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A VIIl. Magyar Gyogyszerkdnyv folyamatosan bévild és véaltozo el6iratgyljteménye indokoltta tette a
legutobb 2008-ban megjelent Gyogyszerészi kémia gyakorlatok cimi jegyzetliink atdolgozasat.

Jegyzetink a gydgyszerészképzés Gyogyszerészi kémia gyakorlatok cimi kotelezé targyadhoz kapcso-
I6dik, melynek tematikdja a gyogyszeranyagok kémiai minéségellenérzésénak hagyoméanyos madszereit
oOleli fel. A jegyzet két, megjelenésében is j6l megkulénboztethetd részre tagolddik: a VIII. Magyar Gyogy-
szerkdnyvben hivatalos gyoégyszervegyiletek cikkelyeibél kivalasztott kémiai vonatkozasu részek mellett
— a gyogyszerkonyvi szovegtol torténd elkilonités végett — szines szévegdobozokban taléaljuk az ezekhez
fzott magyarazatokat, kommentarokat.

A jegyzet fejezeteit a Gydgyszerkonyvnek megfeleléen szamoztuk, a nem folyamatos fejezetszamozas
egyes, a gyogyszeranalitikAhoz nem kapcsol6dod gydgyszerkényvi részek kimaradasanak kévetkezménye.
Néhany esetben a vegyiiletek szerkezetét a gydgyszerkonyvi abrazolason kivil egyéb, a kémiai szak-
irodalomban szokasos maédon is feltlintettiik.

Az el6iratok szdvege a Gydgyszerkdnyv 2015. augusztusi allapotanak megfeleld, a kiegészitéseket és
moédositasokat az Orszagos Gyogyszerészeti és Elelmezés-egészségugyi Intézet VIII. Magyar Gyégyszer-
kényv el6irasainak valtozasairdl kiadott OGYI-Ph. Hg. VIII. 8/2015. szamu kézleményével bezarélag vettiik
figyelembe.

Atdolgozott jegyzetiink a korabbi kiadasokhoz képest a hallgatéi ismeretellendrzést is lehetévé tevé
kérdéssorral, illetve egyszerl és tobbszoros feleletvalasztasos tesztkérdésekkel egészilt ki.

A szerz6k koszonetiiket fejezik ki Dr. Perjési P&l tanszékvezetd egyetemi tanarnak gondos lektori
munkajéért, a reakciok magyarazataihoz flizétt értékes kiegészitéseiért.

2015. augusztus






1. Alapelvek 1

1. ALAPELVEK

1.1. Altalanos tudnivalok

Az Eurdpai Gyogyszerkdnyv hivatalos szévege angolul és franciaul jelenik meg, de az Eurépai Gyogy-
szerkdnyvi Egyezményt alairé orszagok mas nyelvre is lefordithatjak. Kétséges vagy vitas esetekben ki-
zarolag az angol és a francia véltozat a mérvado.

A gyogyszerkészitményeknek teljes felhasznalhatdsagi idétartamuk alatt, azaz lejarati idejuk végéig,
meg kell felelnitik a cikkely kévetelményeinek; az illetékes hatésag a kinyitott vagy felbontott gydgyszer-
készitményekre vonatkozd, kilon lejarati id6t és/vagy specifikaciot is megallapithat. A felhasznalhat6sagi
idétartamot, valamint azt az idépontot, amelytdl ezt az idétartamot szamitani kell, az illetékes hatésag
hatarozza meg, ill. hagyja jova a stabilitasi vizsgalatok kisérleti eredményeinek ismeretében.

Ha az Alapelvekben vagy a cikkelyekben nincs mas utalas, a cikkelyekben kdzoltek kételezé ereji ko-
vetelményeket képeznek.Az altalanos fejezetek akkor valnak koételezévé, amikor egy cikkely hivatkozik
rajuk, kivéve, ha a hivatkozéas utal arra, hogy a szdveg idézésének célja nem annak kotelez6 erejivé tétele,
hanem csak tajékoztatés.

A cikkelyekben leirt hatéanyagok, segédanyagok, gyégyszerkészitmények és egyéb termékek mind
ember-, mind allatgyégyaszati célra hasznalhaték (kivéve, ha hasznalatukat kifejezetten az egyik tertletre
korlatozzak) A cikkelyek &ltal megjelenitett minéségi standardok csak abban az esetben érvényesek, ha a
kérdéses cikkelyek targyat képezé termékeket megfelelé minéségugyi rendszer keretében allitjak els. A
minéségligyi rendszernek biztositania kell a termék kdvetkezetes gyégyszerkdnyvi megfelelését.

A Gyogyszerkdnyvben el6irt tartalmi meghatarozasok és egyéb vizsgalatok képezik azokat a hivatalos
modszereket, amelyeken a Gyogyszerkdonyv kévetelményei alapulnak. Az illetékes hatésag jévahagya-
saval mas vizsgalati modszerek is alkalmazhatok az ellenérzésben, feltéve, ha ezen mddszerek alapjan
egyértelmlen elddnthetd, hogy a hivatalos médszerek alkalmazasa esetén teljesiiinének-e a cikkely ké-
vetelményei. Kétes vagy vitas esetben kizarélag a Gyégyszerkdnyv vizsgalati médszerei mérvadok.

Egy termék akkor tekinthetd gydgyszerkényvi minéséglinek, ha a cikkelyben elbirt valamennyi kovetel-
ménynek megfelel. Ez nem jelenti azt, hogy egy cikkely 6sszes vizsgalatanak elvégzése sziikségszeri
eléfeltétele annak, hogy a gyarté a termék felszabaditasa el6tt megallapitsa a Gyodgyszerkdnyvnek valo
megfelelést.

Egyes a Gyogyszerkdnyvben hivatalos anyagok kiilénb6zé minéségfokozatban fordulhatnak elé. Ha a
cikkely nem rendelkezik masként, a benne foglalt kévetelmények az anyag 6sszes mindségi fokozatara
vonatkoznak. Téajékoztatas céljabél néhany cikkelyhez, kilondsen segédanyagokéhoz, az anyag
alkalmazasa szempontjabdl Iényeges jellemz&ket tartalmazo lista csatlakozik.

1.2. Az altalanos fejezetekre és a cikkelyekre vona tkozé egyéb rendelkezések

Mennyiségek. A szamszer( hatarértékekhez kotott vizsgalatokhoz és a tartalmi meghatarozasokhoz
eléirt anyag mennyisége kozelité értéknek tekintendd. A ténylegesen felhasznalt anyagot, amelynek
mennyisége legfeljebb 10 szazalékkal térhet el a megadottdl, pontosan kell témeg vagy térfogat szerint
bemérni, és az eredményt erre a pontos bemérésre kell kiszamolni. Olyan vizsgalatok esetén, amelyekben
nincs eldirt szamszer( hatarérték, hanem csak az azonos kortlmények kdzott vizsgalt 6sszehasonlitd
anyag viselkedéséhez viszonyitunk, a megadott anyagmennyiséget kell bemérni. A reagenseket az elirt
mennyiségben kell alkalmazni.

Az anyagmennyiségeket a jelzett pontossagnak megfeleléen kell bemérni. Témegméréskor a pon-
tossag 15 egység az utols6 megadott szamjegy utan (pl. 0,25 g-ot 0,245 és 0,255 g kozé esdének kell
tekinteni). Térfogatméréskor, ha a tizedesvesszé utani szamjegy nulla vagy a szam tizedesvesszé utani
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1. Alapelvek 2

része nullara végzdédik (pl. 10,0 vagy 0,50 ml), a térfogatot célszerlien kétjelii hasas pipettaval, méré-
lombikkal vagy burettaval kell mérni; egyébként méréhengert vagy osztott pipettat hasznalhatunk. A mik-
roliterben megadott térfogatokat mikropipettaval vagy mikrofecskendével mérjik be.

Eléfordul, hogy egyes esetekben az el6iratban megadott mennyiségek pontossaga nem felel meg a
kévetelményben megadott értékes szamjegyek szamanak. Ilyen esetben mind a tdémeg-, mind a térfogat-
mérést kielégitéen megnodvelt pontossaggal kell végezni.

Készulékek és eljarasok. A térfogatmérd Uvegeszkodzéknek a vonatkozé Nemzetkdzi Szabvany ,A”
osztalyl kovetelményeinek kell megfelelnitik, ez utdbbiakat a Nemzetk6ézi Szabvanyligyi Szervezet
(International Organization for Standardization, ISO) allapitja meg.

Ha mas el6iras nincs, az analitikai vizsgalatokat 15-25 °C hémérsékleten kell elvégezni.

Az dsszehasonlitd vizsgalatokhoz - hacsak mas el6irds nincs — szintelen, atlatszé és semleges
tvegbdl késziilt, lapos feneki, egyforma kémcsdveket hasznélunk; az el6irt folyadéktérfogatokat 16 mm
belsé atmérdji kémcsdvekre adjdk meg. Nagyobb belsd atmérdji kémcsovek is hasznélhatok, ekkor
azonban a folyadéktérfogatot aranyosan meg kell névelni (2.1.5). Az 6sszehasonlitand6 folyadékok azonos
térfogatait fehér vagy szikség esetén fekete alap felett, felilnézetben vizsgéljuk. A vizsgalatot szért
fényben végezzik.

Ha egy vizsgalat vagy tartalmi meghatarozas soran indikatort kell alkalmaznunk, az olddszert az eldirt
indikatorra nézve el6zetesen semlegesiteniink kell, hacsak Ures kisérletet nem irtak elé.

Vizfurd 6. A ,vizflrdé” kifejezés, hacsak méas héfokl viz nincs el6irva, forrasban 1évd vizet jelent. A
melegitésnek mas maddja is lehetséges, feltéve, hogy a hémérséklet megkdzeliti, de nem haladja meg a
100 °C-ot vagy az eléirt hémérsékletet.

Reagensek. A Gyogyszerkdnyvben leirt analitikai eljarasok megfelelé elvégzése és az eredmények
megbizhatdésaga részben a felhasznalt reagensek minéségétdl fligg. A reagenseket a 4. altalanos fejezet
irja le. Kizarélag analitikai tisztasagl reagensek hasznalhatok; néhany reagens esetében a reagens
alkalmassaganak megallapitaséara vizsgalatokat irnak elé.

Oldészerek. Ahol az oldészer neve nem szerepel, ott az ,oldat” kifejezés vizes oldatot jelent.

Ha a gyogyszerkonyvi analitikai eljarasokhoz vagy reagensek készitéséhez viz hasznalatéat irjak el6,
akkor azon a Tisztitott viz (0008) cikkelynek megfelelé minéségi vizet kell érteni, figyelembe véve, hogy
bizonyos esetekben a bakterialis endotoxinvizsgélat (Letdltetlen tisztitott viz) és a mikrobiologiai szennye-
zésvizsgalat (Letoltott tisztitott viz) kdvetelményeinek valdo megfelelés nem lényeges. A ,desztillalt viz” ki-
fejezés desztilldlassal tisztitott vizet jelent.

A kilén megijeldlés nélkili ,etanol” kifejezés vizmentes etanolt jelent. A kilén megjel6lés nélkili
»alkohol” kifejezés 96 %V/V-o0s etanolt jelent. Az etanol egyéb higitasait az ,etanol” vagy ,alkohol” kifejezés
elétt a megfeleld etanol (C2HeO) térfogatszazalék adat jeldli.

A koncentracio kifejezése. A koncentracié megjeldlésére utalé szazalék kifejezés (illetve %-jel) az
alabbi két lehetéség valamelyikét jelenti:

—  %m/m (témegszazalék) az anyag grammjainak szdma 100 gramm végtermékben,

—  %VI/V (térfogatszazalék) az anyag ml-einek szama 100 ml végtermékben.

A ,milliomodrész” (,parts per million”, illetve ,ppm”) kifejezés, ha mas elbiras nincs, tdmeg/tdmeg
aranyra utal.

Hémérséklet. Ha valamely analitikai eljaras eléirataban a hdmérséklet szamérték nélkiil szerepel, akkor
az altalanos kifejezések a kdvetkezéket jelentik:

Mélyhatében: -15 °C alatt
Htészekrényben: 2-8°C
Hideg vagy hlvos helyen: 8-15°C
Szobahémérsékleten: 15-25°C

1.2. Az altalanos fejezetekre és a cikkelyekre von  atkozé egyéb rendelkezések
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1.4. Cikkelyek
Cim

A cikkelyek fécime az Eurdpai Gyogyszerkdnyvben a termék angol, ill. francia neve, ez alatt szerepel
alcimként a latin név. (A VIIl. Magyar Gydgyszerkényvben a cikkelyek f6cime a latin, alcime pedig a magyar
név.)
Relativ atomtémeg és relativ molekulatémeg

A relativ atomtdmeg (Ar) vagy a relativ molekulatbmeg (Mr) minden cikkely elején megtalalhatd, ahol
az indokolt. A relativ atomtdmeg és molekulatdmeg, valamint az 6sszegképlet és szerkezeti képlet nem
jelent analitikai kdvetelményt.

Definicid
A ,Definici6” cimsz6 alatt a cikkely targyat képezé gyogyszeranyag, gyogyszerkészitmény, ill. egyéb
termék hivatalos meghatarozasa talalhaté.

Tartalmi hatarértékek. Ha a cikkely tartalmi hatarértékeket ir eld, akkor ezek a ,Tartalmi meghatarozas”
cim alatt el6irt mdédszerrel kapott értékre vonatkoznak.

Sajatsagok
A ,Sajatsagok” cim alatt leirtakat nem kell szigortan értelmezni, és azok nem tekintendék vizsgalati
kévetelményeknek.

Oldékonysag. Az ,Sajatsagok” cimszo alatt az oldékonysag jellemzésére hasznalt kifejezések
15-25 °C kozotti hémérsékletre vonatkoznak és jelentésiik a kdvetkezé:

Kifejezések 1 g anyagra vonatkoztatott megkdzelité
oldoszertérfogat milliliterben
Nagyon béségesen oldodik <1
B&ségesen oldadik 1-10
Oldaédik 10-30
Mérsékelten oldodik 30-100
Kevéssé oldadik 100-1000
Alig oldodik 1000-10 000
Gyakorlatilag nem oldédik > 10 000

A ,részben oldodik” kifejezés rendszerint olyan keverék leirasaban szerepel, amelynek csak egyes
alkotorészei oldodnak. Az ,elegyedik” kifejezés olyan folyadékra vonatkozik, amely minden aranyban
elegyedik a megadott oldoszerrel.

Azonositas

A vizsgalatok célja. Az ,Azonositas” cimszé alatt leirtak nem a termék kémiai szerkezetének vagy
Osszetételének maradéktalan igazolasara szolgalnak, hanem arra, hogy elfogadhaté biztonsaggal
megerdsitsék, hogy a termék megegyezik azzal, amit a cimke feltiintet.

Vizsgalatok és tartalmi meghatarozasok

A vizsgalatok célja. A koévetelmények nem terjednek ki valamennyi lehetséges szennyezé figyelem-
bevételére. Nem engedhetd meg példaul olyan szennyezd jelenléte, amely az el6irt vizsgalati médsze-
rekkel ugyan nem mutathato ki, de a jozan felfogas és a j6 gydgyszerészi gyakorlat megkéveteli kizarasat.
Lasd még a ,Szennyez6k” cimsz6 alatt leirtakat.

Szamolas. Ha valamilyen vizsgalat vagy tartalmi meghatarozas eredményét szaritott vagy vizmentes
anyagra, ill. egyéb megadott alapra vonatkoztatva kell kiszamolni, akkor a szaritasi veszteség, a viztarta-
lom vagy egyéb jellemzék meghatarozasat a cikkelyben el6irt megfelelé vizsgalati médszer szerint kell

1.4. Cikkelyek
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elvégezni. A ,szaritott anyagra” vagy ,vizmentes anyagra” kifejezéseket, az eredmény utan, zaréjelben kell
feltlintetni.

Hatarértékek. Az el6irt hatarértékek az altalanos analitikai gyakorlat soran nyerheté adatokon alapul-
nak; figyelembe veszik a szokvanyos analitikai hibakat, a gyartasi folyamat elfogadhato6 ingadozasait, va-
lamint a megengedhetd mértéki bomlast. Az eldirt hatarértékeken tali engedmények nem tehetdk, ha azt
kivanjuk megallapitani, hogy a vizsgalt termék megfelel-e a kérdéses cikkely kdvetelményeinek.

Annak megéllapitaséra, hogy egy anyag megfelel-e valamilyen szamszer( hatarértéknek, a vizsgélat
vagy meghatarozas kiszamolt eredményét mindenekelbtt a kovetelményben megadott szamérték utolsé
értékes szamjegyéig kerekitjik, amennyiben mas el6irds nincs. Ha az els6é elhagyand6 szamjegy 5 vagy
5-nél nagyobb szam, az utolsé szamjegyet eggyel megnoveljik, ha viszont az elsé elhagyandé szam 5-nél
kisebb, az utols6 szamjegyet valtozatlanul hagyjuk.

A szennyez 6k megengedett hatarértékének jeldlése. Az dsszehasonlitdson alapul6 vizsgalatoknal a
megengedett szennyezd, illetve a szennyezék 6sszegének megadott megkdzelitd mennyisége, melyet
zarojelben jeldlnek, csak tajékoztatd jellegl. Az elfogadas, illetve elutasitds alapja az el6irt vizsgélat
kovetelményeinek valé6 megfelelés vagy meg nem felelés. Ha valamilyen megnevezett szennyezé
kimutatdsahoz nincs el6irva a szennyez6 referenciaanyaganak hasznalata, a szennyezd mennyisége —
ha nincs mas el6iras — a cikkelyben megadott 6sszehasonlité oldat készitéséhez hasznalt anyag névleges
koncentraciéjaban fejezhetd ki.

Egyenértéktémeg. Ahol az egyenértéktdmeg meg van adva, ott gyogyszerkdnyvi célokra csakis ezt
szabad alkalmazni az eredmények kiszamolasahoz.

A titrimetrias tartalmi meghatarozasok cikkelyeiben megadott egyenértéktomeg a meghata-
rozandd anyag azon mennyisége (mg-ban kifejezve), mely az adott titralasban hasznalt mé-
réoldat 1 ml-ével reagal el.

A gyégyszerkényvi egyenértéktomeg, melyet a tartalmi meghatarozasokhoz flizétt magya-
razatokban és szamitasokban E (mg/ml) réviditéssel jeldltiink, figyelembe veszi a lezajl6 re-
akcio sztdchiometrigjat, illetve a titralo oldat koncentraciojat, igy ezekre az eredmény kisza-
mitasakor nincs sziikség.

Eltartas

Az ,Eltartds” cimszé alatt talalhaté informaciok és ajanlasok nem jelentenek gydgyszerkdnyvi kovetel-
ményeket; az illetékes hatésag azonban eldirhat kilonleges eltartasi kortilményeket, amelyek azutan ko-
telezd erejiek.

A GyoOgyszerkdnyvben hivatalos termékeket ugy kell tartani, hogy szennyezédésiiket és bomlasukat —
amennyire csak lehetséges — megakadalyozzuk. Ha kildnleges eltartasi koriilmények javasoltak — bele-
értve a tartalyok tipuséat és a hémérsékleti hatarokat is — ezeket az egyes cikkelyek tintetik fel.

A cikkelyek ,Eltartas” részében hasznalt alabbi kifejezések értelmezése a kdvetkezd.

A légmentesen zaré tartalyban kifejezés azt jelenti, hogy a kérdéses terméket [égmentesen zaré tar-
talyban kell tartani. Ha a tartalyt magas paratartalmu légtérben nyitjuk ki, akkor megfelelé elévigyazatossagi
intézkedések szikségesek. Sziikség esetén az alacsony nedvességtartalom a tartdlyba helyezett
szaritéanyaggal biztosithatd. A szaritbanyag nem érintkezhet kdzvetlenil a tarolt anyaggal.

A fénytdl védve kifejezés azt jelenti, hogy a kérdéses terméket olyan tartalyban kell eltartani, amelynek
anyaga megfelel6 mértékben elnyeli a bomlast eléidézd fénysugarakat, vagy olyan tartalyban, amely
fényvédd burkolattal van ellatva. Megoldas lehet az is, hogy olyan helyen tartjuk a terméket, ahol minden
karosit6 fényhatas kizarhato.

Figyelmeztetések

A cikkelyekben leirt anyagok és a gyodgyszerkonyvi haszndlatra el6irt reagensek karosak lehetnek az
egészségre, ha a szilkséges ovintézkedéseket nem tartjuk be. A Helyes Min&ségellenérzési Laboratoriumi
Gyakorlat (GCLP) iranyelveit és a megfelelé rendelkezéseket mindig szem elétt kell tartani. Egyes cikkelyek
szdvegében kilon figyelmeztetés utal bizonyos specidlis veszélyekre, a kilon figyelmeztetés hianya
azonban nem jelenti azt, hogy kockazat nem all fenn.

1.4. Cikkelyek



1. Alapelvek

1.5. Altalanos roviditések és jelek
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Relativ molekulatémeg
Olvadaspont
Torésmutatd
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A 4. Reagensek fejezetben definialt anyag vagy oldat jelélése

A térfogatos meghatarozasban hasznalatos titeralapanyag jelolése

1.5. Altalanos réviditések és jelek
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2. ANALITIKAl MODSZEREK

2.1. Eszkdzbk
2.1.1. Cseppent 6k

A ,csepp” fogalman a normalcseppet értjiik, amelyet a ko-
vetkezékben leirt normélcseppentével mérink. .

5
A normalcseppenté (2.1.1.-1. abra) szintelen tvegbdl ké- IH
szll. Alsé végén kor alaku nyilas van, melynek sikja meréleges ‘

a cseppentd tengelyére.

Mas cseppenték is hasznalhatdk, ha megfelelnek a kévet-
kezé vizsgalatnak.

Husz csepp 20 £ 1 °C hémérséklet(, a fliggbleges helyzeti
cseppentébél 1 csepp/masodperc sebességgel szabadon
cseppentett R viz tomege 1000 + 50 mg.

Mérés elétt a cseppentdt gondosan megtisztitjuk. A csep-
pentével harom mérést végzink. Az egyes eredmények elté-
rése a harom mérés atlagatol legfeljebb 5% lehet.

150

10

2.1.5. Osszehasonlito vizsgalatokhoz hasznalt
kémcsovek

Az 6sszehasonlité vizsgalatokhoz szintelen tvegbdl ké-
szilt, azonos belsé atmérgji, atlatszo, lapos alju, egyforma
kémcsoveket hasznalunk.

30

A folyadékoszlopot feliilnézetben, fehér vagy sziikség
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|
esetén fekete alapon, szért fényben vizsgaljuk. IVE

10

21,0
3,00 - 3,05

Az elirdsok altaldban 16 mm belsé atmérsji kémcsovek
hasznalatat feltételezik. Nagyobb belsé atmérsji kémcsovek
is alkalmazhaték, de ekkor a vizsgalandé folyadék térfogatat
ugy kell névelni, hogy a folyadékoszlop magassaga a
kémcs6ben ne legyen kisebb, mint amekkorat az -el6irt
térfogattal 16 mm belsé atmérdji kémcsdvekben kapnank.

2.1.1.-1. dbra — Normalcseppenté
(méretek milliméterben)

2.2. Fizikai és fizikai-kémiai vizsgalatok
2.2.1. Folyadékok tisztasaga és opalossaganak mérté ke

Vizualis médszer

A vizsgalandé folyadékot a kbvetkezdkben leirtak szerint, frissen készitett 6sszehasonlité szuszpenzidk
egyikével hasonlitjuk 6ssze. A vizsgalathoz szintelen, atlatszé, semleges tivegbdl késziilt, lapos alja, 15—
25 mm bels6é atmérgji, egyforma kémcsoveket hasznalunk. Az oldatokat szért nappali fényben, az
Osszehasonlitd szuszpenzio elkészitése utan 5 perccel, 40 mm-es rétegvastagsagban, fekete alapon,
felilnézetben vizsgaljuk. A szoért fény olyan legyen, hogy az |. 6sszehasonlitdé szuszpenziot jol meg lehes-
sen kuldnbodztetni az R viztél, a Il. 6sszehasonlité szuszpenziét pedig az |. 6sszehasonlitd szuszpenziotodl.

Tiszta az a folyadék, amelynek tisztasaga — a fent leirt korilmények kozétt vizsgalva — megegyezik az
R vizével vagy az adott oldészerével, illetve opalossaga nem haladja meg az |. 6sszehasonlité szuszpen-
ZiGét.

Hidrazin-szulfat —oldat. 1,0 g R hidrazin-szulfatot R vizzel 100,0 ml-re oldunk. Az oldatot 4—6 éran at
allni hagyjuk.

Meténamin—oldat. 100 ml-es tivegdugés lombikban 2,5 g R meténamint 25,0 ml R vizben oldunk.

2.1. Eszkdzok
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Opélossagi torzsszuszpenzidé (formazin szuszpenzid) . A lombikban Iévé meténamin—oldathoz
25,0 ml hidrazin-szulfat-oldatot elegyitiink, és az elegyet 24 6ran at allni hagyjuk. Az igy készitett
szuszpenzidé — hibétlan felliletd Gvegedényben tarolva — két honapig stabil marad. A szuszpenzié nem
tapadhat az edény falahoz; felhasznalas el6tt alaposan felrazzuk.

Opalossagi alapoldat. Az opélossagi torzsszuszpenzié 15,0 ml-es részletét R vizzel 1000,0 ml-re
higitjuk. Az opalossagi alapoldatot frissen készitjik, és legfeljebb 24 6éraig taroljuk.

Osszehasonlitd szuszpenziok. Az 6sszehasonlitd szuszpenziokat a 2.2.1.-1. tablazat alapjan
készitjik, és hasznalat el6tt felrazzuk.

