacharoz keverékét 2 térfogatrész R viz és 3 térfogatrész R metanol elegyével 20
ml-re oldjuk.

Az oldatokbdl 2 — 2 ul-t viszink fel a rétegre; a startpontokat alaposan
megszaritjuk. A kromatogramokat 10 térfogatrész R viz, 15 térfogatrész R metanol,
25 térfogatrész R vizmentes ecetsav és 50 térfogatrész R dikloretan elegyével, 15

Azonositd szam: 159
TAMOP-4.1.2.A/1-11/1-2011-0016



Gyogyszerészi Kémia |.

cm-es fronttavolsag eléréséig kifejlesztjiik. A kifejlesztOszert pontosan kell
0sszemerni, mert csekély viztobblet is zavarossdgot eredményezhet. A lemezt
meleg levegbaramban megszaritjuk és a Kkifejlesztést Ujonnan készitett
kifejlesztdszerrel haladéktalanul megismételjik. A meleg levegdaramban
megszaritott lemezt 0,5 g R timol — 5 ml R témény keénsav és 95 ml R alkohol
elegyével készitett — oldataval egyenletesen bepermetezziik, majd 130 °C-on 10
percig melegitjiik. A vizsgalati oldat kromatogramjanak féfoltja — helyét, szinét es
méretét tekintve — egyezzék meg az a) 6sszehasonlitd oldat kromatogramjénak
fofoltjaval. A vizsgalat csak abban az esetben értékelhetd, ha a b) 6sszehasonlitd
oldat kromatogramjan négy, jol elkiiloniild folt 1athato.

0,25 g anyagot 5 ml R vizben oldunk. Az oldatot 5 ml R ammonia—oldattal
elegyitjik, majd 80 °C-os vizfiirddben 10 percig melegitjiik. Az oldat vorosre
szinezddik.

Wohlk-reakcio: A reakcid pontos mechanizmusa nem ismert, de valosziniileg

gytrifelnyilassal vagy lanchasadassal —aldehidek keletkeznek, amelyek aldol-
dimerizacioval szines termékeket képeznek. A glukéz és a fruktdéz sargasbarna szinnel
adja a reakciot, a szachardz szintelen marad.
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(példék)

VI.7 Heterociklusos vegyuletek

A heterociklusos szénvegyiiletek csoportjaba olyan gytriis szerkezetli vegyiiletek
tartoznak, amelyeknek a gyliriivaza egy vagy tobb szénatombol és egy vagy tobb més
heteroatombol all. Kiilonleges jelentségiiket a bioldgiai rendszerekben betdltott fontos
szerepik és gyakori el6fordulasuk adja.

A kis gytlritagszamu szarmazékoktol eltekintve, ezeknek a vegylileteknek a

tobbségét a gylirii nagy stabilitasa jellemzi.

Nomenklatira

Az altalanos noémenklatara elvét, a kémikusok nemzetkdzi szervezete (IUPAC)

dolgozta ki, de a trivialis elnevezések is hasznalatban maradtak.

Az 1j némenklatira alapja az, hogy a név elszor a heteroatomok szamat és
jellégét, aztan a gylrli méretét, s végil az utols6 egy vagy két szotagban a gyliri
telitetlenségének mértékét adja meg.

Gydri Szam Te}g Heteroatom: O Heteroatom: S Heteroatom: N
g | ey | Szam

Szama jelzése | telitetlen | telitett | telitetlen | telitett | telitetlen telitett
3 tri -ir- oxiren oxiran tiirén tiiran azirin aziridin
4 tetra -et- oxet oxetan tiet tietan azet azetidin
5 -ol- oxol oxolan tiol tiolan azol azolidin
6 -in-/-an- oxin oxan tiin tian azin perhidroazin
7 hepta -ep- oxepin | oxepan tiepin tiepan | azepin | perhidroazepin
8 octa -oc- oxocin | oxokan tiocin tiokan | azocin | perhidroazocin
9 nona -on- oxonin | oxonan tionin tionan | azonin | perhidroazonin
10 deca -ec- oxecin | oxekan tiecin tiekan | azecin | perhidroazecin

Az egyglirlis vazak szamozasa mindig a heteroatomon kezdddik, akar telitett, akar

telitetlen a vegyiilet. Két vagy tobb azonos heteroatomot tartalmazd gyiirinél a
szamozas valamelyik heteroatomon kezdddik, s olyan sorrendben halad, hogy a
legkisebb szdmok fejezzék ki a viszonylagos helyzetet.

Ha két vagy tobb heteroatomos gyliriik heteroatomjai nem azonosak, a
heteroatomokat jelzé szotagok, az elemek periddusos rendszerében elfoglalt helyilik
szerint kovetkezik.

Kondenzalt heterociklusos vegyiilet esetében a heterociklusos részt tekintjik
alapvegyiletnek — esetenként a szerkezet egyértelmisitése érdekében benzolgyiiriivel
torténd anellaciot is meg kell nevezni.

Azonositd szam:
TAMOP-4.1.2.A/1-11/1-2011-0016

161



Gyogyszerészi Kémia |.