2.2.1.-1. tblazat

I Il 1 v
Opalossagi alapoldat 5,0 ml 10,0 ml 30,0 mi 50,0 ml
R viz 95,0 ml 90,0 ml 70,0 mi 50,0 ml

Zavarossagi alapoldat. A formazin szuszpenziét — amelyet egyenlé térfogataranyud hidrazin-szulfat—
oldat és meténamin—oldat elegyitésével készitink — 4000 NTU értékii dsszehasonlité szuszpenzidként
definidljuk (NTU: nefelometrias zavarossagi egység). Az I, Il., lll. és IV. 6sszehasonlitd szuszpenziok igy
szamszerdisitett értékei rendre: 3 NTU, 6 NTU, 18 NTU és 30 NTU. Stabil, higitott zavarossagi alapoldatok
készitésére hasznéalhato stabilizalt formazin szuszpenzidk a kereskedelembél is beszerezheték, és a leiras
szerint készitett alapoldatokkal valé 6sszehasonlitas utan hasznalhatok.

Néhany kivanatos, jellemzd tulajdonsaga kovetkeztében a formazin kitiin zavarossagi standard.
Meghatarozott kiindulasi anyagokbdl reprodukalhatéan készithetd. Fizikai jellemzéi kovetkeztében kivald
fényszorddasi kalibracios standard. A formazin polimert kiilonb6zé hosszusagu lancok alkotjak, amelyek
véletlenszerii alakzatokba kapcsolédnak. Ez a részecskealakzatok és -méretek széles valasztékat ered-
ményezi, amely analitikailag j6l modellezi a realis mintdk kulonb6zd részecskealakjait és -méreteit.

2.2.2. Folyadékok szinez 6désének mértéke

A folyadékok szinez6désének mértékét barna-sarga-piros szintartomanyban — a megfelelé cikkelyben
el6irtak szerint — a kovetkezd két modszer egyikével vizsgaljuk.

Szintelen az a folyadék, illetve oldat, amely szinét tekintve az R viztél vagy az adott olddszertdl nem
kulénboztetheté meg, illetve szinezédése nem erésebb, mint a Be szin—mértékoldaté.

|. médszer

A vizsgalando6 folyadék 2,0 ml-es részletét R viz vagy az adott olddszer vagy a cikkelyben el8irt szin—
mértékoldat 2,0 ml-ével hasonlitjuk 6ssze (lasd szin—mértékoldat tablazatok). A vizsgéalathoz szintelen,
atlatszo, semleges Uveghdl készilt, 12 mm kilsé atméréji, egyforma kémcséveket hasznalunk. Az
O0sszehasonlitast szort nappali fényben, fehér hatteret alkalmazva, elélnézetben végezziik.

Il. médszer

A vizsgalando folyadékot R vizzel vagy az adott oldoszerrel vagy a megfeleld cikkelyben el6irt szin—
mértékoldattal hasonlitjuk dssze (lasd szin—-mértékoldat tablazatok). A vizsgalathoz szintelen, atlatszo,
semleges lvegbdl késziilt, lapos alji, 15—-25 mm belsé atmérgji, egyforma kémcsoveket hasznalunk. Az
O0sszehasonlitast szort nappali fényben, 40 mm-es rétegvastagsagban, fehér alapon, feliilnézetben
végezzik.

Reagensek

Torzsoldatok

Sarga torzsoldat. 46 g R vas(lll)-kloridot 25 ml R témény sésav és 975 ml R viz elegyével 1000,0 ml-re
oldunk. Az oldatot megtitraljuk, majd a sésav-viz—eleggyel uagy higitjuk, hogy milliliterenként 45,0 mg
FeCls.6H20-t tartalmazzon. Az oldatot fénytdl védve taroljuk.

2.2. Fizikai és fizikai-kémiai vizsgalatok
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Titralas. 250 ml-es Uvegdugés Erlenmeyer-lombikba bemérink 10,0 ml tdrzsoldatot, 15 ml R vizet,
5 ml R tdmény sdsavat és 4 g R kalium-jodidot. A lezart lombikot s6tét helyre tesszik. 15 perc varakozas
utan az oldatot 100 ml R vizzel higitjuk, és a keletkezett jodot 0,1 M néatrium-tioszulfat-mérdoldattal titraljuk.
Indikatorként 0,5 ml R keményit6—oldatot hasznalunk, amelyet a végpont kézelében adunk az oldathoz.

1 ml 0,1 M natrium-tioszulfat-mérdoldattal 27,03 mg FeCls.6H20 egyenértékd.

A vas(lll)-klorid torzsoldat koncentraciojat jodometrias modszerrel hatarozzuk meg, mely a
jodid vas(lll)-ionokkal torténé oxidaciéjan alapul. A képzdd6 jodot tioszulfattal titraljuk
(egyenletek: lasd Ferri chloridum cikkely ,Tartalmi meghatarozas” magyarazata).
VNays,0, (M) . fna,s,0, - E (Mg/ml)
Ve (ml)

FeCl;.6H,0-tartalom (mg/ml) =

ahol Vp a kipipettazott torzsoldat-részlet térfogata.

Piros torzsoldat. 60 g R kobalt(ll)-kloridot 25 ml R tdmény sésav és 975 ml R viz elegyével 1000,0 ml-
re oldunk. Az oldatot megtitraljuk, majd a sésav-viz—eleggyel ugy higitjuk, hogy milliliterenként 59,5 mg
CoCl2.6H20-t tartalmazzon. Az oldatot fényt6l védve taroljuk.

Titralas. 250 ml-es Gvegdugés Erlenmeyer-lombikba bemériink 5,0 ml térzsoldatot, 5 ml higitott R hid-
rogén-peroxid—oldatot és R natrium-hidroxid 300 g/l toménységli oldatabol 10 mi-t. Az oldatot 10 percig
Ovatosan forraljuk. Leh(lés utan 60 ml R higitott kénsavat és 2 g R kalium-jodidot adunk hozza. A kivalt
csapadékot a lezart lombik évatos razogatasaval oldjuk. A keletkezett jédot 0,1 M natrium-tioszulfat—-mé-
réoldattal megtitraljuk. Indikatorként 0,5 ml R keményit6—oldatot hasznalunk, amelyet a végpont kdzelében
adunk az oldathoz. A végpontban az oldat r6zsaszin lesz.

1 ml 0,1 M nétrium-tioszulfat-mérgoldattal 23,79 mg CoCl2.6H20 egyenértéka.
A kobalt(Il)-klorid torzsoldat koncentraciéjat jodometrias médszerrel hatarozzuk meg. A ligos
kozegben levald rézsaszini kobalt(ll)-hidroxid csapadékot hidrogén-peroxiddal sététbarna
kobalt(l11)-hidroxidda oxidaljunk, majd a hidrogén-peroxid feleslegét forralassal elbontjuk. A
kobalt(l11)-hidroxid a jodidot j6dda oxidalja, melyet tioszulfattal mérink.
Co?* + 2 OH~ - Co(OH)2
2 Co(OH)2 + H202 - 2 Co(OH)3
2 H202 - 02 + H20
2Co(OH)z + 21"+ 6 H* - 2 Co?" + 1> + 6 H20
I + 252032 o 21 + S406%"
VNa,s,0, (M) . fna,s,0, - E (Mg/ml)
Ve (ml)

CoCl5.6H50-tartalom (mg/ml) =

ahol Vp a kipipettazott térzsoldat-részlet térfogata.

Kék torzsoldat. 63 g R réz(ll)-szulfatot 25 ml R tdbmény s6sav és 975 ml R viz elegyével 1000,0 ml-re
oldunk. Az oldatot megtitraljuk, majd a sdsav-viz—eleggyel ugy higitjuk, hogy milliliterenként 62,4 mg
CuS04.5H20-t tartalmazzon. Az oldatot fénytél védve taroljuk.

Titralas. 250 ml-es Givegdugés Erlenmeyer-lombikba bemériink 10,0 ml térzsoldatot, 15 ml R vizet, 12 ml
R higitott ecetsavat és 3 g R kalium-jodidot. A keletkezett j6dot 0,1 M natrium-tioszulfat—-mérdoldattal
megtitraljuk. Indikatorként 0,5 ml R keményit6—oldatot hasznélunk, amelyet a végpont kézelében adunk az
oldathoz. A végpontban az oldat halvanybarna szini lesz.

1 ml 0,1 M natrium-tioszulfat—-mérdéoldattal 24,97 mg CuS0O4.5H20 egyenérték.

A kék torzsoldat koncentraciojat jodometrias modszerrel hatarozzuk meg, mely a jodid réz(l1)-
ionokkal torténd oxidaciojan alapul. A képzédd jodot tioszulfattal titraljuk (egyenletek: lasd
Cupri sulfas cikkely , Tartalmi meghatérozas” magyarazata).

2.2. Fizikai és fizikai-kémiai vizsgalatok
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VNa,s,0, (M) . fna,s,0, - E (Mg/ml)

CuS04.5H,0-tartalom (mg/ml) =
Ve (ml)

ahol Vp a kipipettazott térzsoldat-részlet térfogata.

Alapoldatok
Az 6t alapoldatot a harom torzsoldatbdl készitjiik a kbvetkezé (2.2.2.-1.) tablazat alapjan.

2.2.2.-1. tablazat

Térfogat ml-ben

Alapoldat Torzsoldat Sosav
Séarga Piros Kék (1 g/100 ml HCI)

B (barna) 3,0 3,0 2,4 1,6

BS (barnas-sarga) 2,4 1,0 0,4 6,2

S (séarga) 2,4 0,6 0,0 7,0

ZS (zo6ldes-sarga) 9,6 0,2 0,2 0,0

P (piros) 1,0 2,0 0,0 7,0

A szin-mértékoldatok szines szervetlen vegyuletek kiilénb6zé koncentracioju vizes oldatai. A
mértékoldatok tipuséat a szin kezdébetljével (B, BS, S, ZS, P), a szin erésségét a betijel jobb
also6 indexébe tett szamokkal jel6ljuk (pl. BSz, Ps). Az 1-7 vagy 1-9 jelzésil szin-mértékoldatok
az szin-alapoldatok 1 %m/V sésav—oldattal torténd higitasaval késziilnek. Legerésebb szini
az 1, leggyengébb a 7, ill. 9 jelzési oldat.

Szin—mértékoldatok az I. és Il. médszerhez
A szin—mértékoldatokat az 6t alapoldatbdl készitjik a kdvetkezd (2.2.2.-2.-2.2.2.-6.) tablazatok alapjan.

2.2.2.-2. tblazat — Barna (B) szin—mértékoldatok

Térfogat ml-ben

Szin- B-alapoldat Sosav
mértékoldat (1 g/100 ml HCI)
B1 75,0 25,0
B2 50,0 50,0
Bs 37,5 62,5
Ba 25,0 75,0
Bs 12,5 87,5
Bs 5,0 95,0
Bz 2,5 97,5
Bs 1,5 98,5
Bo 1,0 99,0

2.2. Fizikai és fizikai-kémiai vizsgalatok



2. Analitikai médszerek 10

2.2.2.-3. tdblazat — Barnas-sarga (BS) szin—

o 2.2.2.-4. tdblazat — Sarga (S) szin—mértékoldatok
meértékoldatok

Térfogat ml-ben Térfogat ml-ben

Szin- ) Szin- .
mértékoldat BS- Sosav mértékoldat  -alapoldat Sosav

alapoldat (1 g/100 ml HCI) (1 g/100 ml HCI)

BS: 100,0 0,0 S1 100,0 0,0
BS2 75,0 25,0 S2 75,0 25,0
BSs 50,0 50,0 Ss3 50,0 50,0
BS4 25,0 75,0 Sa 25,0 75,0
BSs 12,5 87,5 Ss 12,5 87,5
BSe 5,0 95,0 Se 5,0 95,0
BS7 2,5 97,5 Sz 2,5 97,5

2.2.2.-5. tblazat — Z6ldessarga (ZS) szin—

o 2.2.2.-6. tdblazat — Piros (P) szin—mértékoldatok
meértékoldatok

Térfogat ml-ben Térfogat ml-ben

Szin- 3 Szin- .
mértékoldat ZS-alapoldat Soésav mértékoldat P-alapoldat Soésav

(1 g/100 ml HCI) (1 /100 ml HCI)

ZS1 25,0 75,0 P1 100,0 0,0
VASY) 15,0 85,0 P2 75,0 25,0
ZSs3 8,5 91,5 Ps 50,0 50,0
ZS4 5,0 95,0 P4 25,0 75,0
ZSs 3,0 97,0 Ps 12,5 87,5
ZSe 15 98,5 Ps 5,0 95,0
ZS7 0,75 99,25 Pz 25 97,5

Eltartas

Az |. médszerhez hasznalt szin—-mértékoldatok szintelen, atlatsz6, semleges veghdl készilt, 2 mm
kilsé atméroji, leforrasztott kémcsévekben, fénytél védve tarolhatdk.

A ll. médszerhez a szin—mértékoldatokat kozvetlenil a felhasznalas el6tt készitjik az alapoldatokbdl.

2.2.3. A pH potenciometrias meghatarozasa

A pH vizes oldatok hidrogénion-koncentraciojanak jellemzésére bevezetett mérészam. Gyakorlati
célokra mérés utjan definialjuk. Valamely vizsgaland6 oldat pH-ja és az 6ésszehasonlité oldat pH-ja (pHs)
kozott a kdvetkezd dsszefiliggés all fenn:

H = pH E-Eg
p - p S k '
ahol
E = avizsgalando oldatban mért cellafesziltség voltban,
Es = azismert pH-ju (pHs) 6sszehasonlité oldatban mért cellafesziiltség voltban,

k = apH egységenkénti fesziiltségvaltozas voltban, a Nernst-egyenletbdl szamolva (2.2.3.-1. tdblazat).

A pH potenciometrias meghatéarozésa a vizsgéaland6 oldatba mertlé két megfeleld elektrod kozti po-
tencialkilonbség mérésén alapul: az elektrédok kozil az egyik a hidrogénionokra érzékeny elektrod
(rendszerint Gvegelektrod), a masik a referenciaelektrod (pl. telitett kalomelelektrod).

Készllék. A méréberendezés olyan voltmérd, melynek bemend ellenéllasa legalabb szazszor akkora,
mint az elektrodoké. A késziilékeken altalaban pH-skala talalhaté, és érzékenységik legalabb 0,05 pH-
egység vagy 0,003 V megkilonbdztetését teszi lehetvé.

2.2. Fizikai és fizikai-kémiai vizsgalatok
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2.2.3.-1. tablazat — A k értéke kilénb6z6 hémérsékleten

Hoémérséklet °C k
15 0,0572
20 0,0582
25 0,0592
30 0,0601
35 0,0611

Vizsgalat. Ha a cikkelyben mas el6iras nincs, akkor minden mérést ugyanazon a hémérsékleten (20—
25 °C) kell végezni. A 2.2.3-2. tablazat a kalibracidhoz hasznalt néhany tompitooldat pH-valtozasat mutatja
be a hdmérséklet figgvényében. Ha hémérsékleti korrekcid sziikséges, a készilék kezelési utasitasat kell
kévetni. A készulék kalibralasahoz els6ként a kalium-hidrogén-ftalat 6sszehasonlité tompitdoldatot (elsé
standard), majd egy ettél eltéré6 pH-ju tompitdoldatot (lehetdleg a tablazatban bemutatottak egyikét)
hasznaljuk. Egy kozbilsé pH-értékl, harmadik tompitéoldatnak a miszer skalajarol leolvasott pH-ja
legfeljebb 0,05 pH-egységgel térhet el a tompitdoldat deklaralt pH-értékétdl. Az elektrédokat ezutan a
vizsgalandé oldatba meritjiik, majd a kalibralassal azonos kériilmények kozott leolvassuk a pH-t.

2.2.3.-2. tablazat — Osszehasonlito tompitooldatok pH-ja kiilonbdzé hémérsékleteken

Hoémér- 0,05 M Kalium- 0,05 M 0,05 M 0,025 M 0,0087 M 0,01 M 0,025 M Kalcium-
séklet kalium- hidrogén kalium- kalium- kalium- kalium- dinatri- natrium- hidroxid—
(°C) tetra- -tartarat— dihidro- hidro- dihidrogén  dihidrogén um-tetra- karbonat oldat

oxalat— oldat gén- gén- -foszfat -foszfat borat— +0,025M (25°C-on
oldat (25 °C-on citrat— ftalat— +0,025M  +0,0303 M oldat natrium- telitett)
telitett) oldat oldat dinatrium- dinatrium- hidrogén-
hidrogén- hidrogén- karbonat—
foszfat— foszfat— oldat
oldat oldat
C4H3KOg. C4HsKOg CeH;0O- CgHsKO4 KH2POy4, KH,POy4, Na,B40-. Na,COs, Ca(OH)z
2H,0 + Na;HPO, + Na,HPO, 10H,0 + NaHCO;
15 1,67 3,80 4,00 6,90 7,45 9,28 10,12 12,81
20 1,68 3,79 4,00 6,88 7,43 9,23 10,06 12,63
25 1,68 3,56 3,78 4,01 6,87 7,41 9,18 10,01 12,45
30 1,68 3,55 3,77 4,02 6,85 7,40 9,14 9,97 12,29
35 1,69 3,55 3,76 4,02 6,84 7,39 9,10 9,93 12,13
ApH +0,001 -0,0014 -0,0022  +0,0012 -0,0028 -0,0028 -0,0082 -0,0096 -0,034

At

* pH-variacié °C-onként

A gyakran hasznalt készilékeket rendszeresen ellendrizni kell. A ritkdbban hasznaltakat minden mérés

elétt ellendrizni kell.

Minden vizsgaland6 oldatot és dsszehasonlitd tompitéoldatot R szén-dioxid-mentes vizzel kell készi-

teni.

2.2. Fizikai és fizikai-kémiai vizsgalatok
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2.2.4. Az oldat kémhatéasa, kozelit 6 pH-értéke és néhany indikator szine kdzotti 6sszef

dggés

Ha az alabbi tdblazatban (2.2.4.-1.) nincs mas el6iras, 10 ml vizsgalandé oldatot 0,1 ml indikatoroldattal

elegyitlink.
2.2.4.-1. tablazat
Kémhatas pH Indikator Szin
lGgos >8 R piros lakmuszpapir kék
R timolkék—oldat (0,05 ml) szirke vagy ibolyaskék
gyengén ligos 8,0-10,0 R fenolftalein—oldat (0,05 ml) szintelen vagy rézsaszini
R timolkék—oldat (0,05 ml) szirke
erésen lugos >10,0 R fenolftaleines papir piros
R timolkék—oldat (0,05 ml) ibolyaskék
semleges 6,0-8,0 R metilvorés—oldat séarga
R fenolvérds—oldat (0,05 ml) sarga vagy rézsaszini
metilvorosre semleges 4,5-6,0 R metilvords—oldat narancsvoros
fenolftaleinre semleges <8,0 R fenolftalein—oldat (0,05 ml) szintelen; 0,05 ml
0,1 M lug hozzaadasa
utan rézsaszinl vagy
piros
savas <6 R metilvords—oldat narancsvoros vagy piros
R1 bromtimolkék—oldat sarga
gyengén savas 4,0-6,0 R metilvorés—oldat narancsvorés
R brémkrezolzéld—oldat z6ld vagy kék
erésen savas <4 R kongévoéros—papir z0ld vagy kék

2.2.5. Relativ s Griliség

Valamely anyag relativ striisége (dttg) a meghatarozott térfogatd, t1 hémérsékletii anyag és a vele

azonos térfogatu, t, hdmérsékletl viz témegének hanyadosa.
Ha nincs mas eldiras, a 20 °C-ra vonatkoztatott relativ stiriiséget (d 20) hasznaljuk. A d 2° szimbélummal

jelolt relativ sliriség is haszndlatos. Valamely anyag sirisége (020) az anyag 20 °C-on mért tomegének és
térfogatanak hanyadosa, amelyet kilogramm per kbbméterben vagy gramm per kdbcentiméterben fejeziink

ki(1kg.m=3=103g.cm™).

A fenti mennyiségek kozotti szamszerl dsszefliiggések, amennyiben a sirliséget gramm per kdbcenti-

méterben fejezzik ki:

20 = 0,998203 d 5
20 =0,999972 d 3°

vagy

vagy
d3°=0,998230d 5

d 25 =1,00180 pz0
d 3% =1,00003 20

2.2. Fizikai és fizikai-kémiai vizsgalatok
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2.2.6. Térésmutato

Valamely k6zeg levegére vonatkoztatott torésmutatéja n §\ megegyezik a levegébdl az adott kdzegbe
behatol6 fénysugar beesési szdge szinuszanak és az adott kozegben tovabbhaladd, megtort fénysugar
térési szoge szinuszanak hanyadosaval.

Ha mas el6iras nincs, a térésmutatot 20+0,5 °C-on a natriumszinkép D-vonalanak hullamhosszan (A =
589,3 nm) mérjik; jelzése: (n 2D°).

A refraktométerek altalaban a teljes visszaverédés hatarszogét mérik. A készilék legfontosabb része a
vizsgalandé folyadékkal érintkezd, ismert térésmutatoji prizma.

A fehér fényt alkalmazo refraktométereket kompenzalé prizmarendszerrel latjak el. A miiszernek leg-

alabb 3 tizedes pontossagu leolvasast kell biztositania, és lehetévé kell tennie, hogy a mérést az elirt
hémérsékleten végezzik. A hémérd 0,5 °C-os vagy annal kisebb osztasu legyen.

2.2.7. Optikai forgatoképesség

Az optikai forgatoképesség a kirdlis anyagoknak az a tulajdonsaga, hogy a polarizalt fény rezgési sikjat
elforgatjak.

A jobbra forgaté anyagok (azok az anyagok, amelyek a polarizalt fény rezgési sikjat az 6ramutato ja-
rasaval megegyez6 irdnyban forgatjak el) forgatoképességét pozitivnak, a balra forgat6 anyagokét nega-
tivnak tekintjik és (+), illetve (=) jellel jeldljik.

A fajlagos optikai forgatoképesség ([om] %) az a radianban (rad) kifejezett elforgatasi szog, amelyet t
hémérsékleten, A hullamhosszon mériink, és a folyadék vagy az 1 kg/m3 koncentraciéban optikailag aktiv
anyagot tartalmazo oldat 1 m-es rétegvastagsagara vonatkoztatunk. Gyakorlati okokbol a fajlagos optikai
forgatoképességet ([om]  -t) &ltalaban milliradian négyzetméter per kilogrammban (mrad . m? . kg?) fejez-
zUk ki.

A Gyogyszerkdnyv a kévetkezdé hagyomanyos definicidkat hasznalja.

Homogén folyadékok optikai forgatéképessége a polarizaciés sik fokokban (°) kifejezett elforgatasi
szdge (a) a natrium-szinkép D-vonalanak hulldamhosszan (A = 589,3 nm) 1 dm rétegvastagsagban és
20 °C-on mérve. Oldatok vizsgalatakor az oldatkészités modjat az egyes cikkelyek irjak eld.

Folyadékok fajlagos optikai forgatoképessége ([a]%o) a polarizaciés sik fokokban (°) kifejezett elforgatasi
szbge (a), amelyet a natrium-szinkép D-vonalanak hullamhosszan (A = 589,3 nm) 20 °C-on mériink, 1 dm
rétegvastagsagra vonatkoztatunk, és a g/cms3-ben kifejezett siriiséggel osztunk.

Oldott anyagok fajlagos optikai forgatoképessége ([a] 'fjo) a polarizacios sik fokokban (°) kifejezett elfor-
gatasi szoge (a), amelyet az anyag oldataban a natrium-szinkép D-vonalanak hullamhosszan (A =
589,3 nm), 20 °C-on mériink, és 1 dm rétegvastagsagu, 1 g/ml tdménységl oldatra szamolunk. Oldott
anyagok fajlagos optikai forgatéképességét mindig az oldészer és a koncentracié megjeldlésével egyiitt
kell megadni.

A Gyégyszerkdnyvben hasznalt hagyomanyos rendszerben a fajlagos optikai forgatéképesség értékét
mértékegysége, a fok milliliter per deciméter gramm [(°) . ml . dm™t . g™*] nélkiil adjuk meg.

Az atszamitési faktor a Nemzetkdzi Mértékegységrendszerbdl (Sl) a gydgyszerkonyvi rendszerre a ko-
vetkezé:

[am] % =[a]X .0,1745
A cikkelyek egyes esetekben az elforgatas szogének mérését 20 °C-tél eltéré6 hémérsékleten és mas
hulldamhosszon is eléirhatjak.

A polariméter leolvasasi pontossaga 0,01° legyen. A miszer beosztasat rendszerint hitelesitett kvarc-
lemezzel kalibraljak. A beosztas linearitasa szacharézoldatokkal ellenérizhetd.

Vizsgalat. Beallitjuk a polariméter ,nulla-pont™-jat és megmeérjik a polarizalt fény elforgatasi szogét a
natrium-szinkép D-vonalanak hullamhosszan (A = 589,3 nm), 20+0,5 °C-on. A méréseket mas hémér-
sékleten is lehet végezni, de csak akkor, ha a hémérsékleti korrekciét a cikkely feltlinteti. A késziilék ,nulla-
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pont’-janak bedllitasahoz zart csovet hasznalunk; folyadékoknal ires, szilard anyagok esetében pedig az
el6irt oldoszerrel megtoéltoétt csovet alkalmazunk.

A fajlagos forgatoképességet az aldbbiak szerint szamoljuk ki:
Tiszta folyadékok esetében:

]2 =
D l. P20

Oldott anyagok esetében:

1000 . a
[G]%O = —
l.c

ahol
¢ = az oldat koncentracidja g/l-ben.

vetkez6képpen szamolhatjuk ki:

1000 . = 100—'0(
c= 20 | 20
E o]y - oo
ahol
o = a 20+0,5 °C-on mért elforgatasi szog fokban kifejezve,
| = apolarimétercsé hossza deciméterben,
P20 = a 20 °C-on mért siriség g/cm3-ben; a Gyogyszerkonyv a slrliséget a relativ slriiséggel (2.2.5) he-

lyettesiti.

2.2.14. Olvadaspont-meghatarozas kapillaris médszer  rel

A kapillaris médszerrel meghatarozott olvadaspont az a hémeérséklet, amelyen a kapillarisban oszloppa
témoritett anyag folyadékka alakul.

Ha az adott cikkely el6irja, az anyag olvadasanak egyéb jellemzéit — pl. a meniszkusz kialakulasat, az
olvadasi tartomanyt — is ugyanezzel a készlilékkel és médszerrel hatarozzuk meg.

Készilék. A készllék részei:

— alkalmas fiit6berendezéssel ellatott, megfeleld Gvegedény a folyadékfirdd (pl. viz, folyékony paraffin,
szilikonolaj) szamara,

— afolyadékfurdd egyenletes hdmérsékletét biztosité alkalmas keverd,

— legalabb 0,5 °C-os beosztasu, meriilési jellel ellatott és legfeljebb 100 °C méréstartomanyu, alkalmas
héméré,

— alkaliszegény, kemény Uvegbdl készult, 0,9-1,1 mm belsé atmérgji, 0,10-0,15 mm falvastagsagu,
egyik végikon leforrasztott kapillarisok.

Vizsgalat. A finoman elporitott anyagot — ha mas el6iras nincs — vakuumban, vizmentes R szilikagél
folott, 24 oran at szaritjuk. A kapillarisba annyi anyagot juttatunk, hogy kb. 4-6 mm magas, toémor oszlopot
képezzen. A folyadékflirdét a varhaté olvadaspontnal kb. 10 °C-kal alacsonyabb hémérsékletre melegitjik,
majd a melegitést Ggy szabalyozzuk, hogy a hémérséklet percenként kb. 1 °C-kal emelkedjék. A kapillarist
a varhat6 olvadaspontnal 5 °C-kal alacsonyabb hémérsékleten behelyezzik a készulékbe, tgyelve arra,
hogy a héméré a rajta 1évé bemerilési jelig a folyadékba meriljon, a kapillaris leforrasztott vége pedig
kozel kertiljon a h6méré higanytartalyanak kozepéhez. Azt a h6mérsékletet olvassuk le, amelynél az anyag
utolso szilard részecskeéje is folyadékka alakul.

A készilék kalibralasa. A készliléket az Egészségugyi Vilagszervezet olvadaspont-referenciaanyagai-
val vagy mas alkalmas anyagokkal kalibralhatjuk.

2.2. Fizikai és fizikai-kémiai vizsgalatok
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2.2.32. Szaritasi veszteség

Szaritasi veszteségnek a tdmegszazalékban (%m/m) kifejezett tdmegveszteséget nevezziik.

Vizsgalat. A vizsgalandé anyag el6irt mennyiségét a vizsgaland6 anyagra eléirt kérilmények kozott
el6zetesen kiszaritott és lemért szaritbedénybe mérjik. Az anyagot az alabbi médszerek egyikével
témegallanddsagig vagy az eldirt ideig szaritjuk. Ahol a szaritasi hémérséklet konkrét értékkel és nem
tartomannyal van feltlintetve, abban az esetben a szaritast az el6irt hémérsékleti érték £2 °C-on végezziik.

a) ,exszikkatorban”: a szaritast R foszfor(V)-oxid felett, [égkéri nyomason és szobahémérsékleten végez-
zUk,

b) ,csokkentett nyoméson” (,vakuumban”): a szaritast R foszfor(V)-oxid felett, 1,5-2,5 kPa nyomason és
szobahdémeérsékleten végezzik,

c) ,csOkkentett nyoméason, meghatérozott h6mérsékleten” (,vakuumban, meghatarozott hémérsékleten”):
a szaritast R foszfor(V)-oxid felett, 1,5-2,5 kPa nyomason és a cikkelyben el6irt hémérséklet-tarto-
manyban végezziik,

d) ,szaritoszekrényben, meghatarozott hémérsékleten™: a szaritast a cikkelyben el&irt h6mérséklet-tarto-
manyban, szaritdszekrényben végezzik; a készllék kvalifikdlasat a minéséglgyi rendszer eljarasi
dokumentumban rdgzitettek alapjan végezzik, példaul megfelel6 minéségi bizonylattal rendelkezé
referenciaanyagot hasznalva (pl. CRS verifikdlasra szant amoxicillin-trihidrat hasznalhato).

e) .erésen cstkkentett nyoméason” (,,nagy vdkuumban”): a szaritast R foszfor(V)-oxid felett, 0,1 kPa-t nem
meghaladd nyomason, a cikkelyben el6irt hémérsékleten végezzik.

Amennyiben a széaritast méas korilmények kozott kell végezni, a kdvetendd eljarast a megfeleld cikkely
részletesen eldirja.

2.3. Azonossagi vizsgalatok

2.3.1. lonok és funkcids csoportok azonossagi reakc i

Acetat

a) A vizsgalando anyagot azonos mennyiségi R oxalsavval melegitjik. Jellemzd szagu, savas kémhatasu
(2.2.4) ecetsavg6zok keletkeznek.

Az oxalsav nem illékony, az ecetsavnal er6sebb sav, ezért acetatokkal melegitve ecetsavat
szabadit fel.

CH3CO2™ + (CO2H)2 - CH3CO2H + HO2C-CO2"

b) Kb. 30 mg vizsgaland6 anyag 3 ml R vizzel késziilt oldatat vagy az el6irt oldat 3 ml-ét vizsgaljuk. Az
oldatot rendre 0,25 ml R lantan(lll)-nitrat—oldattal, 0,1 ml 0,05 M jéd—oldattal és 0,05 ml R2 higitott
ammonia—oldattal elegyitjik, majd dvatosan forrasig melegitjik. Néhany percen beliil kék csapadék
vagy sotétkék szinezédés keletkezik.

Ammonias kdzegben bazisos lantan(lll)-acetat képzédik.

2 CH3CO2™ + La3* + NH3 + H20 - LaOH(CH3CO2)2 + NHa4*

A bazisos lantan(lll)-acetat jodmolekulakkal kék szini terméket képez. A jod a lantan(lll)-
acetat fellletére adszorbedlddik, illetve — a j6d-keményit6—komplex kialakulaséahoz hasonléan
— zarvanykomplex is képzédhet. A reakcid csak enyhén lugos kézegben (pH 9-11) megy
végbe (pH <9 esetén nem alakul ki a bazisos lantan(lll)-acetat; pH >11 esetén pedig a jod
jodidra és hipojoditra, ill. jodatra diszproporcionalédik). A reakciét a lantan(lll)-ionokkal
csapadékot (pl. borat, foszfat, szulfat, fluorid) vagy komplexet (pl. citrat, tartarat) képzé anio-
nok, valamint a jodot redukalé anyagok (pl. szulfit, tioszulfat) zavarjak.

2.3. Azonossagi vizsgalatok
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Acetilcsoport

A vizsgaland6 anyag 15 mg-jat vagy eléirt mennyiségét és R témény foszforsav 0,15 ml-ét egy kb. 180
mm magas és 18 mm belsé atmérdji kémcesébe mérjuk. A kémcsodvet olyan dugdval zarjuk be, amelynek
furatdba egy hitéként mikdds, kb. 100 mm magas és 10 mm belsé atméréjli, R vizet tartalmazd kis
kémcsovet illesztettiink. A kis kémcs6 aljara, kiviilrél egy csepp R lantan(lll)-nitrat—oldatot juttatunk. A
nehezen hidrolizalhatdé anyagok vizsgalatanak kivételével a készlléket 5 percen at vizfirdén tartjuk, majd
a kisebb kémcsovet kiemeljik. A cseppet porcelanlemezre helyezve dsszekeverjiik 0,05 ml 0,01 M jod-
oldattal és 0,05 ml R2 higitott ammaénia—oldatot cseppentiink mellé. 1-2 perc elteltével a két csepp
talalkozasanal kék szinezddés keletkezik, amely egyre erésodik, de csak rovid ideig marad meg.

A nehezen hidrolizalhatd anyagok vizsgalatakor a keveréket nyilt langon lassan forrasig melegitjik,
majd a vizsgalatot a fent leirtak szerint folytatjuk.

Az acetilcsoportot tartalmazo vizsgalandé anyag foszforsavas hidrolizise soran ecetsav kép-
z6dik, melyet az ,,Acetat” azonossagi vizsgalat b) pontjaban leirtak szerint, bazisos lantan(lll)-
acetat j6dadszorpcios reakcidjaval mutatunk ki.

R-O-CO-CH3 + H2 O - CH3CO2H + R-OH
Alkaloidok

A vizsgaland6 anyag néhany mg-jat vagy el6irt mennyiségét 5 ml R vizben oldjuk. Az oldatot R higitott
s6savval megsavanyitjuk (2.2.4) és 1 ml R kalium-[tetrajodo-bizmutat(lll)]-oldattal elegyitjik. Azonnal na-
rancssarga vagy narancsvords csapadék keletkezik.

Az alkaloidok kalium-[tetrajodo-bizmutat(lll)]-oldattal (DRAGENDORFF-reagens) vizben rosz-
szul old6do [tetrajodo-bizmutat(lll)]-sot képeznek.

)
N +
- ,N
HsC % HyC
o. .0 K[Bil,], HCI .
—_— |
_KCl o0.__0O 4
oL OH

atropin atropinium-[tetrajodo-bizmutat(lil)]

Aluminium

Kb. 15 mg vizsgaland6 anyag 2 ml R vizzel késziilt oldatat vagy az el6irt oldat 2 ml-ét vizsgaljuk. Kb.
0,5 ml R higitott s6sav és kb. 0,5 ml R tioacetamid-reagens hozzdadaséara csapadék nem keletkezik. Az
oldathoz ezutan R higitott natrium-hidroxid—oldatot csepegtetiink. A kezdetben levalé fehér, kocsonyas
csapadék a kémszer feleslegében feloldédik, de R ammaénium-klorid—oldat hozzaadasara ismét levalik.

Az azonositas els6 fele azoknak az ionoknak (pl. Hg?*, Bi%*, Pb?*, Sn?*, Sb%*) a kizarasara
vonatkozik, melyek natrium-hidroxiddal szintén csapadékot képeznek, de kloridjuk (pl. PbCly),
vagy — az enyhén savas kozegben — szulfidjuk (pl. Bi2Ss, SnS) csapadékként levalik. A
kocsonyas aluminium-hidroxid csapadék lugfeleslegben tetrahidroxo-komplex képzédésével
oldédik. A savas karakterld ammonium-klorid hozzaadaséara az oldat ligossaga csokken, ezért
a csapadék ujra levalik.

AB* + 3 OH- - AI(OH)s
AI(OH)3 + OH- — [AI(OH)4]-
[AI(OH)a]- + NHa* - AI(OH)3 + NH3 + H20

2.3. Azonossagi vizsgalatok
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Aromas primer aminok

Az el6irt oldatot R higitott s6savval 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 narancsséargara vagy vérosre szi-
nezédik, mikdzben rendszerint azonos szinl csapadék is levalik.

Savas kozegben a nitrit a primer aromas aminocsoportot diazotalja. A képz6dé diazéniumve-
gyllet 2-naftollal (B-naftollal) elektrofil szubsztiticios reakciéban vords azofestéket képez. A
hidroxilcsoport irdnyitd hatasa miatt az azokapcsolas a naftol 1-helyzetl szénatomjan torténik.

i HO

NO,, 2 H* 2-naftol N\N
-2 H,0 Ht
R R
primer R
aromas amin diaz6nium-s6 voros azofesték

Ammoéniumsok

Az el6irt oldathoz 0,2 g R magnézium-oxidot adunk. A keveréken leveg6t aramoltatunk at, amelyet
azutan 1 ml 0,1 M sésav—mérdoldat és 0,05 ml R metilvorés—oldat elegyébe, kézvetleniil a folyadék felszine
ala vezetiink. Az indikator szine sargéara valtozik. Az oldathoz ezutan R natrium-[hexanitrito-kobaltat(lll)]
frissen készitett, 100 g/l toménységi oldatanak 1 ml-ét elegyitjik. Sarga csapadék keletkezik.

A magnézium-oxid hataséara felszabadul6 ammonia semlegesiti, majd atligositja a sGsav—
oldatot, melyet az indikator szinvaltozasa jelez. A metilvords indikator szinvaltozasanak pH-
tartomanya: 4,4 (voros) — 6,0 (sarga). A sdsavval képz6dé ammaoniumionok néatrium-[hexa-
nitrito-kobaltat(l11)]-tal sarga diammaonium-natrium-[hexanitrito-kobaltat(lll)] csapadékot adnak
(a koncentracioviszonyoktél fliggéen mono- és triammaéniumso is keletkezhet, melyek vizben
szintén rosszul oldédnak).
MgO + 2 NH4* - Mg?" + 2 NH3 + H20
NHs + H* - NH4"
2 NHa* + Nat + [Co(NO2)s]>~ - (NHa)2Na[Co(NOz2)s]
Ammaéniumsok és illékony bazisok soi
Kb. 20 mg vizsgalandé anyag 2 ml R vizzel készilt oldatat vagy az el6irt oldat 2 ml-ét vizsgaljuk. Az

oldatot 2 ml R higitott natrium-hidroxid—oldattal elegyitjik. Az oldat melegitésekor képz&d6 g6zt szaga és
ligos kémhatasa (2.2.4.) alapjan azonosithatjuk.

Az atlugositas soréan jellegzetes szagu, illékony bazisok (ammonia, ill. aminok) képzédnek.
NH4* + OH- == NH3 + H20
R-NHs3* + OH- == R-NH2 + H20
Arzén

Az eldirt oldat 5 ml-ét azonos térfogatu R hipofoszfit—reagenssel vizfiirdén melegitjiik. Barna csapadék
keletkezik.

Az arzenit- és arzenationokat a hipofoszfit elemi arzénné redukalja, mely az oldatbdl csapa-
dékkeént levalik (THIELE-préba).

2 AsO3*” + 3 H2PO2™ + 9 HY - 2 As + 3 H,PO; + 3 H20
2 AsO43~ + 5 H2PO2™ + 11 HY o 2 As + 5H,PO, + 3 H20

2.3. Azonossagi vizsgalatok
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Nitrogénen nem szubsztitualt barbitursav-szarmazéko k

Kb. 5 mg vizsgalandé anyagot 3 ml R metanolban oldunk. Az oldathoz literenként 100 g R kobalt(ll)-
nitratot és 100 g R kalcium-kloridot tartalmazé oldat 0,1 ml-ét, majd razogatas kézben R higitott natrium-
hidroxid—oldat 1 ml-ét elegyitjuk. Ibolyaskék szinezédés és ibolyaskék csapadék keletkezik.

A barbitalok és tiobarbitdlok metanolos oldatban kobalt(ll)-ionokkal ibolyaszini komplexet
képeznek (PARRI-ZWIKKER-reakcid ). Nitrogéntartalmu bazisok jelenlétében tetraéderes, ezek
hianyaban, az oldészermolekulakkal oktaéderes komplex alakul ki. A reakcié nem specifikus:
hidantoinok, szulfonamidok, egyes piridin-, piperidin- és purinszarmazékok is adjak. (A
natrium-hidroxid a barbitalt séképzéssel deprotonalja, a kalcium-klorid pedig — a Ca(OH)2
esetleges levalasaval — a lugkoncentracié kontrolljat biztositja).

H
0 X< N.__0O
R: 2 \\l/ Rl
R2 NH gl ) H
5 ka Co®, 2B IR Co®, 4L X N. _O
..Co Rl X=0 S RS //,.C A
\ ’
B N g Rz N7 L g R
X N O O N X
H H
B : NH3, aminok L : oldészermolekula (pl. CH30H)
Benzoatok

a) Az el6irt oldat 1 ml-éhez 0,5 ml R1 vas(lll)-klorid—oldatot elegyitiink. Sargas-rézsaszinii csapadék ke-
letkezik, amely R éterben oldédik.

Harommagvu vas(lll)-komplex ([Fes(CsHsCO2)s(OH)2]" CsHsCO2) keletkezik.
CeHs CeHs

0" o 0" o
cﬁHx / cﬁHg\
Ho—Feio%\o—Feioél\o—FetOH
S S

CeHs CeHs
[dihidroxo-hexabenzoato-triferri(lll)]-monobenzoat

HsCgC 02_

b) A vizsgalandé — sziikség esetén az eléirt médon elékészitett — anyag 0,2 g-jat kémcsében 0,2-0,3 ml
R tdmény kénsavval megnedvesitjik. A kémcsé aljat enyhén melegitve, fehér szublimatum rakddik le a
kémcsé falan.

A kénsav a benzoatsokbol benzoesavat szabadit fel, mely melegités hatasara szublimal.
¢) Kb. 0,5 g vizsgaland6 anyag 10 ml R vizzel készilt oldatat vagy az el&irt oldat 10 ml-ét vizsgaljuk. Az

oldathoz 0,5 ml R tdmény sbésavat elegyitve csapadék valik le. A meleg R vizbdl atkristalyositott és
vakuumban szaritott kristalyok olvadaspontja (2.2.14): 120-124 °C.

So6savas savanyitasra az oldatbdl benzoesav valik ki.

2.3. Azonossagi vizsgalatok
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Bizmut

a)

b)

Kb. 0,5 g vizsgaland6 anyaghoz 10 ml R higitott s6savat adunk, vagy az el6irt oldat 10 ml-ét vizsgaljuk.
Az oldatot, ill. a keveréket 1 percen at forraljuk, majd leh(tjik, és szikség esetén megszirjik. Az igy
kapott oldat 1 ml-éhez 20 ml R vizet elegyitiink. Fehér vagy enyhén sargas csapadék keletkezik, amely
0,05-0,1 ml R natrium-szulfid—oldat hozzdadasara megbarnul.

A sosavas oldat vizes higitasakor bazisos bizmut-klorid csapadék keletkezik, mely szulfidio-
nokkal barnasfekete bizmut(lll)-szulfidda alakul.

Bi3* + CI- + H2O - BIiOCIl + 2 H*
2 BiOCl + 3 S + 4 H* 5 Bi2S3+ 2 Cl- + 2 H20

Kb. 45 mg vizsgaland6 anyaghoz 10 ml R higitott salétromsavat adunk vagy az el&irt oldat 10 ml-ét
vizsgaljuk. Az oldatot, ill. keveréket 1 percen at forraljuk, majd lehdtjik, és sziikség esetén megsz(irjik.
Az igy kapott oldat 5 ml-éhez R tiokarbamid 100 g/l téménységi oldatanak 2 ml-ét elegyitjiik. Narancs-
sarga szin vagy narancsszinl csapadék keletkezik. Az oldat 30 percen belul nem szintelenedik el, ha R
natrium-fluorid 25 g/l téménységi oldatanak 4 ml-ét elegyitjik hozza.

A bizmut(lll)-ionok tiokarbamiddal, salétromsavas kdzegben 1 : 3 dsszetétell, narancssarga
komplexet képeznek. Az antimon(lll)-ionok hasonlé, halvanysarga tiokarbamid-komplexet
adnak, ez a komplex azonban natrium-fluorid hozzaadasara, ligandumcserével elbomlik.

3+

S S

X J

Bi%* +3 H,N” "NH, — [Bi.\ H,N NH /.

Bromidok

a)

b)

Kb. 3 mg bromidionnak (Br-) megfelel6 mennyiségl vizsgalandd anyag 2 ml R vizzel készitett oldatat
vagy az el6irt oldat 2 ml-ét vizsgaljuk. Az oldatot R higitott salétromsavval megsavanyitjuk, 0,4 ml R1
ezlst-nitrat—oldattal 6sszerazzuk, majd allni hagyjuk. Halvanysarga, tirds csapadék valik le. Centrifu-
gélast kdvetéen a csapadékot haromszor 1 ml R vizzel mossuk. Ezt a miiveletet tompitott fényben
gyorsan veégezzik, és a felllisz6 folyadék zavarossagat figyelmen kivil hagyjuk. A 2 ml R vizben
szuszpendalt csapadék 1,5 ml R ammodnia—oldattal elegyitve nehezen oldédik.

Sargasfehér, fényérzékeny eziist-bromid csapadék keletkezik, mely ammoénidaban diammin-
komplex képzédése kdzben oldédik. (Az eziist-bromid ammaniaban nehezebben oldédik, mint
az ezust-klorid).

Br- + Agt - AgBr
AgBr + 2 NH3z - [Ag(NHs)2]* + Br-

Kb. 5 mg bromidionnak (Br-) megfelelé vagy az el6irt mennyiségil vizsgaland6 anyagot kis kémcsében
0,25 ml R vizzel, kb. 75 mg R 6lom(IV)-oxiddal és 0,25 ml R tomény ecetsavval 6vatosan dsszerazunk.
A kémcsé felsé részét bellul szlrépapirral szarazra toroljuk. 5 percen &t varakozunk. Megfelel6
minéségl és méretll szlrépapircsik egyik végét egy csepp R elszintelenitett fukszin—oldattal megned-
vesitjik, és a papir impregnalt részét azonnal a kémcsd Iégterébe helyezzik. 10 masodpercen belil a
szlrépapircsik végétdl kiinduld, ibolya szinezédés észlelheté. Ez a szin egyértelmiien megkilonbdz-
tethetd a fukszin piros szinétél, mely az impregnalt papircsik felsé kis részén szintén megjelenhet.

Az 6lom(lV)-oxid savas oldatban a bromidot brémma oxidalja. Brémg6zok hatasara az el-
szintelenitett fukszin (ScHIFF-reagens) — mely a fukszin szulfitos redukciojanak terméke —
szines, kinoidalis vegyiletekké oxidalodik. A reakciéban kénessav-lehasadassal, valamint az
aminocsoportok melletti szénatomok elektrofil helyettesitésével ibolyaszini, bromszubsztituélt
szarmazékok (pentabrom-rozanilin, hexabrém-pararozanilin) keletkeznek.

2 Br + PbO2+ 4 H* - Br2 + Pb?* + 2 H20

2.3. Azonossagi vizsgalatok
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Br Br
O H,N NH,
W\ _OH
A
Br,
H2N NH2 » Br I R
" (]
Br Br
NH, NH
elszintelenitett fukszin hexabrém-pararozanilin (R = Br)
(R=H, CHy) pentabrém-rozanilin (R = CHy)

Cink
0,1 g vizsgalandé anyag 5 ml R vizzel készilt oldatat vagy az el6irt oldat 5 ml-ét vizsgaljuk. Az oldathoz
0,2 ml R tdmény natrium-hidroxid—oldatot elegyitve, fehér csapadék keletkezik. Tovabbi 2 ml R tdmény

natrium-hidroxid—oldat hozzdadasara a csapadék feloldédik. Az oldat 10 ml R ammadnium-klorid—oldattal
elegyitve tiszta marad, de 0,1 ml R néatrium-szulfid—oldatt6l fehér, pelyhes csapadék valik ki bel6le.

A cink-hidroxid csapadék lugfeleslegben tetrahidroxo-komplex képzédésével oldédik. Ammo-
nium-klorid hozzaadasara, ligandumcserével a szintén vizoldékony tetraamminkomplex ke-
letkezik; mig szulfidionokkal cink-szulfid csapadék valik le.

Zn?* + 2 OH- - Zn(OH):
Zn(OH)2 + 2 OH- - [Zn(OH)4]*-
[Zn(OH)4]?"+ 4 NHat o [Zn(NH3)4]?* + 4 H20
[ZN(OH)4]% + S* - ZnS + 4 OH-
Citratok

Kb. 50 mg citromsavnak megfeleld mennyiségl vizsgalandd anyag 5 ml R vizzel késziilt oldatat vagy
eldirt oldat 5 ml-ét vizsgéljuk. Az oldatot 0,5 mI R ttmény kénsavval és 1 ml R kalium-permanganat—oldattal
elegyitjik, és a kélium-permanganat szinének eltlinéséig melegitjiik. Ezutdn R nitroprusszid-natrium R
higitott kénsavval késziilt, 100 g/l toménységi oldatanak 0,5 ml-ét és R szulfamidsav 4 g-jat adjuk hozza.
A keverékhez a szulfamidsav old6dasaig R tdmény ammaonia—oldatot csepegtetiink. Az oldat az R tdomény
ammonia—oldat feleslegétél ibolyaszinlre, majd ibolyaskékre szinezédik.

A citromsav permanganatos oxidaciojaval acetondikarbonsav keletkezik, amely melegitve
acetonna dekarboxilezédik. A lugos k6zegben deprotonal6édo aceton nitroprusszid-natriummal
ibolyaszin(i komplexet képez (LEGAL-reakcid ). A szulfamidsav az esetlegesen keletkezé nit-
rézus gazok, vagy salétromossav megkétésére szolgal.

CO,H CO5H COH
OH A KMnO, A H3C
—>CO OH ———> (0] —>2 co >:O
COH - 2 2 HsC
CO,H CO,H CO,H
citromsav 3-hidroxi- aceton- aceton
glutarsav dikarbonsav

[Fe(CN):NOJ?>” / - H*

3~ 3-

HzC_. -Fe(CN)s HsC _Fe(CN)s
R - N

|
O OH O O

HOSO2NH2 + NO2- + H* - H2S04 + N2 + H2O

2.3. Azonossagi vizsgalatok



2. Analitikai médszerek 21

Ezlst

Kb. 10 mg vizsgalandd anyag 10 ml R vizzel készllt oldatat vagy az el8irt oldat 10 ml-ét vizsgaljuk. Az
oldathoz 0,3 ml R1 sGsavat elegyitve, fehér, tarés csapadék valik le, amely 3 ml R1 higitott ammadnia—oldat
hozzaadasara feloldadik.

A leval6 eziist-klorid csapadék ammoniaban diamminkomplex képz&dése kézben oldodik.
Ag*t + CI- - AgCl
AgCl + 2 NHs - [Ag(NHs)2]* + CI-

Foszfatok (ortofoszfatok)

a) Az eldirt oldat 5 ml-ét — ha sziikséges, elé6zetesen semlegesitve — 5 ml R1 ezist-nitrat—oldattal ele-
gyitjik. Sarga csapadék keletkezik, amelynek szine forralaskor nem valtozik. A csapadék R amménia—
oldat hozzaadéasara feloldodik.