A heterociklusos szénvegyuletek kémiai jellemzése

A heteroatomos gytiriit tartalmazo bioldgiailag aktiv, endogén €s mesterseges
molekulak heteroatomként legtobbszor nitrogént, oxigént és kenet tartalmaznak.
Aromas gyiiri esetén, annak tagszamatdl fiiggéen a heteroatomon kialakuld
toltéseloszlas eltérd lesz.

Hattagu gytiriiknél a harom delokalizalt elektronpéar egyik tagjat a heteroatom adja
¢s annak erdsebb elektronvonzasa miatt a gylirli egyes szénatomjain részleges pozitiv
toltések jonnek létre, mig a heteroatomon elektrontulsuly keletkezik. A leggyakrabban
el6forduld hattagi heteroaromas vegyiilet a nitrogéntartalmtl piridin, ami lényegesen
gyengebb bazis, mint a hasonlé szénatomszamu aromas aminok. A piridinhez
anellalédo benzolgylirii, annak gyengén bazisos karakterét Iényegesen nem valtoztatja
meg. Az Ujabb nitrogén bevitele — a fellépd negativ induktiv effektus miatt a
béziser6sség minimalisra csokken.

Telitett, vagy részlegesen telitett heteroatomos gyiirilk esetén, kemiai
tulajdonsagaik a megfelel6 alifds vegyuletek kémiai tulajdonsagaival mutatnak
hasonlosagot, bazikus tulajdonsaguk 1ényegesen erésebb.

A heterociklusos szénvegytletek csoportositasa

A heterociklusos vegyiileteket a gytirti telitett vagy telitetlen jellege, a heteroatom
milyensége ¢és a gylrli tagszama szerint szokds csoportositani. A telitettség és
telitetlenség alapjan megkilonboztetink: heteroaromas, heteroaliciklusos (telitett),
heterocikloolefin (nem aromas, részlegesen telitett) heterociklusos vegytileteket.

Haromtagu heterociklusos vegyuletek
Q

1

Telitett haromtagu heterociklusos gytiriik

NN/ N/

S @) N
H
tiirdn oxiran aziridin
etilén-szulfid etilé-noxid etilén-imin

Telitetlen haromtagu heterociklusos gytiriik

1 1
- - W N NH
s Y WA
H
tiirén oxirén azirin 1-azirin 2-azirin
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(példék)

Négytagu heterocikusos vegyuletek
3 2

Telitett négytagu heterociklusos gytiriik

B =

——NH
oxetan azetidin
tietan trimetilén-oxid trimetilénimin

Telitetlen négytagu heterociklusos gytiritk

Bl

—s 0 N ———NH

tiet oxet 1l-azetin 2-azetin

gt

Q
1

OttagU heterocikusos vegyiiletek

A kotés helyzetének jellése dttagu heterociklusos vegyletekben

4 C 3 3 C 4

o/ o

? ?

a kotés helyzetének jeldlése
ottagu heterociklusos vegylletekben

Telitett ottagu heterociklusos gyiiriik

() . ()

o) S
oxolan tiolan
tetrahidrofuran tetrahidrotiofén
tetrametilénoxid 1,3-oxatiolan tetrametilénszulfid

|

—N

azet

(S

N
H

azolidin
pirrolidin
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Telitetlen ottagu heterociklusos gytiriik

4 N 3 4 3 4 3 4 3

oxol 1,3-oxazol tiol 1,2-oxazol 1,3-tiazol 1,2-tiazol
furan oxazol tiofén izoxazol tiazol izotiazol
4 N 3 4N—3
/ \ 5 / \ 2 2 \\ / \
1 N >L1 N2 > 1 N2
N N N
H H H
azol 1,3-diazol 1,2-diazol 1,2,3-triazol 1,2 ,4-triazol
pirrol imidazol pirazol 1,2,3-triazol 1,2 ,4-triazol

Ottagu gytiriik kondenzaltvazas szarmazékai

4 3 4 3 4 3
2 0?2 S2
6 6 ~_ 6 <
7 Q 7 1 7

benzo[2,3]furan benzo[3,4]furan benzo[3,4]tiofén
benzo[b]furan benzo[c]furan benzo[c]tiofén
kumaron izokumaron; izobenzofuran izotionaftén

SR eow:

benzo[2,3]tiofén

benzo[b]tiofén dibenzofuran
tionaftén difenilén-oxid
9 1
8 2 1 3
U ) LT ¢
7 3 5 2 5 2
| CLpr Iy
S 4 4 Q
5
dibenzotiofén tieno[2,3-b]furan tieno[3,2-b]furan
difenilén-szulfid tieno[2,3-b]furan tieno[3,2-b]furan
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(példak)
5 : X 5 : : 6 > ’ 3
/
N2 2 NH
6 6 — 7 2
7 H ! 7 1 N 9
) N
benzo[2,3]pirrol benzo[3,4]pirrol H
benzol[b]pirrol benzolc]pirrol dibenzopirrol
indol izoindol karbazol
4 3 4 3 6 5 7
N 1 N
5 5 =
Oy e Ly
6 6
I NGNS VA A
H H 3 H
benzoimidazol benzopirazol pirimido[4,5-d]imidazol
benzimidazol benzpirazol purin
Hattagu heterocikusos vegytletek
4
5 3
6 2
Telitett hattagu heterociklusos gytiriik
4
L O O
6 2
@) ? S
oxan tidn
tetrahidropiran 1,4-dioxan tetrahidrotiopiran
pentametilén-oxid dioxan pentametilén-szulfid
H
5° y 3
6 [ 2
0 N
1 H
perhidro-1,4-oxazin  perhidroazin
morfolin piperidin
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Telitetlen hattagU heterociklusos gyiiriik