A képz6dé eziist-foszfat csapadék ammaoénidban diamminkomplex képzédése kdzben oldadik.

POs + 3 Ag* - AgsPO4
Ag3zPOs + 6 NHz - 3 [Ag(NH3)2]* + PO43-

b) Az el6irt oldat 1 mi-ét 2 ml R molibdovanadat—reagenssel elegyitjiik. Sarga szinezédés észlelhetd.

Az (NH4)2M00O4 (ammodnium-molibdenat) és (NH4)3VO4 (ammonium-vanadat) tartalmd molib-
dovanadat-reagens foszfationokkal vegyes heteropolisav aniont (divanadato-dekamolibde-
nato-foszfatot: [PV2Mo010040]>") képez. A reakciot a hasonlé médon reagalé arzenat és szili-
kationok zavarjak.

Higany
a) A vizsgalandé anyag oldatanak kb. 0,1 ml-ét jél megtisztitott rézlemezre cseppentjik. Sotétszirke folt
keletkezik, amely dérzsdélésre kifényesedik. A megszaradt lemezt kémcsében melegitve, a folt eltlinik.

A higany(l)- és higany(ll)-ionokat a réz elemi higannya redukalja, ami a rézlemezre kivalik (a
rézzel amalgamot képez), mikdzben réz(ll)-ionok jutnak az oldatba. A melegités soran a
higany elparolog. A higanygéz toxikus hatasa miatt a melegitést fiilke alatt kell végezni!
Hg2?* + Cu - 2 Hg + Cu?*
Hg?* + Cu - Hg + Cu?*
b) Az el6irt oldathoz annyi R higitott natrium-hidroxid—oldatot elegyitiink, hogy kémhatasa (2.2.4) erésen
lugos legyen. Gyorsan lelilepedd, sarga csapadék keletkezik [higany(ll)-sok].

A higany(ll)-ionok oldatabol natrium hidroxiddal sarga higany(ll)-oxid csapadék valik le.
Higany(l)-ionok esetén a higany(ll)-oxid mellett diszproporcionalédassal fémhigany is kelet-
kezik, ami feketére szinezi a csapadékot.

Hg?* + 2 OH- - HgO + H20
Hg22* + 2 OH- - HgO + Hg + H20

Jodid

a) Kb. 4 mg jodidionnak (I-) megfelel6 mennyiségl vizsgaland6 anyag 2 ml R vizzel készilt oldatat vagy
az el6irt oldat 2 ml-ét vizsgaljuk. Az oldatot R higitott salétromsavval megsavanyitjuk, 0,4 ml R1 eziist-
nitrat—oldattal 6sszerazzuk, majd allni hagyjuk. Halvanysarga, tarés csapadék valik le. Centrifugalast
kovetéen a csapadékot haromszor 1 ml R vizzel mossuk. Ezt a miveletet tompitott fényben gyorsan
végezziik, és a fellliszo folyadék zavarossagat figyelmen kivil hagyjuk. A csapadékot 2 ml R vizben
szuszpendaljuk, és 1,5 ml R ammonia—oldatot adunk hozza. A csapadék nem oldodik.

A képz6do sarga, fényérzékeny eziist-jodid csapadék ammoniaban nem oldédik.
I+ Agt - Adgl

b) A milliliterenként kb. 5 mg jodidionnak (I-) megfelel6 mennyiségi vizsgaland6 anyagot tartalmaz6 oldat
0,2 ml-ét vagy az eldirt oldat 0,2 ml-ét vizsgéljuk. Az oldatot 0,5 ml R higitott kénsavval, 0,1 ml R k&lium-
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dikromat—oldattal és 2 ml R vizzel elegyitjik, 2 ml R kloroformmal néhany masodpercig razogatjuk, majd
allni hagyjuk. A kloroformos réteg ibolyara vagy ibolyasvordsre szinezédik.

A dikroméat savas oldatban a jodidot jédda oxidalja, mely kloroformban ibolya szinnel oldadik.

61+ Cr2072 + 14 H* - 31>+ 2 Cr3* + 7 H20

Kalcium

a) A milliliterenként kb. 0,2 mg kalciumionnak (Ca?*) megfelel6 mennyiségl vizsgalandd anyagot tartal-
mazo oldat 0,2 ml-ét vagy az el6irt oldat 0,2 ml-ét vizsgéljuk. Az oldathoz R glioxalhidroxianil R etanolos
(96%), 2 g/l toménységl 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 szinezddik.

A glioxalhidroxianil [glioxal-bisz(2-hidroxianil)] kalciumionokkal kloroformban old6dé, vords
szinil kelatkomplexet képez. A Ba?* és Sr?* glioxalhidroxianillal szintén szines komplexet ad-
nak, de ezek a komplexek kloroformban nem oldédnak. A natrium-karbonat noveli a reakcié
szelektivitasat, mert a zavaré barium- és stronciumionokkal karbonétcsapadékot képez.

om &o

glioxalhidroxianil H20

b) Kb. 20 mg vagy el6irt mennyiségi vizsgalandé anyagot 5 ml R ecetsavban oldunk. Az oldat 0,5 ml R
kalium-[hexaciano-ferrat(ll)]—oldattal elegyitve tiszta marad, de kb. 50 mg R ammdnium-klorid hozzaa-
désakor fehér, kristalyos csapadék valik ki beldle.

Ecetsavas oldatban, ammaoniumionok jelenlétében diammaénium-kalcium-[hexaciano-ferrat(ll)]
csapadék képzdédik. A Ba?* és a Mg?* hasonlé csapadékot ad.

Ca?* + 2 NH4* + [Fe(CN)s]* - (NH4)2Ca[Fe(CN)s]
Kalium
a) 0,1 g vizsgalando anyag 2 ml R vizzel késziilt oldatat vagy az eldirt oldat 2 ml-ét vizsgaljuk. Az oldatot
1 mlI R natrium-karbonat—oldattal elegyitjik, majd melegitjik. Csapadék nem keletkezik. Akkor sem valik
le csapadék, ha a még meleg oldathoz 0,05 ml R natrium-szulfid—oldatot adunk. Az oldatot jeges vizben

lehtjuk, és R borkésav 150 g/l toménységi oldatanak 2 mi-ével elegyitjik. Lassanként fehér, kristalyos
csapadék valik le.

Az azonositas elsé része kizarja a karbonat- vagy szulfidcsapadékot adé ionokat (pl. alkali-
foldfém-, ill. nehézfém-ionok). A borkésav monokaliumséja csapadék, mig a dikaliumso vizben
j6l oldédik. A reakcidhoz a gyégyszerkonyv L-borkésavat [(2R,3R)-2,3-dihidroxibutandisav] ir

eld.
COOH COOK
HO——H HO——H
COOH COOH

b) Kb. 40 mg vizsgaland6 anyag 1 ml R vizzel késziilt oldatat vagy az eldirt oldat 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 elegyitiink. Azonnal sarga vagy narancsséarga csapadék keletkezik.

Dikalium-néatrium-[hexanitrito-kobaltat(lll)] csapadék képzédik. Hasonld reakciot ad az am-
moniumion is (a koncentracidviszonyoktol fliggéen mono- és trikaliumso is keletkezhet, me-
lyek vizben szintén rosszul oldédnak).
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2 K* + Na* +[Co(NO2)s]>~ - Ka2Na[Co(NO2)s]

Karbonatok és hidrogén-karbonatok

0,1 g vizsgaland6 anyag 1 ml R vizzel késziilt szuszpenzidjat vagy az eldirt oldat 2 ml-ét kémcsében
3 ml R higitott ecetsavval elegyitjuk. A kémcsovet késedelem nélkil lezarjuk egy olyan dugéval, amelybe
derékszogben kétszer meghajlitott ivegcsoévet illesztettlink. A reakcidelegybdl pezsgés kdzben szintelen,
szagtalan gaz fejlédik. A kémcsd enyhe melegitése kdzben a képzdd6 gazt 5 ml R barium-hidroxid—oldatba
vezetjik. Fehér csapadék keletkezik, amely R1 sésav feleslegében feloldadik.

Az ecetsav hatasara fejl6dé szén-dioxidot barium-hidroxid—oldatba vezetve barium-karbonat
csapadék képzdédik. A csapadék sésavban szén-dioxid fejlédés kdzben oldédik.

CO3% + 2 H* == CO2 + H20 == HCO3 + H*
BaZt + 2 OH- + CO2 - BaCOs + H20
BaCOs + 2 H* - Ba?* + CO2 + H20

Kloridok

a) Kb. 2 mg kloridionnak (CI) megfeleld mennyiségi vizsgalandd anyag 2 ml R vizzel késziilt oldatat, vagy
az el6irt oldat 2 ml-ét vizsgéljuk. Az oldatot R higitott salétromsavval megsavanyitjuk, 0,4 ml R1 ezlst-
nitrat—oldattal 6sszerazzuk, majd &llni hagyjuk. Fehér, tards csapadék valik le. Centrifugélast kdvetéen
a csapadékot haromszor 1 ml R vizzel mossuk. Ezt a mlveletet tompitott fényben gyorsan végezziik,
és a felliliszo folyadék zavarossagat figyelmen kivil hagyjuk. A csapadékot 2 ml R vizben szuszpen-
daljuk. A csapadék — néhany nagyobb, lassan old6dé részecskétél eltekintve — 1,5 ml R amménia—
oldatban kénnyen oldodik.

A képzddé fehér, fényérzékeny eziist-klorid csapadék ammaéniaban diammin-eziist—komplex
képz6dése kdzben oldadik.
Cl- + Agt - AgCl
AgCl + 2 NHz - [Ag(NH3)2]* + CI-
b) Kb. 15 mg kloridionnak (CI-) megfelelé vagy el6irt mennyiségi vizsgaland6 anyagot kémcsében 0,2 g
R kélium-dikrométtal és 1 ml R tdémény kénsavval elegyitink. A kémcsd nyilasa félé egy 0,1 ml R

difenilkarbazid—oldattal atitatott sziirépapircsikot tartunk. Az titatott szlrépapir — amely nem érint-
kezhet a kalium-dikromattal — ibolyasvordsre szinezédik.

A kloridionokbdl savas kézegben dikromattal illékony kromil-klorid képzédik, mely a difenil-
karbazidot difenilkarbazonna oxidalja. A difenilkarbazon krém(lil)-ionokkal szines komplexet

képez.
4 ClI- + Cr2072 + 6 Ht o 2 CrO2Cl2 + 3 H20

NH N

HN

3 >=O + 2CrO,Cly, + 2H* —> 3 >=O +2Cr3" + 4Cl + 4 H,0O

HN, HN

NH NH
difenilkarbazid difenilkarbazon
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N (|3H2
N=N,, | .OH
}=0 +Cr*+4H,0 — |T0—<  _Cr_ 2| +2n
HN N-N"" | ~OH
NH OH,

Laktatok

Kb. 5 mg tejsavnak megfelel6 mennyiségil vizsgaland6 anyag 5 ml R vizzel késziilt oldatat vagy az
el6irt oldat 5 ml-ét vizsgaljuk. Az oldatot 1 ml R brémos vizzel és 0,5 ml R higitott kénsavval elegyitjuk,
majd Uvegbottal megkeverve, vizflirdén elszintelenedésig melegitjik. Az oldatot 4 g R ammaonium-szulfattal
Osszekeverjuk, majd keverés nélkil R nitroprusszid-natrium R higitott kénsavas, 100 g/l tdménységi
oldatanak 0,2 ml-ét csepegtetjilk hozza. A keverést tovabbra is elkerilve, 1 ml R témény ammédnia—oldatot
rétegzink ra. 30 perc varakozas utan a két folyadékréteg érintkezésénél sotétzold gyiri észlelhetd.

A laktatokbdl savas kdzegben felszabadulé tejsavat a bromos viz piroszélésavva oxidalja,
melybdl dekarboxilez6déssel acetaldehid keletkezik. A ligos kézegben deprotonalédé acet-
aldehid nitroprusszid-natriummal zéld szini komplexet képez (LEGAL-reakcio ).

2 + Br, —> + 2 HBr
HsC OH H3;C (0]
tejsav pirosz 6l6sav
CO,H A H
AN — L +co
HsC~ O HsC™ ~O
acetaldehid
3- 3-
H O [Fe(CN)sNOJ2~ |H Fe(CN) H Fe(CN)
5 - = 5 I\ 5
T = |y — |y
CHg -H O O O OH

Magnézium
Kb. 15 mg vizsgaland6 anyag 2 ml R vizzel késziilt oldatat vagy az el6irt oldat 2 ml-ét vizsgaljuk. Az
oldathoz 1 ml R1 higitott ammonia—oldatot elegyitve fehér csapadék keletkezik, amely 1 ml R ammdnium-
klorid—oldat hozzaadasara feloldodik. Az oldathoz 1 ml R dinatrium-hidrogén-foszfat—oldatot elegyitiink.
Fehér, kristalyos csapadék keletkezik.
Ammo@éniaoldattal magnézium-hidroxid csapadék képzédik, mely ammaniumionok hozzaada-

séra — az egyensulyi reakcié balra tol6dasaval — feloldddik. Hidrogén-foszfat ionok hatasara
az oldatbél magnézium-ammaonium-foszfat csapadék valik le.

Mg?* + 2 NH3z + 2 H2O == Mg(OH)2 + 2NH4*
Mg2* + NHa* + HPO42- - MgNH4PO4 + H*

Natrium

a) 0,1 g vizsgalandé anyag 2 ml R vizzel késziilt oldatat vagy az el6irt oldat 2 ml-ét vizsgaljuk. Az oldatot
R kalium-karbonat 150 g/l tdtménységil oldatanak 2 ml-ével forrasig melegitjik. Csapadék nem kelet-
kezik. Az oldathoz 4 ml R kalium-[hexahidroxo-antimonat(V)]-oldatot elegyitiink, és ismét forrasig
melegitjik. Ezutan jeges vizben hitjik, és ha szilkséges, a kémcsd bels6 falat tivegbottal dérzsdlgetjik.
Fehér, sirl csapadék keletkezik.
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Az azonositas elsé része kizarja a [hexahidroxo-antimonat(V)]-tal szintén reagéld, de karbo-
natcsapadékot is add ionokat (pl. alkaliféldfém-ionok). A natrium-[hexahidroxo-antimonat(V)]
tultelitett oldat képzésére hajlamos, ezért kristalygoc-kelté livegbotos dorzsoléssel elésegit-
hetjik a csapadék levalasat.

Na* + [Sb(OH)e]- — Na[Sb(OH)s]

b) Kb. 2 mg natriumionnak (Na*) megfelelé mennyiségi vizsgalandd anyag 0,5 ml R vizzel késziilt oldatat
vagy az eléirt oldat 0,5 ml-ét vizsgaljuk. Az oldathoz R metoxifenilecetsav—reagens 1,5 ml-ét elegyitjik,
és 30 percen &t jeges vizben hitjuk. Fehér, laza, kristalyos csapadék keletkezik. A csapadékos
folyadékot 20 °C-os vizfiirdébe helyezve, 5 percen at keverjik. A csapadék nem tiinik el, de 1 ml R1
higitott ammonia—oldat hozzaadasakor feloldédik, és 1 ml R ammonium-karbonat—oldattél sem valik le
Gjbal.

A natriumionok racém a-metoxifenilecetsavval 1 : 2 ¢sszetétel(, hités kdzben lassan krista-
lyosodé csapadékot adnak, mely ammaoniaban oldédik. A reakcio specifikus, az V. kationosz-
taly egyéb tagjai (Li*, K*, NH4*, Mg?*) nem zavarjak.

COzH COzNa COzH

et 4 o OCHy __ o OCHj . OCH;z |,

Nitratok

Kb. 1 mg nitrationnak (NOs~ ) megfelel6 vagy eléirt mennyiség, elporitott vizsgaland6 anyagot 0,1 ml
R nitrobenzol és 0,2 ml R témény kénsav elegyéhez adunk. 5 perc varakozas utan a keveréket jeges vizben
lehitjuk. Kevergetés kdzben ovatosan 5 ml R vizet, majd 5 ml R tdmény natrium-hidroxid—oldatot, végul
5 ml R acetont elegyitiink hozza. A keveréket 6sszerdzzuk és allni hagyjuk. A felsé réteg sotétibolyara
szinez&dik.

A nitration azonositasa (PESEz-reakcid) az aktiv metilén-, ill. metilcsoportok kimutatasara al-
kalmas JANOVSKY -ZIMMERMANN-reakcién alapul. A nitrationokbol tomény kénsavban képz6dé
salétromsav meta-helyzetben nitrélja a nitrobenzolt. A m-dinitrobenzol az erésen ligos
kézegben deprotonalédé acetonnal ibolyaszinli, MEISENHEIMER-komplex—tipusu vegyluletet
(JANovsKy-termék) képez, mely a leveg6 oxigénjének hatasara egy para-kinoidalis szerke-
zetl, barna szinl szarmazékka (ZIMMERMANN-termék) oxidalodik. A reakcio specifikus; nitrit-
ionok nem adjak.

NO, NO, (@)
_ HaC.__O
NO;
H2504 @ H NO i | NO
NO, 2 ox. 2
0 OH" 3 + +
_o i _ NI _NT
HsC™ “CHs H3CJ\CH2 o ° o0

ibolyaszin( barna

Szalicilatok

a) Azelbirt oldat 1 ml-éhez 0,5 ml R1 vas(lll)-klorid—oldatot elegyitlink. Ibolya szinezédés keletkezik, amely
0,1 ml R ecetsav hozzdadasa utan is megmarad.

Vas(lll)-ionokkal haromligandumos kelatkomplex keletkezik, mely a karboxilcsoport részvétele
miatt joval stabilabb a vas(lll)-ion fenolokkal képzett komplexeinél.
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COH HO O ,)—OH
S ST U
OH O/‘ \O
SN
HO

b) 0,5 g vizsgalandd anyag 10 ml R vizzel késziilt oldatat vagy az eldirt oldat 10 ml-ét vizsgaljuk. Az oldat-
bol 0,5 ml R tdomény sésav hozzdadasara csapadék valik le. A forré6 R vizbél atkristalyositott és va-
kuumban szaritott kristalyok olvadaspontja (2.2.14): 156-161 °C.

So6savas savanyitasra az oldatbdl szalicilsav valik ki.
Szilikatok
A vizsgaland6 anyag el6irt mennyiségéhez 6lom- vagy platinatégelyben kb. 10 mg R natrium-fluoridot
és néhany csepp R tdmény kénsavat adunk. Rézdrét segitségével hig péppé keverjik. A tégelyt lefedjik
egy vékony, atlatsz6 mlianyaglemezzel, melynek aljara egy csepp R vizet juttatunk. A tégelyt enyhén me-
legitjik. Rovid id6 elteltével a vizcsepp kortl fehér gylri keletkezik.

A fluoridsobdl kénsavval felszabaditott hidrogén-fluorid szilikationokkal vagy szilicium-dioxid-
dal illékony szilicium-tetrafluoridot képez, ami kovasav kivalasa kézben hidrolizal.
2 NaF + H2S04 - H2F2 + NazS04
SiO2 + 2 H2F2 - SiFs + 2 H20
3 SiF4 + (n+2) H20 - Si02.(H20)n + 2 H2[SiFe]

Szulfatok

a) Kb. 45 mg vizsgaland6 anyag 5 ml R vizzel készilt oldatat vagy az el6irt oldat 5 ml-ét vizsgaljuk. Az oldathoz
1 ml R higitott sésavat és 1 ml R1 barium-klorid—oldatot elegyitiink. Fehér csapadék keletkezik.

Barium-szulfat csapadék keletkezik. Savas kozegben a CO3%, SO3% és PO43 nem adnak
csapadékot bariumionokkal.
S04%~ + Ba?* - BaSO4

b) Az a) vizsgalatban nyert csapadékos folyadékhoz 0,1 ml 0,05 M jéd—méréoldatot adva, a keverék sarga
szine megmarad (kilénbség a szulfittél és a ditionittdl), azonban elszintelenedik, ha R on(ll)-klorid—
oldatot csepegtetiink hozza (kildnbség a szelenattdl és a volframattol).

A szulfat jéddal nem reagal; a szulfit és a ditionit azonban a jédot jodidda redukaljak.

S03>" + I+ H2O - S04% + 21 + 2 H*
S204> +312+4H0 - 2S04 + 61+ 8H*
Az on(ll)-klorid ugyancsak jodidda redukalja a jodot. Ez esetben az oldat elszintelenedése a
jodat jelenlétét is kizarja, mely jodiddal szinproporcionalédassal jodda alakul. Szelenat vagy
volframat jelenlétében szines redukcids termék: vords szelén, ill. W(V)-tartalmd polianion
(volframkék) képzddik.
Snt + 1 - Sn** +21°
I0-+5I"+6H* 5 31>+ 6 H20
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Tartaratok

a) Kb. 15 mg vizsgaland6 anyag 5 ml R vizzel késziilt oldatat vagy az eldirt oldat 5 ml-ét vizsgaljuk. Az
oldathoz R vas(ll)-szulfat 10 g/l toménységi oldatanak 0,05 ml-ét és R higitott hidrogén-peroxid—oldat
0,05 ml-ét elegyitjuk. Mulékony, sarga szinez6dés észlelhetd. Elszintelenedés utan az oldathoz R hi-
gitott natrium-hidroxid—oldatot csepegtetiink. Ibolya, vagy bibor szin keletkezik.

A tartarat vas(ll)-ionok jelenlétében, hidrogén-peroxiddal dihidroxi-fumarsavva oxidalédik,
mely lagos kdézegben, vas(lil)-ionokkal kékesibolya szinii komplexet képez (FENTON-reakcio).

CO,H H

H OH !
y _ ylgy  HoLJ.oH
COZH — —
o Ho—H Ho" I>co,H
Al O CO,H H 2

(R,R)-borkésav
H202 + Fe2* . Fe3* + OH™ + OH*
H
HO,C._y .OH +HO® HO,C._o OH +HO® HO,C
\I\ H,O \E H,O :”:
HOVI>Co,H 2 HOVD>Co,H ™ 2 HO™ ~CO,H
H H . . .
dihidroxi-fumarsav

Fe3+l

kékesibolya komplex

OH

b) A milliliterenként kb. 15 mg borkésavnak megfelelé mennyiségil vizsgaland6 anyagot tartalmazé oldat
vagy az eldirt oldat 0,1 ml-ét vizsgéljuk. Az oldathoz R kalium-bromid oldatanak (100 g/l) 0,1 ml-ét és R
rezorcin oldatanak (20 g/l) 0,1 ml-ét elegyitjik, majd 3 ml R tdmény kénsavat is adunk hozza. Az 5-

10 percen at vizfurdén melegitett oldat sététkékre szinezédik. A leh(lt oldatot R vizbe 6ntve, a szin
vorosre valtozik.

A borkésav dekarboxilezédéssel, dekarbonilezédésel és vizvesztéssel glikolaldehiddé, majd
ennek oxidacidjaval glioxilsavva alakul. A glioxilsav két rezorcin molekulaval difenilmetan—
tipusu laktonszarmazékka kondenzalddik. A lakton brémszubsztiticidval képz&dé tetrabrom-
szarmazéka tdmény kénsavban kinoidalis szerkezeti, kék ox6niumsé forméjaban van jelen.

H
HO,C Y .OH N CO,H
\I‘\ H,SO, KBr \E oxidacio )\ 2
KB ,

Ho" D>co,H -CO, -CO, OH O~ H
H -H20 glikolaldehid glioxilsav
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HO 0
o
HO OH CO,H
S R el
o~ H -2H,0 Q

rezorcin

OH
H2SO4, KBr /' oxidacio
_ o _

HSO,

Vas

a) Kb. 10 mg vasionnak (Fe?*) megfelel6 mennyiségi vizsgaland6 anyag 1 ml R vizzel készilt oldatat vagy
az el6irt oldat 1 ml-ét vizsgaljuk. Az oldatot 1 ml R kalium-[hexaciano-ferrat(lll)]-oldattal elegyitjik. Kék
szinl csapadék keletkezik, amely 5 ml R higitott sésav hozzaadasara nem oldédik.

A vas(Il)-ionok gyengén savas kdzegben, [hexaciano-ferrat(lll)]-tal TURNBULL -kék csapadékot
képeznek. A féreakcio mellett azonban vas(lll)- és [hexaciano-ferrat(ll)]-ionokat eredményezé
redoxireakcio is végbemegy, a keletkezd ionok berlini kék csapadékként levalnak.

3 Fe?* + 2 [Fe(CN)es]>~ - Fes[Fe(CN)s]2
TURNBULL -kék

Fe?* + [Fe(CN)s]3>~ == Fe3* + [Fe(CN)es]*

4 Fe3* + 3 [Fe(CN)s]* - Fes[Fe(CN)s]3
berlini kék

b) Kb. 1 mg vasionnak (Fe3*) megfelelé mennyiségi vizsgaland6é anyag 30 ml R vizzel készilt oldatat
vizsgéljuk. Az oldat 3 ml-ét, illetve az elirt oldat 3 ml-ét 1 ml R higitott sésavval és 1 ml R kélium-
tiocianat—oldattal elegyitjik. Az elegy vorosre szinezédik. Az elegy 1 ml-éhez 5 ml R izopentil-alkoholt
és 5 ml R étert adunk. Osszerazzuk, és allni hagyjuk. A szerves réteg rdézsaszinre szinezddik. Az elegy
masik 1 ml-éhez 2 ml R higany(ll)-klorid—oldatot adunk. A vords szin eltlinik.

A vas(lll)- és rodanidionok koncentraciojatél fliggéen, valtozé dsszetétell, vords vas(lll)-ro-
danid komplex keletkezik. A toltés nélkili vas(lll)-rodanid apolaros oldoszerekben is j6l old6-
dik. A vas(lll)-komplex higany(ll)-ionok hozzaadaséara a stabilabb, szintelen [tetratiocianato-
merkurat(ll)]-komplexszé alakul at (az egyenletben a téltés nélkili vas(lll)-komplex szerepel).