4 4 4 4
| A 5@3 5(\N3 5[Nj3 SE\NS
|
P 6 N2 6 ) 2 6 2 6 N 2
N N N N N~
1 1 1 1
azin 1,2-diazin 1,3-diazin 1,4-diazin 1,2,3-triazin
piridin piridazin pirimidin pirazin v-triazin
4 4

N
5 X 3 5N OSN3
DA o
6 N%NZ
1

1,2,4-triazin 1,2,5-triazin
as-triazin s-triazin

Részlegesen telitett, hattagii heterociklusos gytiriik

00Oy

2-oxin 4-oxin 2-tiin

o-piran y-piran o-tiopirdn
2H-piran 4H-piran  2H-tiopiran 4H-1,4-oxazin  1,4-dioxin

Hattagu gytiriik kondenzaltvazas szarmazékai

5 4 5 4
6 X 3 6 3 9 H 1
| h 2
7 7 2 8 10
o 2 7 3
& 9

benzo[5,6]2H-piran benzo[2,3]4H-piran
benzo[e]-2H-piran benzo[e]-4H-piran dibenzo-1,4-oxazin
o-kromén B-kromén fenoxazin
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(példak)
5 4 5 4
o Y . 6 X 3 6 X 3
7 3 1 !
6 § 4 l-azanaftalin 2-azanaftalin

dibenzo-1,4-tiazin
fenotiazin

pirimido[4,5-d]imidazol
purin

1,3-diazanaftalin

benzopirimidin*

benzodiazin[1,3]
kinazolin

benzo[2,3]piridin
benzo[b]piridin
kinolin

A 5
N7 ‘ N s
AL
N N
1 8

pimidino[4,5-b]pirazin

pteridin
5 4
6 SN 3
|
! N2

1

2,3-diazanaftalin
benzo[4,5]piridazin
benzo[d]diazin[1,2]
ftalazin

benzo[3,4]piridin
benzo[c]piridin

izokinolin
5 4
6 X 3
7
I\IéN 2
1

1,2-diazanaftalin
benzo[3,4]piridazin
benzo[c]diazin[1,2]
cinnolin

N
6 X\ 3
7 Pr
N
1
1,4-diazanaftalin
benzopirazin*

benzodiazin[1,4]
kinoxalin

* Az anellacio helyének megijeldlése felesleges, mert a heterociklusos alapvegyiletbdl
csak egyetlen benzoldg vezethetd le
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(o]
(o)
'_\
[E
o
‘o
~ (o]
[{e)
[2=Y
o
=

1
7 X 2 2 X N
8 X 2
6 3 3 6
= _
N X 7 3

4 N —
10 % N
5
9-azaantracén 9-azafenantrén
dibenzo[2,3-5,6]piridin dibenzo[2,3-4,5]piridin 9,10-diazaantracén
dibenzo[b,e]piridin dibenzo[b,d]piridin dibenzopirazin
akridin fenantridin fenazin

f > e d ! c
6 3
g b
7 2
N
1
a kotések helyzetének nafto[2',3'-7,8]kinolin
jelélése a kinolinban nafto[2,3-h]kinolin

nafto[2',1'-5,6]kinolin nafto[2',1'-7,8]kinolin nafto[1'.2'-7.8]kinolin
nafto[2,1-flkinolin nafto[2,1-hlkinolin nafto[1,2-h]kinolin

Héttagu heterocikusos vegytletek

oxepan
oxepin hexametién-oxid azepin perhidroazepin
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VIl Gyogyszer hatéanyagok gyogyszerkonyvi
vizsgalata-hatastani csoportok (példak)

VII.1.1Gyégyszerkodnyvi vizsgalati eldiratok

<+ CHLORALI HYDRAS
Kloral-hidrat
OH

C|3c)\0H

C2H3C|302 Mr = 165,4

DEFINICIO
A kloral-hidrat 2,2,2-trikl6retan-1,1-diol-tartalma 98,5 — 101,0 %.

SAJATSAGOK

Szintelen, atlatszo kristalyok. Vizben nagyon bdségesen oldodik; alkoholban
bdségesen oldodik.
Szedatohipnotikus vegyilet.

AZONOSITAS

S oldat. 2,0 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 20 ml-re oldunk.

A. Az S oldat 10 ml-éhez 2 ml R higitott natrium-hidroxid—oldatot adva, az elegy
megzavarosodik, es melegitésre kloroformszagot araszt.

A Kloral-hidrat ligos kozegben bomlik, a keletkezé kloroform szagadrdl

felismerheto.
OH

.
Ao *°

B. Az S oldat 1 ml-éhez 2 ml R natrium-szulfid—oldatot adva, az oldat sarga szinti lesz,
majd gyorsan vordsesbarnara valtozik. Kis id6 mulva vords csapadék keletkezhet.

CHCIl; + H,O0 + HCOO

ClyC

Ogston reakcidé: a mechanizmus még tisztazatlan, a keletkezé —termék
valosziniileg: 4-hidroxi-3-tioxo-3H-1,2-ditiol-5-karbaldehid.
S-S
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VIZSGALATOK
pH: 3,5 -5,5. Az S oldatot vizsgaljuk.

Kloral-alkoholat. 1,0 g anyagot 10 ml R higitott natrium-hidroxid—oldattal
melegitlink, majd a feliiluszo oldatot megsziirjiik és annyi, cseppenként adagolt 0,05 M
jéd—oldattal elegyitjiik, hogy az oldat sarga szinii legyen. Az oldatban 1 6ras allas utan
sem lehet csapadék.

A Kkloréal-alkoholat (kloral alkohollal képzett félacetdlja) a kloralhidrat
eloallitasanak koztiterméke, mely szennyezoként lehet jelen az anyagban. A lugos
hidrolizise sordn keletkezd etanolt jodoform-reakcidval mutatjuk ki.

OH
Cl,c-CH —_» CHCl; + HCOO + C,HsOH
0C,Hs

l, + 20H —» I +10° + H,0

o
10 V2 )
CHsOH ——> HC—C  +T+H,0
H
0 O on
He-cZ 19, 14C-C7 O CHI, + Hcoo

H H

TARTALMI MEGHATAROZAS

Az anyag 4,000 g-jat 10 ml R vizben oldjuk. Az oldatot 40,0 ml 1 M natrium-
hidroxid-meérdoldartal elegyitjik, pontosan 2 percig allni hagyjuk, majd 0,1 ml R
fenolftalein—oldatot alkalmazva indikéatorként, 0,5 M kénsav-mérdoldartal titraljuk. A
semlegesitett oldatot, 0,2 ml R kalium-kromat—oldatot alkalmazva indikatorként, 0,1 M
ezlst-nitrat-meérdoldartal titraljuk.

NaOH ismert feleslegével kloroform és formiat keletkezik, a lug felesleget
kénsavval titraljuk vissza fenolftalein indikator mellett.

A megtitralt oldat esetleges kloridion tartalmat Mohr szerint mérjik K,CrOq
indikator mellett, AQNO3 mérdoldattal. A Kloridion a kloroform llgos hidrolizisébdl
keletkezhet:

CHCl; + 40H —— HCOO + 3CI' + 2H,0
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-+ HEXOBARBITALUM
Hexobarbitél
o)
NH

H.C
o) Nko
EH,
C12H16N203 M, = 236,27

DEFINICIO
A hexobarbitdl széritott anyagra vonatkoztatott (5RS)-5-(ciklohex-1-enil)-1,5-
dimetilpirimidin-2,4,6(1H,3H,5H)-trion-tartalma 99,0 — 101,0 %.

SAJATSAGOK

Fehér, kristalyos por. Vizben alig oldddik; alkoholban és éterben mérsekelten
oldédik.  Alkali-hidroxidokkal, alkali-karbonatokkal és amméniaval vizoldhato
vegyuleteket képez.

Szedatohipnotikus hatasu vegyiilet.

AZONOSITAS

C. Vékonyréteg-kromatogréfias vizsgélatot végziink. Réteganyagként R szilikagél
GFs4-et hasznalunk.
Vizsgalati oldat. 0,1 g vizsgalandd anyagot R kloroformmal 100 mi-re oldunk.
Osszehasonlit6 oldat. 0,1 g CRS hexobarbitalt R kloroformmal 100 ml-re oldunk.
Az oldatokbdl 10 - 10 pl-t visziink fel a rétegre. A kromatogramokat,
kifejlesztOszerként 5 térfogatrész R témény ammonia—oldat, 15 térfogatrész R
alkohol és 80 térfogatrész R kloroform keverékének alsé fazisat alkalmazva, 18 cm-
es fronttavolsag eléréseig kifejlesztjik, majd 254 nm-es ultraibolya fényben
késedelem nélkiil értékeljiikk. A vizsgalati oldat kromatogramjanak fofoltja — helyét
és méretét tekintve — egyezzék meg az 6sszehasonlitd oldat kromatogramjanak
fofoltjaval.

D. Kb. 10 mg anyaghoz R vanillin 10 g/l toménységii, R alkohollal készilt oldatanak
1,0 ml-ét, valamint 1 térfogatrész R viz és 2 térfogatrész R tdmény kénsav lehiitott
elegyének 2 ml-et adjuk. A keveréket Osszerazzuk és 5 percig allni hagyjuk.
Zoldessarga szinezddés keletkezik. Ez a szin, 10 perces vizfiirdén torténd melegités
hatasara, sotetvorosre valtozik.

A reakcié soran keletkezd anyag szerkezete nem tisztazott.
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COFFEINUM
Koffein

CgH1oN,0; M;=194,2

DEFINICIO

A koffein szaritott anyagra vonatkoztatott 1,3,7-trimetil-3,7-dihidro-1H-purin-2,6-
dion-tartalma 98,5 — 101,5 %.