Fe3* + n SCN- - [Fe(SCN)n]*" (n = 1-6)
4 Fe(SCN)3 + 3 Hg?* - 3 [Hg(SCN)s]?~ + 4 Fe3*
c) Legaldbb 1 mg vasionnak (Fe®*) megfelelé mennyiségl vizsgalandd anyag 1 ml R vizzel készlt oldatéat

vagy az el@irt oldat 1 ml-ét vizsgéljuk. Az oldatot 1 ml R kdlium-[hexaciano-ferrat(ll)]-oldattal elegyitjik.
Kék szinil csapadék keletkezik, amely 5 ml R higitott s6sav hozzdadaséara nem oldadik.

A vas(lll)-ionok gyengén savas kézegben, hexaciano-ferrat(ll)-tal berlini kék csapadékot ké-
peznek (lasd az a) pont magyarazata).

2.3. Azonossagi vizsgalatok
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Xantin-szarmazékok

A vizsgaland6 anyag néhany mg-jahoz vagy el6irt mennyiségéhez 0,1 ml R témény hidrogén-peroxid—
oldatot és 0,3 ml R higitott sésavat adunk. A keveréket vizfiirdén szarazra parologtatjuk. A sargasvorés
maradék 0,1 ml R2 higitott ammonia—oldat hozzaadasara ibolyasvords szinlire valtozik.

A xantinszarmazékok murexid képzédésén alapuld csoportreakcidjat kordbban az oxidacios-
/hidrolitikus lebontéassal keletkezd pirimidinszarmazékok (alloxan, uramil, dialursav) konden-
zaciojaval, majd az igy kialakulé purpursav ammoéniumsoé-képzésével magyaraztak.

(@) R3
1
R\ > H,0, (@) R~ NH2 R\ OH
/ —_—
O)\N 4]\ 0 )\ 0 )\ 0
R2 R2 R2 R2
Rl R2 RS: H, CH3 alloxan uramil dialursav

~

/-HZO
(@) (@)
N ~ N I
O)\N OO0 N/go /g
R2 R2

purpursav

lNHg
JI lﬂ - Jﬁlﬂ

murexid

Ujabb vizsgélatok szerint a murexid kialakuldsa nem a fenti pirimidinszarmazékokon keresztil,
hanem a xantinok hidrogén-peroxidos reakciéjaban szintén keletkezé oxazolo[4,5-d]pirimidin-
vazas oxidacios termékek ammaonias reakci(’)jéval torténik.

(0] R3

N
41\ H202 Jj: >=o —» murexid
I
R2

R2
Az 1,3-helyzetben kilonbdzéképpen szubsztitualt xantinszarmazékokbdl a megfelelé N-
szubsztitualt murexidek keletkeznek, amelyek egyarant biborvords szindek.

2.3.4. Szag

0,5-2,0 g vizsgaland6 anyagot 6—8 cm atmérdji oraiivegen vékony rétegben szétteritink. Az anyag
szagat vagy szagtalansagat 15 perc elteltével allapitjuk meg.
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2.4. Hatarérték-vizsgalatok

2.4.1. Ammoénium

Ha nincs mas eldiras, az A. modszert alkalmazzuk.

A. médszer

Az el6irt oldat megfelel6 mennyiségét kémcsébe mérjik, illetve a vizsgalandé anyag el6irt mennyiségét
kémcsében 14 ml R vizben oldjuk. Az oldatot sziikség esetén R higitott natrium-hidroxid—oldattal megligo-
sitjuk, majd R vizzel 15 ml-re higitjuk. Az oldathoz 0,3 ml R lagos kalium-[tetrajodo-merkurat(ll)]-oldatot
elegyitiink. Az 6sszehasonlit6 oldatot 10 ml R ammonium-mértékoldat (1 ppm NH4*), 5 mI R viz és 0,3 ml
R lagos kalium-[tetrajodo-merkurat(ll)]-oldat elegyitésével készitjik. A kémcsoveket dugdval lezarjuk.

5 perc elteltével a vizsgalati oldatban észlelt sarga szinez6dés nem lehet er6sebb, mint az ammonium—
mértékoldatot tartalmazé dsszehasonlité oldatban.

Az ammoniumsoékbdl ligos oldatban felszabadul6 amménia ligos kalium-[tetrajodo-merku-
rat(ll)]-oldattal (NESSLER-reagens) barna bazisos higany-amidojodidot képez (a bazisos hi-
gany-amidojodid kis mennyisége sarga szinezédésként észlelhetd).

NHa* + OH- == NH3 + H20
NHs + 2 [Hgls]> + 3 OH- - HgO.HgNHaI + 7 I" + 2 H20

B. médszer

A finoman elporitott vizsgaland6 anyag el6irt mennyiségét 25 ml-es, fedéllel ellatott edénykébe mérjiik
és 1 ml R vizben oldjuk, illetve szuszpendaljuk. 0,30 g R nehéz magnézium-oxidot adunk hozza, majd
miutan egy 5x5 mm meéretl, néhany csepp R vizzel megnedvesitett R eziist-mangan—papirdarabkat he-
lyeztiink a polietilénfedél al4, az edénykét haladéktalanul lefedjik, és ezt kdvetéen 6vatosan — a folyadék
felfreccsenését elkeriilve — megrazogatjuk, majd 30 percen at 40 °C-on allni hagyjuk. Az esetleg sziirkére
szinez6dott R ezust-mangan—papirdarabka szinez6dése nem lehet erésebb, mint az egyidejlleg és
azonos madon végzett 6sszehasonlitd vizsgéalat soran észlelt szinezédés. Az 6sszehasonlitd vizsgalatot
az el6irt térfogatl R ammaoénium—mértékoldat (1 ppm NH4*) 1 ml R viz és 0,30 g R nehéz magnézium-oxid
keverékével végezzik.

Ammoniumsoék oldatabol magnézium-oxid hatasara ammonia szabadul fel, ami a megned-
vesitett eziist-mangan—papirdarabkan (MnSOs-tal és AgNOs-tal atitatott szlrépapir) pH-val-
tozast (Iugosodas) okoz. A pH-valtozas kdvetkeztén a két reagens kozott oxidoredukcio indul
be, amely barna mangan(lV)-oxid (barnakd) és fekete fémezust kivalasat okozza.

MgO + 2 NHa* - Mg2* + 2 NHs + H20
NHs + H2 O == NH4* + OH"
Mn?* + 2 Ag* + 4 OH- - MnO2 + 2 Ag + 2 H20

2.4.2. Arzén

A. médszer

A vizsgalathoz 100 ml-es Givegdugés Erlenmeyer-lombikot hasznalunk, amelynek csiszolatos dugdéjan
egy kb. 200 mm hosszi és 5 mm belsé atmérdji ivegesd halad at (2.4.2.-1. abra: méretek milliméterben).
Az Uvegcsd alul egy 1,0 mm belsé atmérdji kapillarisban végzédik, melynek nyilasa felett 15 mme-rel egy
2-3 mm atmérgji oldalnyilas talalhatd. Ennek az oldalnyilasnak legalabb 3 mm-rel a dugé legalsé pontja
alatt kell lennie. Az Uvegcsé fels6 pereme tokéletesen sik, lecsiszolt és a tengelyre meréleges. Erre
illeszthet6 és — két spiralrugé segitségével — roégzitheté egy masik, azonos belsé atmérsji, 30 mm hossza,
hasonloképpen lecsiszolt peremi csé. Az alsé csébe R élom(ll)-acetétos vattabol készitett, 50-60 mg-os,
laza pamatot vagy kisméreti vattacsomoéra helyezett, 50—-60 mg-os, 6sszegdngydlt R élom(ll)-acetatos
papirszeletet tesziink. A két csé csiszolt peremei kozé egy, a nyilast teljesen elfedé 15 x 15 mm-es), R
higany(ll)-bromidos papirbdl készitett korong- vagy négyzetalaku lapot helyeziink. A vizsgalandé anyag
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el6irt mennyiségét az Erlenmeyer lombikban 25 ml R vizben oldjuk, illetve

ha oldatot vizsgalunk, annak térfogatat R vizzel 25 ml-re egészitjik ki. Az _ﬂ%
4%: L

oldathoz 15 ml R tdmény sésavat, 0,1 ml R don(ll)-klorid—oldatot és 5 mI R
kalium-jodid—oldatot elegyitiink. 15 perc elteltével 5 g R aktivalt cinket
szérunk az oldatba. A késziiléket késedelem nélkil 6sszeszereljik és a
lombikot vizfirdébe allitjuk. A vizfirdé hémérsékletét gy szabalyozzuk, i
hogy a géazfejlédés egyenletes legyen. Az 6sszehasonlité vizsgélatot azo-
nos madon, de R vizzel 25 ml-re higitott, 1 ml R arzén-mértékoldattal (1
ppm As®*) végezzik. A bekdvetkez6 valtozadsokat leghamarabb 2 6ra el-
teltével hasonlithatjuk 6ssze. A vizsgaland6 anyaghoz hasznalt higany(ll)-
bromidos papir szinezédése nem lehet er6sebb, mint amelyet az dssze-
hasonlité vizsgalat soran észleliink.

.30

170

Savas kozegben a cink az arzenit- és arzenationokat arzén-
hidrogénné (arzin) redukalja. Az arzénhidrogén higany(ll)-bromiddal
elébb sarga higany(ll)-arzenid-tribromidot, majd barna higany(ll)-
arzenidet képez.

AsO33 + 3 Zn + 9 H* o AsH3 + 3 Zn?* + 3 H20
AsO4>" + 4 Zn + 11 H* - AsH3 + 4 Zn?* + 4 H20 2.4.2.-1. &bra
AsHs + 3 HgBr2 - HgsAsBrs + 3 HBr
AsHs3 + Hg3AsBrz - HgsAsz + 3 HBr

A reakcidelegyhez adott jodid és on(ll)-klorid el6seqgitik az arzenationok redukcidjat.
AsO43 + 21"+ 2 Hf == AsO3* + Lo + H20

A minta szulfidszennyezésébdl savas kdzegben esetlegesen fejlédé kénhidrogént a készlilék
als6 Uvegcsovébe helyezett 6lom(ll)-acetatos vatta fekete 6lom(ll)-szulfid csapadékként
megkaoti.

H2S + Pb%* - PbS + 2 H*

A kénhidrogén zavarna az arzénszennyezés kimutatasat, mivel a higany(ll)-bromidos koron-
gon fekete higany(ll)-szulfidot képezne.

B. médszer

A vizsgélando anyag el6irt mennyiségét egy 4 ml R tdmény sdsavat és kb. 5 mg R kélium-jodidot tartal-
mazo6 kémcsébe mérjuk és az oldathoz 3 ml R hipofoszfit-reagenst elegyitiink. Az elegyet — idénként
rdzogatva — 15 percig vizfiirdén melegitjik.

Az 6sszehasonlitod oldatot azonos mddon, de 0,5 ml R arzén—mértékoldatbdl (10 ppm As3*) kiindulva
készitjik. A melegitést kovetéen a vizsgalati oldatban észlelt szinez6dés nem lehet erésebb, mint az
arzén—mértékoldatot tartalmazo6 6sszehasonlito oldatban.

A hipofosZzfit elemi arzénné redukdlja az arzenit- és arzenationokat (THIELE-préba).

2 AsO33 + 3 H2PO2™ + 9 H* - 2 As + 3 H;PO; + 3 H20
2 AsO43~ + 5 H2PO2™ + 11 HY - 2 As + 5 H;PO5 + 3 H20

A reakcidelegyhez adott jodid az arzenationokat arzenitté redukalja (lasd az A. médszer ma-
gyarazata).

2.4.3. Kalcium

A vizsgalathoz kizarélag R desztillalt vizzel készilt oldatok hasznalhatok.

0,2 ml R alkoholos kalcium—mértékoldatot (100 ppm Ca?*) 1 ml R ammonium-oxalat—oldattal elegyitiink.
1 perc mulva hozzadntjuk az eldirt oldatot, vagy 1 ml R higitott ecetsav és a vizsgalandé anyag el6irt
mennyiségét tartalmazé 15 ml oldat elegyét, és j6l 6sszerazzuk. Az 6sszehasonlitd oldatot azonos modon,
de 10 ml R vizes kalcium—mértékoldattal (10 ppm Ca?*), 1 ml R higitott ecetsavval és 5 ml R desztillalt
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vizzel készitjik. 15 perc elteltével a vizsgalati oldatban észlelt opaleszcencia nem lehet erésebb, mint a
kalcium—mértékoldatot tartalmazé6 ésszehasonlitd oldatban.

A Ca?* oxalattal fehér kalcium-oxalat csapadékot képez, mely esetsavban nem oldodik.

Ca?* + (CO0)22~ - Ca(CO00)2

2.4.4. Klorid

Az el6irt oldat 15 ml-ét 1 ml R higitott salétromsavval elegyitjik, és ezt az elegyet egy mozdulattal egy
1 ml R2 ezust-nitrat—oldatot tartalmaz6 kémcsébe ontjuk.

Az 6sszehasonlitd oldatot azonos modon, de 10 ml R klorid—-mértékoldat (5 ppm CI-) és 5 ml R viz
elegyébdl kiindulva készitjik. Az oldatokat tartalmazé kémcsoveket fénytél védett helyre tesszik és
5 perc elteltével oldalnézetben, fekete hattér elétt hasonlitjuk 6ssze. A vizsgalati oldatban észlelt opalesz-
cencia nem lehet er6sebb, mint a klorid—-mértékoldatot tartalmazo6 6sszehasonlité oldaté.

A vizsgalat ezist-klorid csapadék képzésén alapul.

2.4.6. Magnézium

Az el6irt oldat 10 ml-éhez 0,1 g R dinatrium-tetraboratot szérunk. Az oldat pH-jat — sziikség esetén —
R higitott sésav vagy R higitott natrium-hidroxid—oldat segitségével 8,8—-9,2-re allitjuk be. Ezutan R hidro-
xikinolin 1 g/l tdménységil R kloroformos oldatanak 5-5 ml-ével 1-1 percig razogatjuk. Megvarjuk a fazisok
elkilénilését, majd a szerves fazisokat elontjik. A vizes fazishoz 0,4 ml R butil-amint és 0,1 ml R tri-
etanolamint 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 elkilonilését. A vizsgalathoz az
alsé fazist hasznaljuk.

Az 0sszehasonlito oldatot azonos modon, de 1 ml R magnézium—-mértékoldat (10 ppm Mg?*) és 9 mI R
viz elegyével készitjik. A vizsgalati oldatban észlelt szinez6dés nem lehet er6sebb, mint a magnézium—
mértékoldatot tartalmazé dsszehasonlité oldatban.

A 8-hidroxikinolin (oxin) szamos fémionnal képez vizben rosszul old6dé komplexet, melyek a
pH-tdl fliggéen apolaros oldészerekben (pl. kloroform) is oldédnak. A vizsgalat elsé részében
(8,8-9,2 pH értéken) Mg(oxinat)z . 2 H20 6sszetétell, kloroformban nem oldéd6 komplex
képzédik. Butil-amin hozzaadaséara valészinileg CHz(CH2)sNHs* [Mg(oxinat)s]- dsszetételd,
halvanysarga komplex keletkezik, mely 10,5-11,5 pH értéken kloroformba is atrazhato.

Az oxinnal szintén komplexet adé egyéb ionok zavar6 hatasat a 8,8—9,2 pH értéken végzett
kloroformos extrakcioval, valamint a trietanolaminnal t6rténé vizoldékony komplexképzéssel
(maszkirozas) kiiszoboljik Ki.

OH
oxin Mg(oxinat), . 2 H,O

2.4.7. Magnézium és egyéb alkaliféldfémek

200 ml R vizben 0,1 g R hidroxilamin-hidrokloridot oldunk, majd az oldathoz 10 ml R amménium-klorid—
tompitdoldatot (pH 10) és 1 ml 0,1 M cink-szulfat-mérdoldatot elegyitiink, végil kb. 15 mg R erio-
krémfekete-T—porhigitast szorunk bele. A kb. 40 °C-ra melegitett, ibolyaszinG oldatot 0,01 M néatrium-ede-
tat—-mérdoldattal kék szinig titraljuk. A vizsgalandé anyag el6irt mennyiségének 100 ml R vizzel késziilt
oldatat — vagy az el6irt oldatot — a megtitralt oldathoz elegyitjik. Amennyiben az oldat ibolyaszinire val-
tozik, 0,01 M natrium-edetat—-mérdoldattal ismét kék szinig titraljuk. A masodik titralas soran fogyott 0,01 M
néatrium-edetat—-mérgoldat térfogata nem haladhatja meg az el6irt mennyiséget.
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A magnézium- és egyéb alkaliféldfém ionok mennyiségét enyhén ligos oldatban, komplexo-
metrias titralassal hatarozzuk meg. A meghatarozas soran fémion—EDTA komplexek kép-
z6dnek (M2 = Zn2*, Mg?*, Ca?*, stb.).

M2+ + HoY2 o MY2 + 2 H* Y4-: (COz

= /\N/\/N VCOZ_

2.4.8. Nehézfémek

A kovetkezékben leirt modszerek R tioacetamid reagens hasznalatat igénylik. Ugy is eljarhatunk, hogy
R1 nétrium-szulfid—oldatot (0,1 ml) alkalmazunk. A cikkelyekben el6irt vizsgalatok R tioacetamid reagens
felhasznalaséara vannak kifejlesztve, ezért, amennyiben ehelyett R1 natrium-szulfid—oldatot hasznalunk, az
A. mobdszert ellenérzé oldat vizsgélataval is kiegészitjiik. Az ellenérzé oldatot a vizsgaland6 anyagnak a
vizsgélathoz el6irt mennyiségével készitjik, és ehhez az 6lom-mértékoldat azon mennyiségét adjuk,
amely az 6sszehasonlitd oldat készitéséhez van elbirva. A vizsgalat csak abban az esetben értékelhetd,
ha az ellenérzé oldat szinez6dése legalabb olyan erés, mint az 6sszehasonlité oldaté.

A. madszer
Vizsgalati oldat. A vizsgalandd anyag el6irt vizes oldatanak 12 ml-e.

Osszehasonlito oldat (standard). Az eléirastol fiiggéen R 6lom—mértékoldat (1 ppm Pb?*) vagy R 6lom—
mértékoldat (2 ppm Pb?") 10 ml-ének és a vizsgalandé anyag el6iras szerint készilt vizes oldata
2 ml-ének elegye.

Ures oldat. 10 ml R viz és a vizsgalando anyag eléiras szerint késziilt vizes oldata 2 ml-ének elegye.

Mindegyik oldathoz 2 ml R tompitooldatot (pH 3,5) elegyitiink, majd 1,2 ml R tioacetamid reagenst adunk
hozzajuk. Az oldatokat késedelem nélkil elegyitsiik. Az oldatokat 2 perc mulva vizsgaljuk. A vizsgalat csak
abban az esetben értékelhetd, ha az 6sszehasonlitd oldat — az ures oldathoz hasonlitva — gyenge barna
szinez6dést mutat. A vizsgalando6 anyag akkor felel meg a vizsgélat kdvetelményének, ha a vizsgalati oldat
barna szinez6dése nem erésebb az 6sszehasonlit6 oldaténal.

A tioacetamid hidrolizisével kénhidrogén keletkezik, mely savas kozegben nehézfém-ionokkal
(pl. Pb?*, Hg?*, Ni**, Fe?*, stb.) fekete vagy barnasfekete szinl szulfidcsapadékot képez. A
natrium-szulfiddal végzett, alternativ vizsgalat szintén szulfidcsapadék-képzésen alapul.

S O

)]\ +H,0 —> )]\ +H,S

HsC~ “NH, HsC™ 'NH;
Pb2* + H2S - PbS + 2 H*

2.4.9. Vas

A vizsgalandé anyag el&irt mennyiségét R vizzel vagy az el6irt oldészerrel 10 ml-re oldjuk vagy az el@irt
oldat 10 ml-ét hasznaljuk. R citromsav 200 g/l tdtménységil oldatanak 2 ml-ét és R tioglikolsav 0,1 ml-ét
elegyitjuk hozza. Az oldatot R ammodnia—oldattal megligositijuk és R vizzel 20 ml-re higitjuk. Az
0sszehasonlitd oldatot azonos modon, de 10 ml R vas—mértékoldattal (1 ppm Fe?*/Fe3*) készitjik.

5 perc elteltével a vizsgalati oldatban észlelt r6zsaszinl szinez6dés nem lehet er6sebb, mint a vas—
mértékoldatot tartalmazé 6sszehasonlité oldatban.

A tioglikolsav vas(ll)-ionokkal szintelen-halvanysarga vas(ll)-tioglikolat—komplexet képez,
melybél a levegd oxigénjének hatasara voros vas(lll)-komplex képzédik. A Co?* hasonlo6 re-
akciot ad. Citromsavval a vas- és mas nehézfém-hidroxidok levalasat akadalyozzuk meg.

2.4. Hatarérték-vizsgalatok
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2_
Ox_OH Ow_o Hzcl’ S
Fe2*+ 2 T +2NH; +20H —>» T /'/"’Fe‘: l +2 NH,"
SH s” | Yo Xq
H,O
halvanysarga vas(lIl)-komplex
2- 2-

H,O OH

OO, | 8 OO, | 8
2 T ‘Fe. l +1/2 02 — > 2 \I\: ‘Fe' l + HQO
HQO HZO

voroés vas(lll)-komplex

A vas(lll)-ionok is adjak a reakciot, mert tioglikolsavval diszulfidképzédés mellett vas(ll)-io-
nokka redukalédnak.

o]

Os,OH

2Fedt+2 —> 2Fe+ HO)K/S\SWOH +2 H*
o)

SH

2.4.11. Foszfat

100 ml vizsgalati oldathoz — melyet ha sziikséges, az el6iras szerint semlegesitettiink — 4 ml R3 szul-
fomolibdenat—reagenst adunk. Az oldatot 6sszerazzuk, majd 0,1 ml R1 6n(ll)-klorid—oldattal elegyitjiik.

Az 6sszehasonlit6 oldatot azonos médon, de 2 ml R foszfat-mértékoldat (5 ppm PO43-) és 98 ml R viz
elegyébdl kiindulva készitjik. A szindsszehasonlitast 10 perc elteltével, 20-20 ml oldattal végezzik. A
vizsgélati oldatban észlelt szinez6dés nem lehet erésebb, mint a foszfat—-mértékoldatot tartalmaz6 dssze-
hasonlité oldatban.

Szulfomolibdenat-reagenssel (kénsavas ammonium-molibdenat—oldat) a foszfationok fosz-
formolibdénsavat (Hs[PMo012040]) képeznek, melyet az 6n(ll)-klorid molibdénkékké redukdl. A
molibdénkék bonyolult szerkezeti, 154 molibdénatomot tartalmazé, gydriis zarvanykomplex.

2.4.12. Kéalium

Az el6irt oldat 10 ml-éhez R natrium-[tetrafenil-borat] frissen késziilt, 10 g/l-es oldatanak 2 ml-ét elegyit-
juk.

Az 8sszehasonlitd oldatot azonos moédon, de 5 ml R kalium—mértékoldat (20 ppm K*) és 5 ml R viz

elegyébdl kiindulva készitjik. 5 perc elteltével a vizsgalati oldatban észlelt opaleszcencia nem lehet er6-
sebb, mint a klium—mértékoldatot tartalmaz6 ésszehasonlit6 oldatban.

Kaliumionok jelenlétében vizben rosszul oldodé kalium-[tetrafenil-borat] keletkezik.

K* + [B(CeHs)a]- —» K[B(CesHs)4]

2.4.13. Szulfat

A vizsgalathoz kizarélag R desztillalt vizzel készilt oldatok hasznalhatok.

R barium-klorid 250 g/l-es oldatanak 3 ml-ét 4,5 ml R1 szulfat—-mértékoldathoz (10 ppm SO4%) elegyit-
juk. Az oldatot dsszerazzuk, majd 1 perc varakozés utan az elébbi szuszpenzi6 2,5 ml-éhez 15 ml el6irt
oldatot és 0,5 ml R ecetsavat elegyitjik. Az 6sszehasonlitd oldatot azonos modon készitjik, azzal az
eltéréssel, hogy az eldirt oldat helyett 15 ml R szulfat-mértékoldatot (10 ppm SO4%") alkalmazunk.

5 perc elteltével a vizsgélati oldatban észlelt opaleszcencia nem lehet er6sebb, mint a szulfat—-mérték-
oldatot tartalmazo6 dsszehasonlitd oldatban.

2.4. Hatarérték-vizsgalatok
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A vizsgalat a savakban gyakorlatilag oldhatatlan barium-szulfat csapadék képzésén alapul.

BaZ* + SO42- -, BaSO0a4

2.5. Tartalmi meghatarozasok

2.5.11. Komplexometrias titralasok

Bizmut

Az el6irt oldatot 500 ml-es Erlenmeyer-lombikban R vizzel 250 ml-re higitjuk. Az igy kapott oldathoz —
ha mas el6irds nincs — razogatas kdzben addig csepegtetiink R tomény ammonia—oldatot, mig az elegy
meg nem zavarosodik. 0,5 ml R tdmény salétromsav hozzdadasa utan az oldatot kb. 70 °C-on teljes
feltisztulasig melegitjik. Indikatorként kb. 50 mg R xilenolnarancs—porhigitast alkalmazva, az oldatot 0,1 M
natrium-edetat—-mérgoldattal addig titraljuk, mig szine rdézsaszines-ibolyabdl sargara véltozik.

1 ml 0,1 M nétrium-edetat-mérdoldattal 20,90 mg Bi egyenérték.