SAJATSAGOK

Fehér, kristalyos por vagy selyemfényii, fehér kristalyok. Szublimalasra hajlamos.
Vizben mérsékelten oldodik; forrasban 1évé vizben bdségesen oldodik; etanolban
kevésse oldodik. Alkali-benzoatok és alkali-szalicilatok tdmeény oldatai oldjak.

Pszichostimulans és enyhe diuretikus hatasu vegyulet.

AZONOSITAS

C. Az anyag telitett oldatanak 2 ml-e 0,05 ml R kalium-jodid—jod-oldattal elegyitve
tiszta marad. Az oldatbdl 0,1 ml R higitott sdsav hozzaadasara barna csapadek valik
le, amely feloldddik, ha az oldatot R higitott néatrium-hidroxid-oldattal
semlegesitjik.

A koffein, mas xantin szarmazékokhoz hasonléan, savas kdzegben protonalédik, és
a trijodid-ionokkal csapadékot képez. Meglugositva deprotonalddik a koffeinium kation,
a csapadék feloldddik. A reakcidt sok mas alkaloid kation is adja.

HyC_ )ﬁ:'\f s HC
| p *l
o)\N N> +OH" o)\N | H/? -
CH; CH, 3

D. Kb. 10 mg anyagot iivegdugos kémcsében, 0,5 ml R acetilaceton és 5 ml R higitott
natrium-hidroxid—oldat elegyének 0,25 ml-ében oldunk. Az oldatot 7 percig, 80 °C-
os vizfiirddben melegitjiik. A lehiitott oldatot 0,5 ml R2 dimetilamino-benzaldehid—
oldattal elegyitjik és ismét 7 percig, 80 °C-os vizfirddben melegitjik. A lehilt
oldat, 10 ml R vizzel higitva, élénk kék szinii lesz.

Lugos kozegben a koffein pirimidin gyiiriije hidrolizis kézben felbomlik, és
koffeidin képzodik, ami acetilacetonnal reagal, majd intramolekularis kondenzacio utdan
két molekula dimetilamino-benzaldehiddel kondenzaldédva kék szinezéket képez. A
reakcid specifikus a koffeinre, a teobromin lugos kézegben nehezebben hidrolizél, a
teofillinbol hidrolizissel keletkezo teofillidin pedig az imidazol gyiiriijén reagal tovabb.
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O  CH, O  CHs O  CH,
HiC N + H,0 HaC. N - Co,  HsC N
| » —/—= wHoH | » g H | )
O)\N N : N~ N HN- N
EH, EH, EH,
Koffeidin
o) o
Hy CHg
O  CHs
HsC 0 O  CHs
+2 N@—/& HaC. N HiC N
HoC HOT v2H CH N | N/>
H3C—N\ N H,0 =
CH 3
HsC 3 HaC

H3C_ N+
N
H S
HsC-N-""N
M
98 g

éH3 éHs

F. Xantin szarmazékok: A vizsgalandé anyag néhany mg-jahoz 0,1 ml R témény
hidrogén-peroxid-oldatot és 0,3 ml R higitott s6savat adunk. A keveréket vizfiirdén
szarazra parologtatjuk. A sargasvoros maradék 0,1 ml R2 ammonia-oldat
hozzaadasara ibolyasvoros szintire valtozik.

Lasd Funkcids csoportok azonossagi reakcioi: Xantin szarmazékok.

VIZSGALATOK

Rokon  vegyiletek.  Vékonyréteg-kromatografias  vizsgélatot  végzink.
Réteganyagként R szilikagél GF,ss-et hasznalunk.

Vizsgélati oldat. 0,2 g vizsgalando anyagot 4 térfogatrész R metanol és 6
térfogatrész R diklérmetan elegyével 10 ml-re oldunk.

Osszehasonlit6 oldat. A vizsgalati oldat 0,5 ml-ét 4 térfogatrész R metanol és 6
térfogatrész R diklérmetén elegyével 100 ml-re higitjuk.

Az oldatokbdl 10 — 10 pl-t viszink fel a retegre. A kromatogramokat, 10
térfogatrész R tdmény ammonia—oldat, 30 térfogatrész R aceton, 30 térfogatrész R
diklormetan és 40 térfogatresz R 1-butanol elegyével 15 cm-es fronttavolsag eléréséig
kifejlesztjik. A lemezt levegén hagyjuk megszaradni, majd 254 nm-es ultraibolya
fényben értékeljiik. A vizsgalati oldat kromatogramjan, a f6folt kivételével, egy folt sem
lehet intenzivebb az dsszehasonlitd oldat kromatogramjan lathato foltnal (0,5 %).

Szulfat: legfeljebb 500 ppm. 0,15 g anyagot R desztillalt vizb6l készitett R szén-
dioxid-mentes viz 15 ml-ében melegitéssel oldunk, majd a lehiitott oldat térfogatat
ugyanezzel az olddszerrel 15 ml-re kiegészitjik. R barium-klorid 250 g/l-es oldatanak 1
ml-ét 1,5 ml R1 szulfat-mértékoldathoz (10 ppm SO,) elegyitjik. Az oldatot
0sszerazzuk, majd 1 perc varakozas utan a vizsgalati oldattal és 0,5 ml R ecetsavval
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elegyitjuk. Az 6sszehasonlité oldatot 7,5 ml R szulfat-meértékoldat (10 ppm SO,) és 7,5
ml R desztillalt viz elegyével készitjik.

5 perc elteltével a vizsgalati oldatban észlelt opaleszcencia nem lehet erésebb,
mint a szulfat-mértékoldatot tartalmazd 6sszehasonlitd oldatban.

TAJEKOZTATO VIZSGALATOK

3. 5,0 ml R vizet 0,05 ml 0,1 M natrium-hidroxid—oldattal és 2 csepp R1 fenolftalein—
oldattal elegyitiink. A piros szinli oldathoz 0,1 g anyagot adunk. Az oldat forralas
utan is piros szinli marad.

Winkler-proba: a xantin szdarmazékok eltéré saverdsségén alapszik. A teofillin
gyenge, a teobromin igen gyenge sav hidroxidionokkal szemben, a koffein —
szerkezetébdl adodoan — nem mutat savas tulajdonsagot. A teofillin mar hidegen is, a
teobromin csak felmelegitve szinteleniti el az oldatot, a koffein melegen sem. A
felmelegitéskor elszintelenedett teobrominos oldat kihiilve visszapirosodik.

ACIDUM ACETYLSALICYLICUM
Acetilszalicilsav

CO,H
C :o

o)'\CH3
CoHgO7 M, = 180,2

DEFINICIO

Az acetilszalicilsav szaritott anyagra vonatkoztatott 2-(acetiloxi)benzoesav-
tartalma 99,5 — 101,0 %.

SAJATSAGOK

Fehér, kristdlyos por vagy szintelen kristalyok. Vizben kevéssé oldodik;
alkoholban béségesen oldddik; éterben oldddik.
Nem szteroid gyulladdscsokkentd, hdcsokkentd fajdalomesillapitod hatasq.

AZONOSITAS

C. 0,1 g anyag és 0,5 g R kalcium-hidroxid keverékét kémcs6ben hevitjiik. Fiist
képzodik, amely a folé tartott, 0,05 ml R nitrobenzaldehid-oldattal atitatott
sziirbpapirszeletet zOldeskékre vagy zoldessargdra szinezi. A papirt R higitott
sosavval megnedvesitve, ez a szin kékre valtozik.

A hevités soran kalcium-acetat keletkezik, ami kalcium-karbonatra és acetonra
esik szét. A keletkezé aceton és a 2-nitrobenzaldehid reakcioja soran szines indigo
keépzodik.

OH
COOH A
2 @ +3Ca0H) — 2 + (CH;COO)Ca + 2 H,0
O-C-CH,4
el
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H4C
(CH;CO0),Cca — » C>:o + CaCO,
H3

NO, NO, o)
H,C H \
3 -
o+ O -
Ha ;

N
N l' Hzo
o + \)
Y N
L=~ (L
W OH"
\. H

TARTALMI MEGHATAROZAS

1,000 g anyagot csiszolatos lombikban 10 ml R alkoholban oldunk. Az oldathoz
50,0 ml 0,5 M natrium-hidroxid-méréoldatot mériink. A lombikot lezarjuk és az oldatot
egy oOra eltelte utan, 0,2 ml R fenolftalein-oldatot alkalmazva indikatorként, 0,5 M
sdsav-mérdoldartal titraljuk. Ures Kisérletet is végzink.

Az acetilszalicilsav natrium-hidroxiddal reagalva natrium-szalicilatra és natrium-
acetatra hidrolizal.

COOH COONa
@ +2NaOH —» @ + CH;COONa + H,0
O-C-CH, OH

e

A natrium-hidroxid feleslegét acidimetrias titralassal, a lGgos tartomanyban szint
valté fenolftalein indikator alkalmazasaval hatarozzuk meg.
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+ METAMIZOLUM NATRICUM

Metamizol-natrium

HaC,
CH,

N
NaO3S—H2C/M
O N’ \CH3

C13H16N3Na0,S - H,O M, =351,4

DEFINICIO

A metamizol-natrium széritott anyagra vonatkoztatott natrium-[[(1,5-dimetil-3-
oxo-2-fenil-2,3-dihidro-1H-pirazol-4-il)-N-metilamino]metanszulfonat]-tartalma 99,0 -
100,5 %.

SAJATSAGOK

Fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por. Vizben nagyon bdségesen oldodik;
alkoholban oldddik.
Hécesokkento-fajdalomesillapitd hatasu vegyilet.

AZONOSITAS

B. 50 mg anyagot 1 ml R témény hidrogén-peroxid-oldatban oldunk. Kék szinez6dés
keletkezik, amely gyorsan elhalvanyul, majd nehany percen belil intenziv pirossa
valtozik.

Hidrolizis soran a metanszulfonsav rész lehasad, a maradék noraminofenazon
oxidalodik, az elso lépésében sotétkék gyokkation kepzodik.