Cink

Az eléirt oldatot 500 ml-es Erlenmeyer-lombikban R vizzel 200 ml-re higitjuk. Az igy kapott oldathoz kb.
50 mg R xilenolnarancs—porhigitast és annyi R hexametiléntetramint adunk, hogy szine ibolyas-rézsaszini
legyen. Az oldatba még tovabbi 2 g R hexametiléntetramint szérunk. Az ibolyas-rézsaszinii oldatot 0,1 M
natrium-edetat—-mérdoldattal sarga szinig titraljuk.

1 ml 0,1 M nétrium-edetat-mérdoldattal 6,54 mg Zn egyenértékd.

Kalcium

Az eldirt oldatot 500 ml-es Erlenmeyer-lombikban R vizzel 300 ml-re higitjuk. Az igy kapott oldathoz
6,0 ml R tdbmény natrium-hidroxid—oldatot és kb. 200 mg R kalkonkarbonsav—porhigitast adunk. Az oldatot
0,1 M natrium-edetat—mérdoldattal addig titraljuk, amig szine ibolyaszinrél teljesen kékre valtozik.

1 ml 0,1 M natrium-edetat—mérdoldattal 4,008 mg Ca egyenértékd.
Magnézium

Az el6irt oldatot 500 ml-es Erlenmeyer-lombikban R vizzel 300 ml-re higitjuk. Az igy kapott oldathoz 10
ml R ammaénium-klorid—tompitéoldatot (pH = 10) és kb. 50 mg R eriokrémfekete-T—porhigitast adunk. Az

oldatot kb. 40 °C-ra melegitjik és ezen a hémérsékleten tartva 0,1 M natrium-edetat—mérdoldattal addig
titraljuk, amig szine ibolyaszinrél teljesen kékre valtozik.

1 ml 0,1 M natrium-edetat—-mérdoldattal 2,431 mg Mg egyenértékd.

2.5.12. Viztartalom meghatarozasa félmikro modszerr el

A viz félmikro-meghatarozasa a viz, a kén-dioxid és a jod kozoétti kvantitativ reakcion alapul, amely
megfelelé vizmentes kdzegben, kellé tompitd kapacitassal rendelkezé bazis jelenlétében megy végbe.

Vizmeghatarozas KARL FISCHER szerint — A kén-dioxid elemi jéddal torténé reakcidjahoz
sztdéchiometrikus mennyiségi vizre van sziikség. A reakcio lejatszodasanak mértékét a meg-
hatarozand6 mintaban lévé viz mennyisége szabja meg. A vizmentes szerves oldoszerrel (pl.
metanol) kesziilt titralé oldat bazishoz (pl. piridin) kotott kén-dioxidot és joédot tartalmaz.

SO+ +HO0 - SO3+ 21 + 2 H*

2.5. Tartalmi meghatarozasok
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2.9. Gyogyszertechnoldgiai vizsgalati médszerek

2.9.34. Porok tomdritetlen és tomoritett s (Griisége

Tomodritetlen s (irliség

Tomdritetlen siriiségnek nevezzik a tdomdritetlen porminta tomegének és térfogatanak hanyadosat; a
térfogathoz tartozénak tekintjik a részecskék kozti iregeket is. Ezért a témoritetlen porok siriisége nem
csak az egyes porrészecskék siriiségétdl, hanem a részecskéknek a poragyon beldli, térbeli elrendezédé-
sétdl is fugg. Mivel a méréseket méréhengerrel végezziik, a tdmdritetlen porok slriiségét g/ml-ben fejezzik
ki annak ellenére, hogy az Sl egység a kg/m3 (1 g/ml = 1000 kg/m?). A g/cm?® egység is hasznalhaté.

A tdmdritetlen porok tulajdonsagai fuggnek a minta készitésétdl, kezelésétdl és taroladsatol. A por
kiildnbdz6 betdltése a tomdritetlen siriiség-értékek széles skalajat eredményezheti, és a poragy legkisebb
megbolygatdsa megvéltoztathatja a tomoritetlen sirliséget. Ebbél kdvetkezik, hogy a tdméritetlen porok
siriségét tbbbnyire igen nehéz reprodukalhatd médon meghatarozni, és a vizsgalati jegyz6kdnyvben az
eredmények mellett elengedhetetlen a meghatarozas modjanak feltliintetése is.

A porok tdmoritetlen striségének meghatarozasahoz vagy ismert tdmeg(, s esetenként atszitalt por-
minta térfogatat mérjik méréhenger segitségével (1. mbédszer), vagy ismert térfogatl, voluméteren keresz-
tul poharba téltott (2. modszer), vagy mérdéedénybe juttatott (3. modszer) por tomegét mérjik.

Az 1. és a 3. mbdszert részesitjik elényben.

1. médszer: Meghatarozas mér &hengerrel

Vizsgalat. A vizsgalathoz sziikséges mennyiségi port szilkség esetén atszitéljuk egy legalabb 1,0 mm-
es fonalk6zl szitdn, hogy a tarolas soran esetleg csomoéssa valt port fellazitsuk; ezt a miveletet
kiméletesen kell végezni, nehogy megvaltoztassuk az anyag tulajdonsagait. A 0,1% pontossaggal lemért,
kb. 100 g (m) vizsgalandd mintat kiméletesen, tomorités nélkil egy 250 ml-es (legalabb 2 ml-es beosztasu),
szaraz méréhengerbe toltjiik. Ha sziikséges, dvatosan — a tdmoritést keriilve — lesimitjuk a por felszinét,
és a méréhenger beosztasa altal megengedett pontossaggal, még tomortlés elétt leolvassuk a latszélagos
térfogatot (Vo). Az m/Vo képlet alkalmazésaval g/ml-ben kiszdmoljuk a tdméritetlen por stiriségét. A tomo-
ritetlen sirliség meghatarozasahoz altalaban ajanlatos parhuzamos méréseket végezni.

Ha a por slrlsége tal kicsi vagy tal nagy, azaz a vizsgalandé minta téméritetlen, latszélagos térfogata
nagyobb, mint 250 ml vagy kisebb, mint 150 ml, akkor nem lehet 100 g pormintat hasznalni. llyen esetben
a vizsgalandd porbdél annyit mériink be, hogy a kivett minta tomoritetlen, latszélagos térfogata 150 és
250 ml kozott legyen (azaz, a latszélagos térfogat a méréhenger térfogatanak legaldbb 60%-a legyen); az
eredmények mellett a vizsgalati minta témegét is fel kell tlintetni.

Az 50-100 ml latszélagos térfogati mintadk vizsgalatahoz 1 ml pontossaggal leolvashaté, 100 ml-es
méréhengert hasznélunk; az eredmények mellett a méréhenger térfogatat is fel kell tintetni.

4. REAGENSEK

4.1. Reagesek, mértékoldatok, tompitdoldatok

A Gyogyszerkdnyvben az anyagok és oldatok neve elé irt R bet{jelzés (a név és a betijelzés egyarant
délt betlkkel szedve) azt jelenti, hogy a széban forgé anyag, illetve oldat az aldbbi reagensjegyzékben
megtalalhatd. A reagensekre el6irt minéség nem felel meg feltétlentil a gyogyaszati felhasznalads mindségi
kovetelményeinek.

Amennyiben egy anyag vagy oldat tobbféle minéségben, illetve koncentracidban is hivatalos
a reagensjegyzékben (pl. ammonium-nitrat, higitott sésav), megkulonboztetésiikre a gyogy-
szerkdnyv R, R1, R2, sth. betljelzést alkalmaz. A méréoldatok készitéséhez és ellendrzésé-
hez hasznalt titeralapanyagok (pl. kalium-bromat, natrium-klorid) RV jel6lést kapnak.

2.9. Gyogyszertechnologiai vizsgalati modszerek
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A vizes kémszeroldatokat R vizzel kell késziteni. Ha a Gydgyszerkényv egy reagensoldatot pl. ,sésav
(10 g/l HCI)” kifejezéssel jeldl, akkor azt a kémszerjegyzékben szereplé tdményebb oldat R vizzel térténé,
megfelel6 higitasaval allitjuk eld. A barium-, kalcium- és szulfat—-mértékoldatot R desztillalt vizzel készitjuk.
Amennyiben az olddszer neve nincs feltiintetve, az oldaton mindig vizes oldatot értiink.

A reagenseket és reagensoldatokat jol zar6 tartalyokban taroljuk. Feliratuknak meg kell felelniik az
idevonatkozé nemzeti jogszabalyoknak és a nemzetkdzi megéallapodasoknak.

4.2. Terfogatos meghatarozasok

4.2.2. Mérooldatok

A méréoldatokat a szokasos kémiai analitikai eljarasok szabalyai szerint készitjik. A méréoldatok elé-
allitdsahoz hasznalt eszk6zdk megfelelé pontossagat ellenérizni kell.

e

anyag moljainak a szama. Az x M tdménységi oldat egy litere valamely anyag x mél mennyiségét tar-
talmazza.

A méréoldatok tbménysége az eldirttdl legfeliebb +10%-kal térhet el. A méréoldatok molaritasat kellg
szamu titralassal hatarozzuk meg. A meghatarozas ismételhetdésége (relativ standard deviacié) nem ha-
ladhatja meg a 0,2%-ot.

A méréoldatok faktorozasat az alabbiakban leirtak szerint végezzik. Ha a mér&oldatot olyan meghata-
rozashoz alkalmazzuk, amelynek végpontjat elektrokémiai eljarassal (pl. amperometridsan vagy poten-
ciometridsan) allapitjuk meg, akkor a méréoldat faktorat is ugyanolyan eljarassal kell meghatarozni. Az
oldészernek, illetve az oldoszerelegy 6sszetételének a faktor megallapitasanal és a mérdoldat felhaszna-
lasakor azonosnak kell lennie.

Az aldbbiakban leirtaknal higabb méréoldatokat Ugy készitjiik, hogy a megfelelé legkisebb toménységd,
eléiras szerint meghatérozott faktorral rendelkezé mérdoldatot R szén-dioxid-mentes vizzel higitjuk. Az igy
kapott mérdoldat faktora megegyezik azzal a méréoldatéval, amelybdl eléallitottuk.

Megjegyzés. Ha a méréoldatot nem térfogatos meghatarozashoz, csupan reagensként alkalmazzuk, a
.mérdoldat “ kifejezést elhagyjuk (pl. 0,1 M s6sav) vagy helyette az ,oldat” kifejezést hasznaljuk (pl. 0,1 M
natrium-hidroxid—oldat).

0,1 M ammonium-tiocianat-mér éoldat

7,612 g R ammonium-tiocianatot R vizzel 1000,0 ml-re oldunk.

A mérdoldat faktoranak meghatarozasa. 20,0 ml 0,1 M ezust-nitrdt—mérdoldathoz 25 ml R vizet, 2 mI R
higitott salétromsavat és 2 ml R2 ammaénium-vas(lll)-szulfat—oldatot elegyittink. Az oldatot az ammaénium-
tiocianat—mérd@oldattal vorosessarga szinig titraljuk.

0,05 M jéd—meér éoldat
12,7 g R jodot és 20 g R kalium-jodidot R vizzel 1000,0 ml-re oldunk.

A mérdoldat faktoranak meghatarozasa. 20,0 ml jéd—méréoldathoz 1 ml R higitott ecetsavat és 30 mI R
vizet elegyitlink. Az oldatot, indikatorként R keményit6—oldatot hasznalva, 0,1 M natrium-tioszulfat—-mé-
réoldattal titraljuk.

Eltartas: fénytél védve.
0,033 M kalium-broméat-mér 6oldat

5,5670 g RV kélium-broméatot R vizzel 1000,0 ml-re oldunk.
0,0167 M kalium-broméat—mér &oldat

0,033 M kalium-bromat-mérdoldatbdl higitassal készitjuk.
0,02 M kalium-permanganat-mér 6éoldat

3,2 g R kalium-permanganétot R vizzel 1000,0 ml-re oldunk. Az oldatot 1 6ran at vizfurdén melegitjuk,
majd lehilés utan zsugoritott livegszirén megszarjik.

4.2. Térfogatos meghatarozasok
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A mérdoldat faktoranak meghatarozasa. 20,0 ml kdlium-permanganat—méréoldathoz 2 g R kalium-
jodidot és 10 ml R higitott kénsavat adunk, majd indikatorként 1 ml R keményit6—oldatot hasznalva, 0,1 M
natrium-tioszulfat—-mérdoldattal titraljuk. Az indikatort a végpont elétt adjuk az oldathoz. A mérdoldat fak-
torat kozvetlenil felhasznalas el6tt hatarozzuk meg.

Eltartas: fénytdl védve.

0,1 M nétrium-edetat—-mér 6oldat

37,5 g R natrium-edetatot 500 ml R vizben oldunk. Az oldatot 100 ml 1 M natrium-hidroxid—oldattal
elegyitjiik, és R vizzel 1000,0 ml-re higitjuk.

A mérdéoldat faktordnak meghatarozasa. 0,120 g RV cinket 4 ml R1 sésavban oldunk, és az oldathoz
0,1 ml R brémos vizet elegyitiink. A brom feleslegét forralassal eltavolitjuk, majd az oldathoz annyi R
higitott natrium-hidroxid—oldatot adunk, hogy kémhatasa gyengén savas vagy semleges legyen. Ezutan a
cink meghatarozasara leirtak szerint komplexometrias titralast végziink (2.5.11).

1 ml 0,1 M natrium-edetat—-mérdéoldattal 6,54 mg Zn egyenértékd.
Eltartas: polietilén tartalyban.

1 M natrium-hidroxid—mér &oldat
42 g R natrium-hidroxidot R szén-dioxid-mentes vizzel 1000,0 ml-re oldunk.

0,1 M natrium-hidroxid—mér éoldat
100,0 ml 1 M natrium-hidroxid—mérdoldatot R szén-dioxid-mentes vizzel 1000,0 ml-re higitunk.

A mérdboldat faktoranak meghatarozasa. 20,0 ml natrium-hidroxid—méréoldatot 0,1 M sdésav—méré-
oldattal titrdlunk. A végpontot, a 0,1 M néatrium-hidroxid—méréoldat felhasznaldsanak megfeleléen, az adott
meghatarozashoz el6irt moédon allapitjuk meg.

0,1 M perklérsav—mér o6oldat

8,5 ml R perklérsavat kb. 900 ml R témény ecetsavval tartalmaz6 mérélombikba mériink és elegyitunk.
30 ml R ecetsavanhidrid hozzdadasa utan az oldatot R témény ecetsavval 1000,0 ml-re egészitjik ki és
Osszekeverjiik. 24 6ra mulva az oldat viztartalmat — metanol hozzdadasa nélkiil — meghatarozzuk (2.5.12),
és sziikség esetén R ecetsavanhidrid vagy R viz hozzdadasaval 0,1-0,2% kozotti értékre allitjuk be. A
mérdoldatot 24 6ran at allni hagyjuk.

A méréoldat faktoranak meghatarozésa. 0,350 g RV kélium-hidrogén-ftalatot 50 ml R vizmentes ecet-
savban - sziilkség esetén enyhe melegitéssel — oldunk. A leveg6 kizarasaval lehilt oldatot, 0,05 ml R
kristalyibolya—oldatot alkalmazva indikatorként, a perklérsav—mérdoldattal titraljuk. Feljegyezzik a perklor-
sav—meérdoldatnak a faktor meghatarozasakor mért hémérsékletét. Ha egy tartalmi meghatarozas soran
mért hémérséklet eltér a faktor meghatarozasakor mérttél, a fogyott 0,1 M perklérsav—mérgoldat térfogatéat
az alabbiak szerint korrigaljuk:

Ve = V. [1+ (ti—t2) . 0,0011],
ahol
t; = a mérdoldat faktoranak meghatarozasakor mért hémérséklet,
t2 = a tartalmi meghatarozaskor mért hémérséklet,
¢ = a mérdoldat korrigalt térfogata,
V = a mérdoldat leolvasott térfogata.
1 ml 0,1 M perklérsav—mérdgoldattal 20,42 mg CsHsKO4 egyenértékd.

1 M s6sav—mér éoldat
103,0 g R tdmény sbésavat R vizzel 1000,0 ml-re higitunk.

A mérdoldat faktoranak meghatarozasa. 1,000 g RV natrium-karbonéatot 50 ml R vizben oldunk. 0,1 ml
R metilnarancs—oldat hozzaadasa utdn az oldatot a s6sav—méréoldattal kezdddd sargasvords szinig
titrdljuk. Az oldatot 2 percen &t forraljuk, ek6zben szine ismét sargara véltozik. Lehdlés utan a titralast a
sargasvoros szin megjelenéséig folytatjuk.

4.2. Térfogatos meghatarozasok
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1 ml 1 M sésav—mérdoldattal 53,00 mg Na2COs egyenértékd.

0,1 M s6sav—mér 6oldat
100,0 ml 1 M sésav—mérdoldatot R vizzel 1000,0 ml-re higitunk.

A méréoldat faktoranak meghatéarozésa. 0,100 g RV nétrium-karbonatot 20 ml R vizben oldunk. Az
oldatot az 1 M s6sav—mérdéoldatnal leirtak szerint titraljuk.

1 ml 0,1 M s6sav—mérdoldattal 5,30 mg Na.COz egyenérték.

5. ALTALANOS EL OIRASOK

5.9. Polimorfia

A polimorfia (vagy kristalypolimorfia) a szilard halmazallapotra vonatkozé jelenség; szilard halmaz-
allapotu vegyiletek azon képessége, hogy ugyanazon kémiai Osszetételben, de kilonbdzé kristaly-
formaban forduljanak elé. A nem kristalyos szilard vegytileteket amorfnak nevezzik.

Ha ez a jelenség kémiai elem (pl a kén) esetében fordul el6, agy a polimorfia helyett allotropiardl
beszélunk.

Azokban az esetekben, amikor egy cikkely arra utal, hogy az anyag polimorfiara hajlamos, ez a meg-
jeldlés jelenthet valéddi kristalypolimorfiat, szolvat jelenlétét, allotrépiat vagy amorf alakban valé megjele-
nést.

5.12. Referenciastandardok

Ebben a fejezetben a ,referenciastandard”-ot altalanos kifejezésként hasznaljuk, mely a referencia-
anyagokat, referencia készitményeket és referencia spektrumokat egyarant magaba foglalja.

A gyogyszerek és alkotoik megfelel6 minéségellenérzéséhez gyakran szilkséges referenciastandardok
hasznéalata.

A referenciastandardokat megfeleld eljarasokkal hozzak létre és megfeleléségiket elézetesen
meghatarozott program szerint folyamatosan ellenérzik. Ahol referenciastandardra van sziikség, ott az a
gyogyszerkonyvi cikkely, vagy a gyarto specifikaciéjanak szerves része.

Eurdpai Gyégyszerkonyvi kémiai referenciaanyag (CRS). Az Europai Gyogyszerkényv egy cikkelyében
vagy altalanos fejezetében leirtak szerinti alkalmazasra szant anyag vagy anyagkevereék.

5.9. Polimorfia
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ACIDUM ACETICUM GLACIALE

Tomény ecetsav

O

J

HsC~ “OH
CoH40: M; 60,1

Definicid
A tdmény ecetsav C2H4O»-tartalma 99,0-100,5 %om/m.

Sajatsagok
Killem: kristalyos témeg vagy tiszta, szintelen, illékony folyadék.

Oldékonysag: vizzel, etanollal (96%) és diklérmetannal elegyedik.

A mard hatast témény ecetsavat a gyogyszeranalitikdban oldészerként, ill. reagensként
hasznaljak. Hig oldata fert6tlenité hatasu.

Azonositas

A. Az anyag 100 g/l tdoménységi oldata erésen savas kémhatasu (2.2.4).

B. 0,03 ml anyaghoz 3 ml R vizet adunk, majd az oldatot R higitott natrium-hidroxid—oldattal semlegesitjik.
A kapott oldattal az acetation b) pont szerinti azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas
észlelhetd.

Vizsgalatok

S oldat. 20 ml anyagot R desztillalt vizzel 100 ml-re higitunk.
Killem. Az anyag tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, 1. médszer).

Redukalé anyagok . A vizsgalathoz 2,0 ml anyagot 10,0 ml R vizzel elegyitlink. Az elegyhez 0,1 ml 0,02 M
kalium-permanganat-oldatot adunk. Vizfirdén 1 percig melegitjik, az oldat r6zsaszint marad

Redukalé anyagok a permanganatot savas kézegben mangan(ll)-ionokka alakitjak és az oldat
elszintelenedik.

Klorid (2.4.4): legfeljebb 25 mg/l. Az S-oldat 10 ml-ét R vizzel 15 ml-re higitjuk.

Szulfat (2.4.13): legfeljebb 50 mg/l. Az S oldatot vizsgaljuk.

Tartalmi meghatarozas

Pontosan lemérjiuk egy 25 ml R vizet tartalmazé, csiszolatos (ivegdugés Erlenmeyer-lombik tomegét, majd
a vizhez 1,0 ml vizsgalandé anyagot adva, ismételten lemérjik a lombikot. Az oldathoz 0,5 ml R
fenolftalein—oldatot elegyitiink, és 1 M natrium-hidroxid—mérdéoldattal titraljuk.

1 ml 1 M natrium-hidroxid—mérdéoldattal 60,1 mg C2H4O2 egyenértékd.

Alkalimetrids meghatarozast végziink; a titrdlas soran az ecetsavboél natrium-acetat képzédik.
A fenolftalein indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 8,2 (szintelen) — 10,0 (piros).

CH3CO2H + NaOH - CHs3CO2Na + H20

VNaoH (M) . fnaon - E (mg/ml)
bemérés (mg)

C,H405-tartalom (%) = 100

Tomény ecetsav
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Tajékoztatd vizsgalatok
1. Lasd Acidum aceticum glaciale cikkely ,Killem” pont.

2. Lasd Acidum aceticum glaciale cikkely A. azonositéas.

3. 2 csepp anyag, 1,0 mI R viz, 1,0 mI R alkohol és 1,0 ml R tomény kénsav elegye forrasig melegitve etil-
acetat szagu.

Az ecetsav savkatalizalt észteresitésével etil-acetat keletkezik.
CH3CO2H + CH3CH20H =— CH3CO2CH2CHs + H20

4. L&sd Acidum aceticum glaciale cikkely ,Tartalmi meghatarozas”.

ACIDUM ACETYLSALICYLICUM

Acetilszalicilsav

%

0~ “CH,
CoHgO4 M, 180,2
Definicié

2-(Acetiloxi)benzoesav. Tartalom: 99.5-101,0% (szaritott anyagra).

Sajatsagok
Killem: fehér, vagy csaknem fehér kristalyos por vagy szintelen kristalyok.
Oldékonysag: vizben kevéssé oldddik; etanolban (96%) béségesen oldédik.

Op: kb. 143 °C-on megolvad (gyors médszer).
Nemszteroid gyulladascsokkentd, gatolja a trombocitak aggregaciojat.

Azonositas

A. Infravorés abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

B. 0,2 g anyagot 4 ml R higitott natrium-hidroxid—oldattal harom percig forralunk. A leh(tott oldatb6l 5 mi
R higitott kénsav hozzdadéaséra kristalyos csapadék valik le. A leszirt, &tmosott, majd 100-105 °C-on
szaritott kristalyok olvadaspontja (2.2.14): 156-161 °C.

Az acetilszalicilsav natrium-hidroxidos hidrolizise soran natrium-szalicilat és natrium-acetat
keletkezik. Atsavanyitaskor a vizben rosszul old6do6 szalicilsav kivalik az oldatbdl.

CO,H CO,Na
+ 2NaOH —> @ + CchOZNa + Hzo
X >

0”7 "CHj l H,SO,

CO,H
@ + CH3C02H

OH

Acetilszalicilsav
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C. 0,1 g anyag és 0,5 g R kalcium-hidroxid keverékét kémcsében hevitjik. Fist képzédik, amely a folé
tartott, 0,05 ml R nitrobenzaldehid—oldattal &titatott szlirépapirszeletet zoldeskékre vagy z6ldesséargara
szinezi. A papirt R higitott s6savval megnedvesitve, ez a szin kékre valtozik.

Az acetilszalicilsav kalcium-hidroxiddal hevitve észter-hidrolizissel és dekarboxilezédéssel
fenolla és kalcium-acetattd bomlik. A kalcium-acetat tovabbi hevitésével aceton keletkezik,
mely a kémcsé folé tartott szlir6papirban levd 2-nitrobenzaldehiddel tébb reakcilépésben
(aldol-reakcio, intramolekularis oxidoredukcid, indolgydri-kialakulas, dezacetilezés, dimeri-
zacio) kék szind indigot képez. Az atalakulasokhoz sziikséges lugos kdzeget az R nitrobenz-
aldehid—oldat natrium-hidroxid-tartalma biztositja.

A
2 @ + 3Ca(OH), —» 2 + 2CaCO3 + (CH3CO,),Ca + 2 H,0

kalcium-acetat

0~ "CHj
fenol
A H.C CH
(CH3COz)2Ca —> : \ﬂ/ * + cacos
(0]
aceton
H,C._ CH GHO R
3 3 NaOH
N ho e %cm
o aldol-reakcio
OH O
2-nitrobenz-
aldehid / - H,O
_ o _
1
N CHs NaoH N [
) S S N
O -H20 ©/\8—<O
O i OH )
RO / CH4CO,Na
(0] (0]
H H
B N N
— (=10 - (<1
N N7
o o 9.
indigo -

D. A szalicilation a) pont szerinti azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhets. A
vizsgéalathoz a B. pont szerinti azonossagi vizsgalat soran nyert csapadékbol kb. 20 mg-ot 10 ml R
vizben melegitéssel oldunk; az oldatot lehdtjuk.

Tartalmi meghatarozas

1,000 g anyagot csiszolatos lombikban 10 ml R alkoholban oldunk. Az oldathoz 50,0 ml 0,5 M natrium-
hidroxid—mérd&oldatot mériink. A lombikot lezarjuk és az oldatot egy Ora eltelte utan, 0,2 ml R fenolfta-lein—
oldatot alkalmazva indikatorként, 0,5 M s6sav—mérgoldattal titraljuk. Ures kisérletet is végzink.