HaC_ HaC_
N CH N: H
Na0,S—H,C” I< 8 H- I<C 3
.
O N-CH; 4 e oA\ N~CH,  * SOz * CHO * Na
‘ - e-
HyC_
N*  CH,4
oL
(0] N* \CH3

>

A gyokkation tovabbi oxidacids folyamatokban vesz részt (voros szin).
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C. 0,10 g anyagot kémcsObe mériink, és néhany iiveggyongy jelenlétében 1,5 ml R
vizben oldunk. Az oldathoz 1,5 ml R higitott sdsavat elegyitiink és a kémcsé
nyilasara olyan sziirOpapirt helyeziink, amelyet 20 mg R kalium-jodatnak 2 ml R
keményits-oldattal készitett oldataval itattunk at. Az enyhe melegitéskor fejlodo
kén-dioxid-g6z6k a szirdpapirt kékre szinezik (1.). Egy percig tartd, enyhe
melegités utan a kémcsd nyildsdhoz olyan {ivegbotot tartunk, amelyen R
kromotropsav (dinatriumso) R tdmeny kénsavas, 10 g/l toménységii oldatanak egy
cseppje fiigg. 10 percen beliil a csepp kékesibolyéra szinezddik (2.).

HsC H,C
NaO,S—H,C" | CHs N CH
3>—M3 /A?:< H- 3
N_ + — + S0, + CH,0 * Na*
oA N, w . Om\% )+ CH,

O

1. A hidrolizis soran keletkezd kén-dioxid a jodatot jodda redukalja.
5S0, + 2105 + 4H,0 = 55S0,2 +l, + 8H"

2. A hidrolizis sordan keletkezo formaldehid a kromotropsavas reakcioval
mutathat6 ki. A kénsav vizelvondként és oxidaloszerkeént vesz részt a folyamatban.

HO3S OH HO SOzH
(Lo w0 I
L

O3zH (@] OzH
kromotrépsav HJ\H
l‘ Hzo
HO3S OH O SOzH

Xanténszarmazék

D. Natriumion: 0,10 g anyagot 2 ml R vizben oldunk. Az oldat 0,5 ml-éhez
R kalium-karbonat 150 g/l toménységii oldatanak 2 ml-ével forrasig melegitjuk.
Csapadék nem keletkezik. Az oldathoz 4 ml R kalium-[hexahidroxo-antimonéat(V)]-
oldatot elegyitiink, és ismét forrasig melegitjiik. Ezutan jeges vizben hitjiik, és ha
szlikséges, a kémcsO belsd falat iivegbottal dorzsolgetjiik. Fehér, stiri csapadék
keletkezik.

Lasd Szervetlen ionok azonossagi reakcioi: Natrium.
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+ 4+ ATROPINI SULFAS
Atropin-szulfat

2  ésenantiomerje
C34H4gN2010S " H0 M, = 695

DEFINICIO

Az atropin-szulfat vizmentes anyagra vonatkoztatott bisz[(1R,3r,5S)-3-[(2RS)-3-
hidroxi-2-fenilpropanoiloxi]-8-metil-8-azdniabiciklo[3.2.1]oktan-szulfat-tartalma 99,0 —
101,0 %.

SAJATSAGOK

Fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok. Vizben nagyon bdségesen oldodik;
alkoholban b&ségesen oldodik; éterben gyakorlatilag nem oldodik.

AZONOSITAS

D. Kb. 1 mg anyagot 0,2 ml R fiistolgé salétromsavval vizfirdén szarazra
parologtatunk. A maradékot 2 ml R acetonban oldjuk. Az oldathoz R kalium-
hidroxid R metanollal késziilt, 30 g/l toménységii oldatanak 0,1 ml-ét adva, ibolya
szinezOdés keletkezik.

Vitali reakcio: Tomény salétromsavban a benzolgyiirii para-helyzetben nitralodik
és az alkoholos hidroxilcsoport észterezodik. A kialakulo észter vizben instabil, és egy
salétromsav molekula kihasadasaval 4’-nitroapoatropinna (ami kozvetlendl is
keletkezhet az atropinbdl) alakul. Ennek nitrat soja adja a sargas szint. Lugos oldatban,
Michael-addicidval vizet addicionalva, majd protont vesztve szines, tobb mezomer
hatdrszerkezettel leirhaté anion képzddik. A hozzdadott aceton (Morin altali mdédositas)
ndveli a reakcid érzékenységét. A reakcidt mas, aktivalt metiléncsoporttal és nitralhatd
benzolgytiriivel rendelkezo anyagok is adjak. A szintén tropanvazas, de mandulasavat
tartalmazd észterek a reakciot nem adjak, mert a salétromsav a szekunder
hidroxidcsoportot ketocsoportta oxidalja, igy nem alakulhat ki a mezomer
hatarszerkezetekkel leirhaté anion.

R R R

b +2 HNO; 6 - HNO,4 6

g o J—g@“"z oﬁr@“"z
HZOH H2 H2

6-No,

+ H,0
R= N Wcn.
=N —CH
__________ S
H b - H* H
d
(IIHon H,OH
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Gyogyszer hatdanyagok gyogyszerkonyvi vizsgalata-hatastani csoportok (példak)

E. Szulfation: Kb. 45 mg vizsgalandé anyag 5 ml R vizzel keészult oldatahoz 1 ml R
higitott sésavat és 1 ml R1 barium-klorid-oldatot elegyitlink. Fehér csapadék
keletkezik.

Lasd Hatérérték-vizsgalatok: Szulfat

F. Alkaloidok: A vizsgalandé anyag néhany mg-jat 5 ml R vizben oldjuk. Az oldatot
R higitott sésavval megsavanyitjuk és 1 ml R k&lium-[tetrajodo-bizmutat(l11)]-
oldattal elegyitjuk. Azonnal narancssarga vagy narancsvoros csapadek keletkezik.

Lasd Funkcids csoport vizsgalatok: Alkaloidok.

CHININI HYDROCHLORIDUM
Kinin-hidroklorid
N

HCI |, 2H,0

C20H25CIN2O; - 2H,0 M, =396,9

DEFINICIO

A kinin-hidroklorid széritott anyagra vonatkoztatott, [(R)-[(2S,4S,5R)-5-etenil-1-
azabiciklo[2.2.2]oktan-2-il]-(6-metoxikinolin-4-il)metanol]-hidrokloridban  kifejezett
alkaloid-monohidroklorid-tartalma 99,0 — 101,0 %.

SAJATSAGOK

Selyemfényii, aprd, gyakorta csomoékka halmozoddott, szintelen tlikristalyok.
Vizben oldddik; alkoholban béségesen oldodik.
Malariaellenes hatasu vegyilet.

AZONOSITAS

B. Kb. 10 mg anyagot R vizzel 10 ml-re oldunk. Az oldat 5 ml-e 0,2 ml R bromos viz
és 1 ml R2 higitott ammédnia-oldat hozzaadasara zold szinti lesz.

Thalleiochin reakcié (a gérog thallein=megzoldil szébol):

A pozitiv reakcio feltétele oxigen tartalmu funkcios csoport a kinolin gyiiriin 6-0S
helyzetben. A zéld szint egy voros festékanyag és egy eddig még ismeretlen szerkezetii
kek gyok elegye adja. A hozzdadott ammonia mennyiségét névelve a szin vordsbdl
fokozatosan smaragdzélddé valik.
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C. 0,1 g anyagot 3 ml R higitott kénsavban oldunk. Az oldatot R vizzel 100 ml-re
higitjuk. A higitott oldat 366 nm-es ultraibolya fényben intenziv kék szinnel
fluoreszkal. A fluoreszcencia 1 ml R tomény sdsav hozzaadasara csaknem teljesen
megszinik.

Oxigéntartalm( savak jelenlétében alakul ki a fluoreszcencia, a pozitiv reakcid
tovabbi feltétele oxigén tartalmu funkcios csoport a kinolin gyiiriin 6-0s helyzetben.
Halogenid ionok a fluoreszcenciat kioltjak.

D. Kloridion: 0,1 g anyag 2 ml vizzel készilt oldatat R higitott salétromsavval
megsavanyitjuk, 0,4 ml R1 ezust-nitrat-oldattal 6sszerdzzuk, majd allni hagyjuk.
Fehér, taros csapadék valik le, amely 1,5 ml R ammadnia-oldatban kénnyen oldédik.
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Gyogyszer hatdanyagok gyogyszerkonyvi vizsgalata-hatastani csoportok (példak)

SULFADIMIDINUM
Szulfadimidin

CHs
S0l
N\
\S< )‘\ =
/©/ N~ N~ “CHs
H
HzN M, = 278,3

DEFINICIO

A szulfadimidin szaritott anyagra vonatkoztatott 4-amino-N-(4,6-dimetilprimidin-
2-il)benzolszulfonamid tartalma 99,0 — 101,0 %.

SAJATSAGOK

Fehér vagy csaknem fehér por, illetve kristalyok. Vizben és éterben alig oldodik;
acetonban oldodik; alkoholban kevéssé oldodik. Alkaliligok és hig &svanyi savak
oldjak.

Antibakterialis hatasu vegyulet.

AZONOSITAS

C. 3 g anyagot szdraz kémcs6be mériink. A 45°-0s szogben megdontdtt kémesd alsod
részét szilikonolaj fiirdébe martjuk és kb. 270 °C-ig hevitjuk. A vizsgalandd anyag
elbomlik és a kémcs6 falara fehér vagy sargasfehér szublimatum valik ki. Az R
toluolbol atkristalyositott, majd 100 °C-on szaritott szublimatum olvadaspontja
150-054 °C.

A szulfadimidin hevitése soran 2-amino-dimetil-pirimidin keletkezik, mely a
kémcso falara szublimal.

CHs
2.
HZNJ\\N CH

D. Kb. 5 mg anyagot 10 ml 1 M sosavban oldunk. Az oldat 1 ml-ét R vizzel 10 ml-re
higitjuk, az oldat 2 ml-ét vizsgaljuk. Az eldirt oldatot R higitott sdésavval
megsavanyitjuk és 0,2 ml R natrium-nitrit-oldattal elegyitjik, majd 1-2 perc mulva
1 ml R 2-naftol-oldatot adunk hozza. Az elegy intenziv narancssargara vagy
vorosre szinezddik, mikdzben rendszerint azonos szinii csapadék is levalik.

3

A primer aromds aminocsoportbol voros szinii azovegyiilet képzodik.
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