1 ml 0,5 M nétrium-hidroxid—méréoldattal 45,04 mg CeHsO4 egyenérték.

Acetilszalicilsav
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Az acetilszalicilsav natrium-hidroxid-oldattal natrium-szalicilatra és natrium-acetatra hidrolizal
(lasd Acidum acetylsalicyclicum cikkely B. azonositas magyarazata). A natrium-hidroxid fe-
leslegét acidimetrias titralassal hatarozzuk meg.

1 ml 0,5 M sésav—mérdéoldattal ugyancsak 45,04 mg CoHsOs egyenértéka.

ures
[Vher (ml) = Ve (mD] . frcr - E (mg/ml)
CgHgOg4-tartalom (%) = . 100
bemérés (mg)

Tajékoztatd vizsgalat
1. Kb. 20 mg anyagot porcelan lemezen 2 csepp R etanolos (10 %V/V) 0,5 M kalium-hidroxid—oldattal,
majd 1 perc mulva 2 csepp R2 vas(lll)-klorid—oldattal cseppentiink le. Az anyag ibolyaszinire valtozik.

A kalium-hidroxidos hidrolizis soran kalium-szalicilat (és kalium-acetat) keletkezik. A szalicilat
vas(lll)-ionokkal haromligandumos, ibolyaszini komplexet képez:

o o' N o-
=0, | Ko
‘Fe'.
O/ \O

ACIDUM ASCORBICUM

Aszkorbinsav

H
_-OH
HO 0
(0]
HO  OH 710 Ol
CesHgOs M, 176,1
Definicio

(5R)-5-[(1S)-1,2-dihidroxietil]-3,4-dihidroxifuran-2(5H)-on
Tartalom: 99,0-100,5%.

Sajatsagok
Kullem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por, vagy szintelen kristalyok. Levegé és nedvesség hatasara
elszinezédik.
Oldékonysag: vizben béségesen oldéddik; etanolban (96%) oldédik.
op: kb. 190 °C (bomlas kézben).
Antioxidans hatasu anyag, esszencialis vitamin (C-vitamin).

Azonositas

A. Ultraibolya és lathat6 abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

Aszkorbinsav
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B. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.
C. pH (2.2.3): 2,1-2,6. Az S oldatot vizsgaljuk (lasd Vizsgalatok).

D. Az S oldat 1 ml-éhez 0,2 mlI R higitott salétromsavat és 0,2 ml R2 ezist-nitrat—oldatot elegyitiink. Sziirke
csapadék keletkezik.

Az éndiol-szerkezetli aszkorbinsav erés redukalészer, az eziistionokat melegités nélkil fém-
ezustté redukalja, mikdzben dehidroaszkorbinsav keletkezik. A dehidroaszkorbinsav vizes
oldatban hidratta, majd gytris hemiketal-hidratta alakul.

~\\OH
o HO (0] o
+ 2Agt —> + 2Ag + 2H"
(@) (@)

dehidroaszkorbinsav

‘\\O H

\\\OH o
+H,0 HO © o HO 0
-H,0 OH o) OH
0 OH HO OH
dehidroaszkorbinsav dehidroaszkorbin- dehidroaszkorbinsav
sav-hidrat -hemiketal-hid rat

Vizsgalatok

S oldat. 1,0 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 20 ml-re oldunk.

Az oldat kiilleme. Az S oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem lehet erésebb, mint a BS7 szin—-mértékoldaté
(2.2.2, 1. médszer).

Tartalmi meghatarozas

0,150 g anyagot 10 ml R higitott kénsav és 80 ml R szén-dioxid-mentes viz elegyében oldunk. Az oldatot,
1 ml R keményité—oldat hozzaadasa utan, 0,05 M jéd—mérdoldattal maradandd ibolyaskék szinig titraljuk.

1 ml 0,05 M jod—mérdéoldattal 8,81 mg CesHsOs egyenérték.

Az aszkorbinsavat a jod dehidroaszkorbinsavvéa oxidalja. A végpontot a jod-keményit6—komp-
lex kék szinének megjelenése jelzi.

OH
HO (@)
o O _
+ oy, > + 21 + 2H*
(@) 0]

VIZ(mI) . f12 . E (mg/ml)

bemérés (mg)

. 100

CgHgOg-tartalom (%) =

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Acidum ascorbicum cikkely ,,Az oldat killeme” pont.

2. Az Soldat 1,0 ml-es részletéhez 1,0 ml R vizet elegyitlink, 0,10 g R natrium-hidrogén-karbonatot és kb.
20 mg R vas(ll)-szulfatot oldunk benne. Az oldat ibolyaszini lesz. E szin R higitott sésav hozzaadaséara
eltinik.

Ibolyaszini vas(ll)—aszkorbinsav-enolat komplex képzédik, mely sav hataséara elbomlik, és az
oldat elszintelenedik.

Aszkorbinsav
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OH
0 OH
| oL P | H .
O Ee ) 2 Na
. RN
HO" o
L HO _
ACIDUM ASPARTICUM
Aszparaginsav
COzH
H, NH AT
SN2 CH,
HO,C '
CO,H CO,H
C4H7NO4 M 133,1

Definicid
Az aszparaginsav szaritott anyagra vonatkoztatott (2S)-2-aminobutandisav-tartalma 98,5-101,5%.

Sajatsagok
Fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok. Vizben kevéssé oldddik; alkoholban
gyakorlatilag nem oldédik. Hig asvanyi savak és hig alkaliligok oldjak.

Fehérjeépité aminosav, taplalékkiegésziték komponense.

Azonositas

A. Az anyag feleljen meg a ,Fajlagos optikai forgatéképesség” vizsgalatban (lasd Vizsgalatok) eléirt ko-
vetelménynek.

B. 1 g anyag 10 ml R vizzel készitett szuszpenzidja erésen savas kémhatasu (2.2.4).

C. Infravoros abszorpciés spektrometrias vizsgalat.

D. Vékonyréteg-kromatografias vizsgalat.

Vizsgalatok

Az oldat kiilleme. 0,5 g anyagot 1 M s6savval 10 ml-re oldunk. Az oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem
lehet erésebb, mint a BSs szin—mértékoldaté (2.2.2, Il. médszer).

Fajlagos optikai forgatoképesség. (2.2.7): +24,0 és +26,0 kodzétt. A vizsgalathoz az anyag 2,000 g-jat
R1 s6savval 25,0 ml-re oldjuk és az eredményt a szaritott anyagra vonatkoztatjuk.

Klorid (2.4.4): legfeljebb 200 ppm. 0,25 g anyagot 3 ml R higitott salétromsavban oldunk; az oldatot R

vizzel 15 ml-re higitjuk; a vizsgéalathoz ezt az oldatot hasznaljuk, de az 1 ml R higitott salétromsav helyett
1 mlI R vizet adunk hozza.

Szulfat (2.4.13): legfeljebb 300 ppm. A vizsgalathoz 0,5 g anyagot 4 ml R tdmény sosavban oldunk; az
oldatot R desztillalt vizzel 15 ml-re higitjuk. Az értékelést 30 perc elteltével végezziik.

Aszparaginsav
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Ammonium (2.4.1/B): legfeljebb 200 ppm. Az 6sszehasonlité oldatot 0,1 ml R amménium—mértékoldattal
(100 ppm NHy4*) készitjuk.

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 0,100 g-jat — sziikség esetén enyhe melegitéssel — 50 ml R szén-dioxid-mentes vizben oldjuk.
Az oldatot lehiitjik, 0,1 ml R1 brémtimolkék—oldatot adunk hozza és 0,1 M natrium-hidroxid—mérgoldattal
addig titraljuk, mig az oldat szine sargarol kékre nem valtozik.

1 ml 0,1 M nétrium-hidroxid—méréoldattal 13,31 mg CsH7NO4 egyenértékd.
Az aszparaginsavat egybazisi savként, alkalimetridasan hatarozzuk meg. A brémtimolkék in-
dikator atcsapasi tartomanya pH 6,0 (sarga) — 7,6 (kék).

Vnaon (M) - fnaon - E (mg/mb) 09

C4H7NOg4-tartalom (%) = —
bemérées (mg)

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Acidum asparticum cikkely ,,Az oldat killeme” pont.

2. Kb. 20 mg anyagot 2,0 ml R vizben oldunk. Az oldat néhany csepp R1 ninhidrin—oldattal melegitve
ibolyaskékre szinezddik.

A ninhidrin — az indan-1,2,3-trion stabil hidratja: 2,2-dihidroxiindan-1,3-dion — a-aminosa-
vakkal ibolyaszinli azometin-szarmazékot képez. A reakcié els6 Iépésben egy félaminal ke-
letkezik, mely szén-dioxid- és vizvesztéssel SCHIFF-bazis-tipusu vegyuletté, majd ennek hid-
rolizisével 2-aminoindan-1,3-dionn& alakul. A 2-aminoindéan-1,3-dion erés redukalészer, mely
a ninhidrint 2-iminoindan-1,3-dion keletkezése kdzben 2-hidroxiindan-1,3-dionnéa redukalja. A
2-aminoindan-1,3-dion hidrolizise szintén 2-hidroxiindan-1,3-dionhoz vezet. Az aminosav
jelenlétét mutatd, szines azometin-szarmazék a 2-iminoindan-1,3-dion és a 2-hidroxiindan-
1,3-dion kondenzaciés reakciojaban képzdédik. A ninhidrines szinreakcié primer, vagy
szekunder aminocsoportot tartalmazé vegyiiletek, ill. az ammonia kimutatasara alkalmas, de
tercier aminok esetén nem keletkezik szines termék.

Aszparaginsav
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(0]
CO,H
N CO,H 2
h — oR 1L
R - Hzo NH R
(0]
ninhidrin
- HZO -CO,

0O
NH, R = =N.__R
©i§7 -RCHO *v @:&7\/
(0]

2-aminoindan-

1,3-dion
oxidacio
HZO - NHj
o] OH (0]
+ NH ———> O‘ N
-H,0
O (0] O
2-hidroxiindan- 2-iminoindan-
1,3-dion 1,3-dion

3. Kb. 20 mg anyagot 2,0 ml R vizben oldunk. Az oldathoz 2,5 ml R tozilkloramid-natrium—oldatot és 1,0
ml R natrium-karbonat—oldatot elegyitiink. Masik kémcsében 1,0 ml R natrium-nitrit 10 g/l-es oldatanak
1,0 ml-éhez R1 szulfanilsav—oldatot elegyitiink. Az elegyet 0sszerazzuk, és 5 perc varakozas utan az
anyag oldatahoz ontjiik. Osszerazas és 10-15 perc varakozas utan az oldat narancssargara szinezédik.

ACIDUM BENZOICUM

Benzoesav

©/COZH

C7Hs02 M; 122,1
Definici6é
Benzoesav. Tartalom: 99,0-100,5%.
Sajatsagok

Killem: fehér vagy csaknem fehér kristalyos por, vagy szintelen kristalyok.

Oldékonysag: vizben kevéssé oldddik; forrasban Iévé vizben oldédik; etanolban (96%) és zsiros olajok-
ban béségesen oldadik.

Baktérium- és gombaellenes hatasu fertétlenitészer és tartdsitészer.

Azonositas

A. Olvadaspont (2.2.14): 121-124 °C.

Benzoesav
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B. A benzoation a) pont szerinti azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1), az eldirt valtozas észlelhetd. Az
S oldatot (lasd Vizsgalatok) vizsgaljuk.

Vizsgalatok

S oldat. Az anyag 5,0 g-jat R etanollal (96%) 100 ml-re oldjuk.
Az oldat kiilleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Oxidalhat6 anyagok. 0,2 g anyagot 10 ml forrasban lévé R vizben oldunk. Az oldatot razogatas kdzben
leh(tjuk, és a csapadékos oldatot megszirjiuk. A sziredékhez 1 ml R higitott kénsavat és 0,2 ml 0,02 M
kalium-permanganat—oldatot elegyitiink. Az oldat 5 perc elteltével is r6zsaszinl legyen.

Az oxidalhat6 szennyezédések savas kdzegben mangéan(ll)-ionokkéa redukaljak a permanga-
néatot és az oldat elszintelenedik.

Tartalmi meghatarozas

0,200 g anyagot 20 ml R etanolban (96%) oldunk. Az oldatot, 0,1 ml R fenolvérés—oldatot alkalmazva
indikatorként, 0,1 M nétrium-hidroxid—mérdoldattal addig titraljuk, mig az indikator szine sargéarol ibolyas-
vorosre nem valtozik.
1 ml 0,1 M nétrium-hidroxid—méréoldattal 12,21 mg C7HsO2 egyenérték.
Az alkalimetrias titrdlas soran a benzoesavbdl natrium-benzoat keletkezik. A fenolvords indi-
kator szinvaltozasanak pH-tartoméanya: 6,8 (sarga) — 8,4 (vorésesibolya).
CO2H CO.Na

C7He0,-tartalom (%) = Vnaor (M) - fyaow - E (mg/ml) 1
bemérés (mg)

Tajékoztatd vizsgalat

1. 0,50 g anyag 25,0 mI R vizben melegitéssel szintelenil oldédjék. Az oldatot rAzogatas kézben lehdtjuk,
majd megsz(rjik. 5,0 ml sziiredék 1 csepp R metilvorés—oldattél pirosra szinezédik.

A benzoesav vizes oldata savas kémhatasi, melyet a metilvords indikator piros szine jelez. A
metilvords indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 4,4 (vorés) — 6,0 (sarga).

2. A sziredék masik 5,0 ml-éhez 8-10 csepp R2 vas(lll)-klorid—oldatot adva halvany, hlsszinli csapadék
keletkezik, amely par csepp R higitott s6savban oldédik.

Vizben rosszul oldodé, dihidroxo-hexabenzoato-triferri(lll)-monobenzoat komplex keletkezik
(lasd benzoatok altalanos azonossagi vizsgalata). Sav hatasara a komplex elbomlik.

ACIDUM BORICUM

Boérsav
HsBO3 M; 61,8
Definicio

Tartalom: 99,0-100,5%.

Bérsav
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Sajatsagok
Kullem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por, vagy szintelen, fényl8, sikos tapintasu kristalylemezkék
vagy fehér vagy csaknem fehér kristalyok.

Oldékonysag: vizben és etanolban (96%) oldddik; forrasban 1évé vizben és 85%-0s glicerinben béségesen
oldadik.

Gyenge bakteriosztatikus és fungisztatikus hatasu vegyiilet.

Azonositas
A. 0,1 g anyagot 5 ml R metanolban enyhe melegitéssel oldunk. 0,1 ml R témény kénsav hozzaadasa utan
az oldatot meggyujtjuk; a lang széle z6ld szind.
lllékony (fp: 68,5 °C) bdrsav-trimetilészter képzddik, mely a lang szegélyét zéldre szinezi.
H3BOs3 + 3 CH3OH - B(OCH3)s + 3 H20
B. Az S oldat (lasd Vizsgalatok) savas kémhatasu (2.2.4).

Vizsgalatok

S oldat. Az anyag 3,3 g-jat 80 ml forrdsban 1évé R desztillalt vizben oldjuk. Az oldatot lehdtjuk, majd R
desztillalt vizbél készitett R szén-dioxid-mentes vizzel 100 ml-re higitjuk.

Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

pH (2.2.3): 3,8-4,8. Az S oldatot vizsgaljuk.

Szerves anyagok. Az anyag, mikdzben fokozatosan enyhe vordsizzasig hevitjik, nem sététedhet meg.
Szulfat (2.4.13): legfeljebb 450 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 10 ml-ét R desztillalt vizzel 15 ml-re higitjuk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfelijebb 15 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 8sszehasonlit6 oldatot 2,5 ml
R 6lom-mértékoldat (2 ppm Pb?*) és 7,5 ml R viz elegyével készitjik.

Tartalmi meghatarozas

1,000 g anyagot melegités kézben oldunk 15 g R mannit 100 ml R vizzel késziilt oldatdban. Az igy nyert
oldatot, 0,5 ml R fenolftalein—oldatot alkalmazva indikatorként, 1 M natrium-hidroxid—mérgoldattal r6zsa-
szinig titraljuk.

1 ml 1 M natrium-hidroxid—mérdoldattal 61,8 mg HsBOs egyenértéka.

A bérsav tdl gyenge sav ahhoz, hogy alkalimetriasan kézvetlenl titralhat6 legyen. Polialko-
holokkal (pl. mannit, invertcukor) azonban ecetsav er6sségil, egybazisu savat képez, amely
fenolftalein indikator jelenlétében natrium-hidroxiddal titralhat6. A fenolftalein indikator szin-
valtozasanak pH-tartomanya: 8,2 (szintelen) — 10,0 (piros).

C-0 OH o) c|: c|: o.__0 c|:
T U O e e - O U T Ee
—c|:—0H no B on Ho—cls— —clz—o o—clz—

Vv ml) . f . E (mg/ml
H3;BOs-tartalom (%) = naon (M1 - fzon (mg/ml) . 100

bemérés (mg)

Tajékoztatd vizsgalat
1. L&sd Acidum boricum cikkely ,Az oldat kulleme” pont.

2. Lasd Acidum boricum cikkely A. azonositas.
3. Léasd Acidum boricum cikkely B. azonositéas.

Bérsav
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ACIDUM CITRICUM MONOHYDRICUM

Citromsav-monohidrat

HO_ CO,H

HO,C coH 10

CsHsO7 . H20 Mr 210,1
Definicid
2-Hidroxipropan-1,2,3-trikarbonsav. Tartalom: 99,5-100,5%.

Sajatsagok

Kullem: fehér, vagy csaknem fehér kristalyos por, vagy szintelen kristalyok ill. szemcsék; elmallasra
hajlamos.

Oldékonysag: vizben nagyon béségesen oldédik; etanolban (96%) béségesen oldédik.

Soival egyttt a vizelet pH-janak bedllitasara, ezaltal urat vesekdvek oldasara alkalmazzak.
izjavitd és savanyit6 gyogyszertechnoldgiai segédanyag, pezsgétablettak, granulatumok
szétesést elésegité komponense.

Azonositas

A. Az anyag 1 g-jat 10 ml R vizben oldjuk. Az oldat er6sen savas kémhatasu (2.2.4).
B. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

C. 1 ml R ecetsavanhidrid és 3 ml R piridin elegyében kb. 5 mg anyagot oldunk. Voros szinezédés ész-
lelhetd.

A reakci6 elsé [épésében O-acetilcitromsav-y-anhidrid keletkezik, mely piridinben nem tiszta-
zott szerkezet(, szines vegydletté alakul.
HsC
3 \740
0
0 voros

HO,C o szinez6dés

HO,_ CO,H (CH3CO),0
HO,C CO,H Sl

(0]

D. Az anyag 0,5 g-jat 5 ml R vizben oldjuk. Az oldatot 1 M natrium-hidroxid—oldattal (kb. 7 ml) semlege-
sitjik, majd 10 ml R kalcium-klorid—oldattal elegyitjuk, és forrasig melegitjik. Fehér csapadék képzédik.

A semlegesitett oldatbdl forralds hatasara tercier kalcium-citrat csapadék keletkezik (a kalci-
um-citrat forré vizben rosszabbul old6dik, mint hidegen). Borkésav esetén a kalcium-tartarat
csapadék forralas nélkill is levalik.

) HO CO, -
o,c._X_‘co, | 3¢

2

E. Viztartalom (lasd Vizsgalatok).

Vizsgalatok

Az oldat killeme. Az anyag 2,0 g-jat R vizzel 10 ml-re oldjuk. Az oldat tiszta legyen (2.2.1) és szintelen
vagy szine nem lehet erésebb, mint az Sz, a BS7 vagy a ZS7 szin—-mértékoldaté (2.2.2, Il. modszer).

Citromsav-monohidrat
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Oxalsav : legfeljebb 360 ppm, vizmentes oxalsavban kifejezve. 0,80 g anyagot 4 ml R vizben oldunk, majd
az oldathoz 3 ml R tdomény sosavat és 1 g szemcsés R cinket adunk, és az elegyet 1 percig forraljuk. Két
perces allas utan a felliluszo folyadékot R fenilhidrazin-hidroklorid 10 g/l toménységi oldatanak 0,25 ml-ét
tartalmazo6 kémcsébe toltjik, majd forrasig melegitjik és gyorsan leh(tjik. Az oldatot méréhengerbe dntjik,
és vele egyenlé térfogatt R tomény sésavat és R kalium-[hexaciano-ferrat(ll1)] 50 g/l téménységi oldatanak
0,25 ml-ét hozzdadva, 6sszerazzuk. 30 perc elteltével az oldat nem szinezédhet er6sebben rézsaszindre,
mint az egyidejlleg és azonos mddon készitett sszehasonlit6 oldat. Az 6sszehasonlit6 oldat készitéséhez
a vizsgalando anyag oldata helyett R oxalsav 0,1 g/l téménységi oldatanak 4 ml-ét hasznaljuk.

Az oxalsav-szennyezést a cink és sdsav reakcidjaban fejlédé naszcens hidrogén glioxilsavva
(és glikolsavvd) redukalja. A glioxilsav fenilhidrazinnal képz6dé hidrazonszarmazéka a fenil-
hidrazin kalium-[hexaciano-ferrat(lll)]-os oxidacidjaval keletkezé fenildiazénium séval szén-
dioxid fejlédés kdzben voros szinl 1,5-difenilformazanna alakul.

~NH,
Hi CO-H
2
e
HN/N
cl;ozH Zn Cl:OZH _
CO,H HCI CHO
glioxilsav e, }\I—N\
m ) N—=N
/NH2
HN N +
K3[Fe(CN)gl B
1,5-difenilformazéan
fenilhidrazin

Szulfat (2.4.13): legfeljebb 150 ppm. A vizsgalathoz az anyag 2,0 g-jat R desztillalt vizzel 30 ml-re oldjuk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 10 ppm. Az anyag 5,0 g-jat részletekben adagolt R higitott natrium-hid-
roxid—oldat 39 ml-ében oldjuk, majd az oldatot R desztillalt vizzel 50 ml-re higitjuk. Az oldat 12 ml-ét vizs-
galjuk. Az 6sszehasonlito oldatot R 6lom—mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjik.

Viztartalom (2.5.12): 7,5-9,0%. 0,500 g anyagot félmikro-médszerrel vizsgalunk.

Tartalmi meghatarozas

Az anyagot 0,550 g-jat 50 ml R vizben oldjuk. Az oldatot, 0,5 ml R fenolftalein—oldatot alkalmazva indika-
torként, 1 M natrium-hidroxid—mérdoldattal titraljuk.

1 ml 1 M natrium-hidroxid—mérdéoldattal 64,03 mg CesHsO7 egyenérték.

A citromsavat haromértékl savként, alkalimetriasan hatarozzuk meg. A fenolftalein indikator
szinvaltozasanak pH-tartomanya: 8,2 (szintelen) — 10,0 (piros).

VNaoH (MI) . fnaon - E (mg/ml) 100
bemérés (mg)

CgHgO7-tartalom (%) =

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Acidum citricum monohydricum cikkely ,Az oldat killeme” pont.

2. Lasd Acidum citricum monohydricum cikkely A. azonositas.

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.

Citromsav-monohidrat
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A permanganat a citromsavat aceton-dikarbonsavva oxidalja (lasd citratok altalanos azonos-
sagi vizsgalata), mely higany(ll)-szulfattal (DENIGES-reagens) vizben rosszul old6do, bazisos

sét képez.
CO,H COH
OH  KMno, HgSO, Q
— O —> 0 Hg . HgSO, . 2 HgO
CO2H O
CO,H CO,H
aceton- 9
dikarbonsav
ACIDUM LACTICUM
Tejsav
HsC CO,H | .
< és enantiomere
H OH
C3HsO3 M; 90,1
Definicid

Keverék, melynek dsszetevéi: 2-hidroxipropansav, ennek kondenzéacios termékei, pl. laktoil-tejsav és poli-
tejsavak, valamint viz. A tejsav és a politejsavak kozti egyensuly a koncentracio és a hémérséklet fiiggvé-
nye. A tejsav rendszerint racemat ((RS)-tejsav).

Tartalom: 88,0-92,0 %m/m C3HeOs.

Sajatsagok
Kullem: szintelen vagy kissé sargas szind, szirupszer( folyadék.

Oldékonysag: vizzel és etanollal (96%) elegyedik.
Higitott oldatat fert6tlenitészerként hasznaljak.

Azonositas

A. Az anyag 1 g-jat 10 ml R vizben oldjuk. Az oldat er6sen savas kémhatasu (2.2.4).
B. Relativ sirliség (2.2.5): 1,20-1,21.
C. Alaktation azonosséagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelheté.

Vizsgalatok

S oldat. Az anyag 5,0 g-jat 42 ml 1 M nétrium-hidroxid—méréoldatban oldjuk, majd az oldatot R desztillalt
vizzel 50 ml-re higitjuk.

Kullem. A vizsgaland6 anyag szine nem lehet er6sebb, mint az Se szin—-mértékoldaté (2.2.2, Il. modszer).

Cukrok és egyéb redukalé anyagok. Az S oldat 1 ml-éhez 1 ml 1 M sésavat elegyitiink. Az oldatot forrasig
melegitjik, lehdlés utan 1,5 ml 1 M néatrium-hidroxid—oldatot és 2 ml R réz(ll)-tartarat—oldatot adunk hozza,
majd ismét forrasig melegitjik. Ekdzben sem voros, sem zdldes szinl csapadék nem valhat le.

Tejsav
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A vizsgalat, mely a szirupokkal valo dsszetévesztés kizarasara is szolgal, a redukald cukrok
FEHLING-reakcidval torténd kimutatasan alapul. A réz(ll)-ionok redukcidjaval téglavords réz(l)-
oxid keletkezik. A sdsavas forralas sordn az oligo- vagy poliszacharidok redukalé mo-
noszacharidokka hidrolizalnak. A mintaban eléfordulé mézga (viszk6zus poliszacharid) réz(ll)-
sokkal zold szinezédést ad.

Os _H _ Os__OH
? +2Cu®* + 40H —> ? + Cu0 + 2H0

Citromsav, oxalsav és foszforsavak. Az S oldat 5 ml-ét R1 higitott ammonia—oldattal gyengén megli-
gositjuk (2.2.4), majd 1 ml R kalcium-klorid—oldat hozzaadasa utan 5 percig vizfirdén melegitjuk. Az oldat
sem melegités el6tt, sem melegités utan nem lehet erésebben opalos, mint az az elegy, amelyet 1 ml R
vizbdl és 5 ml S oldatbol készitettiink.

Szennyezett minta esetén kalcium-oxalat, -citrat, illetve -foszfat csapadék keletkezik. A vizs-

galat a foszforsavval valé 0sszetévesztés kizarasara is szolgal.
Szulfat (2.4.13): legfeljebb 200 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 7,5 ml-ét R desztillalt vizzel 15 ml-re higitjuk.
Kalcium (2.4.3): legfeljebb 200 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 5 ml-ét R desztillalt vizzel 15 ml-re higitjuk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 10 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 6sszehasonlité oldatot R
O6lom-mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjik.

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 1,000 g-jat Gvegdugés lombikba mérjik, 10 ml R vizet és 20,0 ml 1 M nétrium-hidroxid—
mérdoldatot adunk hozza, majd lezarjuk a lombikot. 30 perc varakozas utan az oldatot, 0,5 ml R fenolfta-
lein—oldatot alkalmazva indikatorként, 1 M sésav—mérdoldattal az oldat r6zsaszinének eltiinéséig titraljuk.

1 ml 1 M natrium-hidroxid—mérdéoldattal 90,1 mg CsHeO3 egyenértékd.

A hidroxisavak funkcids csoportjainak észterképzési reakciéi miatt a készitmény szabad tejsav
mellett mindig tartalmaz tobb-kevesebb észterszarmazékot (O-laktoil-tejsav és tovabbi tejsav-
oligomerek, ill. dilaktid) is.

O

HO 0

CH3 (@]

O-laktoil-tejsav dilaktid

A mintahoz adott natrium-hidroxid felesleggel a szabad, valamint a ligos kdzegben megindulé
észterhidrolizissel kialakulé karboxilcsoportok natriumsot képeznek (a 30 perces szoba-
hémérsékleten torténé allassal csak részleges észterhidrolizis érhetd el). A ligfelesleget
acidimetriasan mérjik vissza. A fenolftalein indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 8,2
(szintelen) — 10,0 (piros).

HO~_-CO-H HO~_-CO:Na
h + NaOH —> + H,0

CH CH
QO  CO,H
)\2 HO-_-CO,Na
ale 0" CH, *+ 2NaOH — 2 T + H0
& CHy

Tejsav
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O

HsC\HJ\ HO.__CO,Na
0) 2
+2NaOH — > 2 T

0]
e

o

[VNaon (MI) . fnaon = Vier (M) « fyel] - E (mg/ml)

bemérés (mqg)

C3HgO3-tart. (%) = . 100

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Acidum lacticum cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.
2. Lasd Acidum lacticum cikkely A. azonositas.

3. 5,0 ml R kalium-permanganat-oldat és 5 csepp anyag elegyét forrasig melegitjik. A folyadék elszinte-
lenedik, és acetaldehid-szagu lesz.

A tejsav permanganatos oxidaciéjaval piroszélésav keletkezik, mely hevitve, dekarboxilez6-
déssel acetaldehiddé alakul.

HO._COH  kmno OxCOH A Ox H

YO M0, TN 20 YT 4 co,
CHj CH3 CH3
pirosz 6lésav acetaldehid

ACIDUM NICOTINICUM

Nikotinsav

NZ | CO,H
A
CsHsNO2 123,1
Definicid
A nikotinsav szaritott anyagra vonatkoztatott piridin-3-karbonsav-tartalma 99,5-100,5%.
Sajatsagok

Fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por, forrasban levé vizben és forrasban levd alkoholban oldodik;
vizben mérsékelten oldédik. Hig alkaliligok és alkali-karbonatok hig oldatai oldjak.

Antihiperlipidémias (vérlipid-szint csékkentd), értagitd, valamint Bz-vitamin-hatasu vegyilet.

Azonositas
A. Olvadaspont (2.2.14): 234-240 °C.

B. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

C. Kb. 10 mg anyagot 10 ml R vizben oldunk. Az oldat 2 ml-ét R brém-cianid—oldat 2 ml-ével és R anilin
oldatanak (25 g/l) 3 ml-ével elegyitjik. Az elegyet 6sszerazzuk. Sarga szinezdédés keletkezik.

Nikotinsav
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A reakcio elsé lépésében brom-ciannal egy kvaterner piridinium s6 (1-ciano-3-karboxipiridi-
nium-bromid) keletkezik, majd anilinnel a 2-helyzet(, elektronhianyos szénatomon egy fenil-
amino-addukt alakul ki. A piridingy@ra felnyilasaval és a cianimin csoport anilines transzimi-
nalédasaval egy rezonancia-stabilizalt, sarga polimetin-vegyilet keletkezik. A médszer 2-
helyzetben szubsztitualatlan piridinszarmazékok azonositasara alkalmas (KONIG-reakcio).

N

N _
+
S
CO,H @\COH - HBr Q
2

I

45

o |
@NMNO -
i E=] Qll

= - H,N-CN
co,

NS AN
g 1S

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 0,250 g-jat 50 ml R vizben oldjuk. Az oldatot, 0,25 ml R fenolftalein—oldatot alkalmazva indika-
torként, 0,1 M natrium-hidroxid—mérdoldattal rézsaszinig titraljuk. Ures kisérletet is végzink.

1 ml 0,1 M nétrium-hidroxid—méréoldattal 12,31 mg CsHsNO2 egyenértékdi.
A nikotinsavat alkalimetrids mddszerrel, egyértéki savként titraljuk. A fenolftalein indikator
szinvaltozasanak pH-tartomanya: 8,2 (szintelen) — 10,0 (piros).

N

2 /N
| + NaOH —> | + H,0
N N
COZH COzNa

ures

\% ml) - V mi)] . f E (mg/ml
CeHsNO,-tartalom (%) = [Vnaon (Ml) - Vaor(mD] . fnaon - E (mg/ml) 49
bemérés (mg)

Tajékoztatd vizsgalat
1. 0,10 g anyagot 10,0 ml R szén-dioxid-mentes vizben oldunk. Az oldatba martott R kék lakmuszpapir
megpirosodik.
A nikotinsav vizes oldata savas kémhatasu, melyet a kék lakmuszpapir szinvaltozasa jelez. A
lakmusz szinvaltozasanak pH-tartomanya: 5 (voros) — 8 (kék).
2. Az oldat 5,0 ml-es részletét 2,5 ml R higany(ll)-klorid—oldattal elegyitjik. Lassanként fehér csapadék
valik le.
A nikotinsav vizben rosszul old6dé higany(ll)-s6ja keletkezik.

Cl

H

N+
L
N-">c0;5), He?t

Nikotinsav
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ACIDUM SALICYLICUM

Szalicilsav
@C O,H
OH
C7H6O3 Mr 138,1
Definicio
2-Hidroxibenzolkarbonsav. Tartalom: 99,0-100,5% (szaritott anyagra).

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por, fehér vagy szintelen, ti alaku kristalyok.

Oldékonysag: vizben kevéssé oldodik; etanolban (96%) béségesen oldddik; diklormetanban mérsékelten
oldédik.

Keratolitikus és gombaellenes hatasu bérgyégyaszati készitményekben hasznaljak.

Azonositas

A. Olvadaspont (2.2.14): 158-161 °C.
B. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

C. Az oldat 1 ml-ével a szalicilation a) pont szerinti azonossagi reakcitjat elvégezve (2.3.1), az el6irt
valtozas észlelhetd. A vizsgalathoz kb. 30 mg anyagot 5 ml 0,05 M nétrium-hidroxid—oldatban oldunk,
az oldatot sziikség esetén semlegesitjiik, majd R vizzel 20 ml-re higitjuk.

Vizsgalatok

S oldat. 2,5 g anyagot 50 ml forrasban levé R desztillalt vizben oldunk. A leh(tott oldatot megszirjik.

Az oldat kiilleme .1 g anyagot 10 ml R etanolban (96%) oldunk. Az oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen
(2.2.2, 1. mbdszer).

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 0,120 g-jat 30 ml R etanolban (96%) oldjuk, majd 20 ml R vizet adunk hozza. Az igy nyert oldatot,
0,1 ml R fenolvérés—oldatot alkalmazva indikatorként, 0,1 M néatrium-hidroxid—mérdéoldattal titraljuk.

1 ml 0,1 M natrium-hidroxid—mérgoldattal 13,81 mg C7HsOs egyenértékd.

Fenolvoros indikator mellett a szalicilsavat egyértékl savként, alkalimetriasan hatarozzuk
meg. A fenolvords indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 6,8 (sarga) — 8,4 (vorosesibo-

lya).
CO,H CO,Na
@ + NaOH —> @ + H0
OH

OH

Vnaon (M) - frnaow - E (Mg/mb) 4
bemérés (mg)

C,HgO3-tartalom (%) =

Tajékoztatd vizsgalat

1. Lasd Acidum salicylicum cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.

Szalicilsav
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2. Kb. 10 mg anyagot 5,0 ml R vizben enyhe melegitéssel oldunk. Az oldatba martott R kék lakmuszpapir
rézsaszini lesz.

A szalicilsav vizes oldata savas kémhatasi. A lakmusz szinvaltozasanak pH-tartomanya: 5
(voros) — 8 (kék).

3. Alehitott oldat R2 vas(lll)-klorid—oldat néhany cseppjétdl sotét ibolyaszini lesz.

Vas(lll)-ionokkal haromligandumos kelatkomplex keletkezik (lasd szalicilat altalanos azo-
nossagi vizsgalata).

ACIDUM SORBICUM

Szorbinsav

CO,H
H3C/\/\/ 2
CsHsgO2 M, 112,1
Definicid
(2E,4E)-Hexa-2,4-diénsav. Tartalom: 99,0-101,0% (vizmentes anyagra).
Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por.

Oldékonysag: Vizben kevéssé oldddik; etanolban (96%) béségesen oldodik.
Mikrobioldgiai tartésitoszer, f6leg gombaellenes hatasu.

Azonositas

A. Olvadaspont (2.2.14): 132-136 °C.

B. Ultraibolya és lathat6é abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.
C. Infravords abszorpciés spektrofotometrias vizsgalat.
D

. Kb. 0,2 g anyagot 2 ml R etanolban (96%) oldunk. Az oldathoz 0,2 ml R brémos vizet adunk. Elegyités-
kor a brémos viz szine eltinik.

A reakci6 soran a szorbinsav olefinkotéseire brom addicional6dik.

Vizsgalatok

S oldat. 1,25 g anyagot R etanollal (96%) 25 ml-re oldunk.
Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Acidum sorbicum cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.

2. Az anyag telitett R vizes oldata savas kémhatasu.
3. Léasd Acidum sorbicum cikkely D. azonositas.

Szorbinsav
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ACIDUM TARTARICUM

Bork 6sav

y CO,H
’/OHco H e
HO,C™ <772 HO——H
H OH CO,H
C4HsO6 M, 150,1
Definici6

(2R,3R)-2,3-Dihidroxibutandisav. Tartalom: 99,5-101,0% (szaritott anyagra).

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok.

Oldékonysag: vizben nagyon béségesen oldéddik; etanolban (96%) béségesen oldédik.

Antioxidans vegyiilet, pezsgétablettak, granulatumok szétesését elésegité adalékanyagként
hasznaljak. Gyogyszeranalitikai reagens.

Azonositas

A. Az S oldat (lasd Vizsgalatok) er6sen savas kémhatasu (2.2.4).
B. A tartaration azonossagi reakcioit elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozasok észlelheték.

Vizsgalatok

S oldat. 5,0 g anyagot R desztillalt vizzel 50 ml-re oldunk.

Az oldat kiilleme. Az S oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem lehet er6sebb, mint az Ss szin—-mértékoldaté
(2.2.2, 1. médszer).

Fajlagos optikai forgatoképesség (2.2.7): +12,0 és +12,8 kozott (szaritott anyagra). A vizsgalathoz
5,00 g anyagot R vizzel 25,0 ml-re oldunk.

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 0,650 g-jat 25 ml R vizben oldjuk. Az oldatot, 0,5 ml R fenolftalein—oldatot alkalmazva indikator-
ként, 1 M natrium-hidroxid—mérgoldattal rozsaszinig titraljuk.
1 ml 1 M natrium-hidroxid—mérdéoldattal 75,05 mg C4sHesOs egyenérték.
A borkdsavat kétérték(i savként, alkalimetrias mddszerrel hatarozzuk meg. A fenolftalein
indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 8,2 (szintelen) — 10,0 (piros).
Vnao (ml) . fyaon - E (mg/mD) 49
bemérés (mg)

C4HgOg-tartalom (%) =

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Acidum tartaricum cikkely ,,Az oldat killeme” pont.

2. Lasd Acidum tartaricum cikkely A. azonositéas.
3. Lasd Acidum tartaricum cikkely B. azonositas.

Bork 6sav



Aether 59

AETHER
Eter

HaC” 07 “CHj

C4H100 M: 74,1
Definicid
Az éter dietil-éter, amely megfeleld koncentraciéban alkalmas, nem illékony antioxidanst is tartalmazhat.

Sajatsagok
Tiszta, szintelen, illékony, nagyon gyulékony folyadék. Vizben oldédik; alkohollal, diklérmetannal és zsiros
olajokkal elegyedik.

Inhalaciés narkotikum. Gyogyaszati alkalmazasa gyulékonysaga és mellékhatasai miatt nap-
jainkra visszaszorult. A gyégyszeranalitikdban oldészerként hasznaljak.

Vizsgalatok

Savassag. 20 ml R alkohol és 0,25 ml R1 brémtimolkék-oldat elegyéhez cseppenként annyi 0,02 M
natrium-hidroxid—mérdoldatot adunk, hogy a keletkezé kék szin 30 masodpercig megmaradjon. Ezutan az
oldatot 6sszerazzuk a vizsgaland6 anyag 25 ml-ével. Az igy nyert elegyhez annyi 0,02 M natrium-hidroxid—
mérdoldatot csepegtetiink, hogy az ismét megjelend kék szin 30 masodpercig megmaradjon. A 0,02 M
natrium-hidroxid—mérdéoldatbdl legfeljebb 0,4 ml fogyhat.

A bromtimolkék indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 5,8 (sarga) — 7,4 (kék). Az enyhén

ligos oldatot a vizsgalando éterrel 6sszerazva, a pH-érték nem csokkenhet jelentésen.
Idegen szagu anyagok. 80 mm atmérdji, kor alaki szirépapirt 5 ml vizsgalandé anyaggal atnedvesitiink,
majd hagyjuk az anyagot elparologni. Kdzvetlenil az elparolgas utan idegen szag ne legyen érezheté.
Aldehidek. 10,0 ml anyagot tvegdugés méréhengerben 1 ml R Iigos kalium-[tetrajodo-merkurat(ll)]-ol-
dattal 10 mésodpercig rdzogatjuk. A keveréket fénytdl védett helyre tessziik. 5 perc elteltével az alsé fazis
sargan vagy vérdosesbarnan opalizalhat, de sziirke vagy fekete opaleszcencia nem mutatkozhat.

Az éter oxidacidja soran képzdd6 acetaldehid (lasd ,Peroxidok” vizsgalat magyarazata) a hi-

gany(Il)-komplexbdl fém higanyt valaszt le.

[HgI4]>~ + CH3CHO + H20 - Hg + CH3CO2H + 4 I~ + 2 H*

Peroxidok. Egy kb. 15 mm atmérgji, 12 ml-es, ivegdugds méréhengerbe 8 ml R kalium-jodid—keményit6—
oldatot mériink, majd a méréhengert teljesen megtoltjiik a vizsgalandé anyaggal. Erételjes 6sszerazas utan
a keveréket fénytdl védett helyre tessziik. 5 percen belil a keverék nem szinezédhet.

A peroxidszennyezés a jodidot j6dda oxidalja, mely keményitével kék szini komplexet képez.
R!-0-0-R?+ 21" 4+ 2 H* 5 I» + R!~OH + R?>-OH
R-O-O-H+ 21~ + 2 H* - I>+ R-OH + H20
Az étert desztillalni csak akkor szabad, ha megfelel e vizsgalat kovetelményeinek!

A leveg6 oxidalo hatédséara robbanékony éter-peroxidok képzédhetnek. A folyamatot napfény,
vasnyomok, valamint szerves szennyezéanyagok gyorsitjak.

Eter
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H;C._ _O.__CH
0] 3 ~ -3 H;C._ _O.__CHjy
ch\/O\/CHg T2> \Or - \n/ ~~
V HO/ 'HZO O
hidroperoxi-dietil-éter etil-acetat
- H20;
H,O H3C O\/CHg H3C O
H)Cq O._CHy —2» T ——> 7+ HO_CHq
OH H
etil-vinil-éter acetaldehid- acetaldehid etanol
etilacetdl
Tajékoztatd vizsgalatok
1. Lasd Aether cikkely ,Idegen szagu anyagok” pont.
ALCOHOL ISOPROPYLICUS
Izopropil-alkohol
OH
H3C~ “CHs
C3HsO M; 60,1
Definicid
Propéan-2-ol.
Sajatsagok

Killem: tiszta, szintelen folyadék.
Oldékonysag: vizzel és alkohollal elegyedik.

Az etanolhoz hasonlé fertétlenitészer. Egyes kozmetikumokban olddszerként is hasznaljak.

Azonositas

A. Relativ sir(iség (2.2.5): 0,785-0,789.
. Torésmutato (2.2.6): 1,376-1,379.

B
C. Infravords abszorpciés spektrofotometrias vizsgalat.
D

. 1 ml anyagot 4 ml R vizzel elegyitiink majd dvatosan R dimetilamino-benzaldehid R témény kénsavval
készitett, 10 g/l toménységl oldatanak 2 ml-ét adjuk hozzéa ugy, hogy a két réteg ne keveredjen dssze.
A két folyadék hatarfeliiletén azonnal vorés-lila szinez6dés mutatkozik. A teljes kénsavas fazis szine 2-

5 perc elmultaval fokozatosan lilava valik.

Az izopropil-alkohol a kénsavas oldatban acetonna oxidalédik. Az aceton 4-(dimetilamino)-
benzaldehiddel vorés szinl dibenzalaceton-szarmazékot képez, mely savas kézeghen egy

mezomeéria-stabilizalt kationna protonalédik.

Izopropil-alkohol
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OH CHO

H3C)\CH3
H,SO, | oxidacié
N(CH3),
4-(dimetilamino)-
O benzaldehid
J >
HsC CH;
aceton CHs dibenzalaceton- CH;3

szarmazék

Vizsgalatok

Killem. A vizsgalandé anyag tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. moédszer). 1 ml anyagot R vizzel

20 ml-re higitunk. Az oldat 5 perc elteltével tiszta legyen (2.2.1).

Peroxidok. Egy kb. 15 mm atméréjli, 12 ml-es, tivegdugds kémcsébe 8 ml R kalium-jodid—keményité—
oldatot mériink, majd a kémcsovet a vizsgaland6 anyaggal teliesen megtoltjik. Az erételjes dsszerazas

utan a fénytél védett helyre tett oldat 30 percen belil nem szinezédhet el.

A peroxidszennyezés a jodidot j6dda oxidalja, mely keményitével kék szinli komplexet képez

(reakcidegyenletek: lasd Aether cikkely ,Peroxidok” vizsgalat magyarazata).

Tajékoztatd vizsgalatok

1. Lasd Alcohol isopropylicus cikkely ,Killem” pont.
2. Lasd Alcohol isopropylicus cikkely ,,Oldékonysag” pont.

ALUMEN

Aluminium-kélium-szulfat
AIK(SO4)2 . 12 H20 M, 474,4
Definicid
Az aluminium-kalium-szulfat AIK(SO4)2.12H,0O-tartalma 99,0-100,5%.
Sajatsagok
Killem: szemcsés por vagy szintelen, atlatszo, kristalyos témeg.

Aluminium-kalium-szulfat
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Oldékonysag: vizben bdségesen oldddik; forrasban levd vizben nagyon béségesen oldodik; glicerinben
oldédik; etanolban (96%) gyakorlatilag nem oldédik.

Osszehz6 (adsztringens) tulajdonsaga miatt bérgyogyaszati készitményekben és szajvizek-
ben alkalmazzéak. Vérzéscsillapitasra is hasznaljak (timso).

Azonositas

A. A szulfation azonossagi reakcidit elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozasok észlelheték. Az S oldatot (lasd
Vizsgalatok) vizsgaljuk.

B. Az aluminiumion azonosséagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd. A S oldatot (lasd
Vizsgalatok) vizsgaljuk.

C. A kéaliumion a) pont szerinti azonossagi reakcibjat elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozas észlelhets. A

vizsgélathoz az S oldat 10 ml-ét 0,5 g R néatrium-hidrogén-karbonéttal 6sszerazzuk, majd megszirjik,
és a sziredéket vizsgaljuk.

Vizsgalatok

S oldat. 2,5 g anyagot R vizzel 50 ml-re oldunk.
Az oldat kiillleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).
pH (2.2.3): 3,0-3,5. A vizsgalathoz 1,0 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 10 ml-re oldunk.

Ammonium (2.4.1): legfeljebb 0,2%. Az S oldat 1 ml-éhez 4 ml R vizet adunk. A vizsgéalathoz az igy nyert
oldat 0,5 ml-ét R vizzel 14 ml-re higitjuk.

Vas (2.4.9): legfeljebb 100 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 2 ml-ét R vizzel 10 ml-re higitjuk. A vizsgalat
soran 0,3 ml R tioglikolsavat hasznalunk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 20 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 6sszehasonlité oldatot R
O6lom-mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjik.

Tajékoztatd vizsgalat

1. Az anyag enyhén hevitve megolvad, felpuffad. A kristalyviz pezsgés kdzben forr el beléle, és a szilard
maradék fehér.

Lasd Alumen cikkely ,,Az oldat killeme” pont.

Lasd Alumen cikkely A. azonositas.

Lasd Alumen cikkely B. azonositas.

A

Lasd Alumen cikkely C. azonositas.

ALUMINII SULFAS

Aluminium-szulfat

Definicid

Az aluminium-szulfat Al2(SO4)s-tartalma (M, 342,1) 51,0-59,0%. Az anyag valtoz6 mennyiségi kristalyvizet
tartalmaz.

Sajatsagok

Killem: szintelen, fénylé kristalyok vagy kristalyos tdmeg.

Oldékonysag: hideg vizben oldédik; forré vizben béségesen oldddik; etanoban (96%) gyakorlatilag nem
oldédik.

Aluminium-szulfat
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Adsztringens (6sszehlzd) hatasu vegyulet. |zzadasgatlo készitményekben, kiilséleg hasz-
naljak.
Azonositas
A. A szulfation a) pont szerinti azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozas észlelheté. Az S
oldatot (lasd Vizsgalatok) vizsgaljuk.

B. Az aluminiumion azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd. Az S oldatot (lasd
Vizsgalatok) vizsgaljuk.

Vizsgalatok

S oldat. 2,5 g anyagot R vizzel 50 ml-re oldunk.

Az oldat killleme. Az S oldat opalossaga nem lehet erésebb, mint a Ill. szamu 6sszehasonlité szuszpen-
Zioé (2.2.1). Az S oldat szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

pH (2.2.3) 2,5-4,0. A vizsgéalathoz 0,5 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 25 ml-re oldunk.
Ammonium (2.4.1): legfeljebb 500 ppm. A vizsgélathoz az S oldat 0,4 ml-ét R vizzel 14 ml-re higitjuk.

Vas (2.4.9): legfeljebb 100 ppm. Az S oldat 2 ml-ét R vizzel 10 ml-re higitjuk. A vizsgalat soran 0,3 ml R
tioglikolsavat hasznalunk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 50 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 8 ml-ét R vizzel 20 ml-re higitjuk, s az
igy kapott oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 6sszehasonlité oldatot R 6lom—mértékoldattal (1 ppm Pb?*) ké-
szitjuk.

Tajékoztatd vizsgalat

1. Az anyag hevitve megolvad, a kristalyviz pezsgés kdzben forr el belble, mik6zben az anyag beszéarad.
Maradéka huzamosabb hevitésre is fehér marad.

2. Léasd Aluminii sulfas cikkely ,Az oldat killleme” pont.
3. Lé&sd Aluminii sulfas cikkely A. azonosités.
4. Lasd Aluminii sulfas cikkely B. azonositas.

AMMONII BROMIDUM

Ammaonium-bromid

NH.Br M: 97,9
Definicio
Tartalom: 98,5-100,5% (szaritott anyagra).
Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por, vagy szintelen kristalyok; nedvszivo.
Oldékonysag: vizben béségesen oldddik; etanolban (96%) mérsékelten oldodik.
Levegd vagy fény hatdsara megsargul.

Szedativ (nyugtato) hatasu vegydulet.
Azonositas

A. A bromidion a) pont szerinti azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd.

Ammoénium-bromid
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B. Az ammoéniumsok azonossagi reakciodjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelheté. 10 ml S oldatot
(lasd Vizsgalatok) vizsgalunk.

Vizsgalatok

S oldat. 10,0 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 100 ml-re oldunk.
Az oldat kiilleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Savassag, ligossag. Az S oldat 10 ml-éhez 0,05 ml R metilvérés—oldatot adunk. Legfeljebb 0,5 ml 0,01 M
sésav—mérdoldat vagy 0,5 ml 0,01 M natrium-hidroxid—mérdoldat hozzdadaséara az indikator szinének meg
kell valtoznia.
Az ammonium-bromid vizes oldata gyengén savas kémhatasu. A metilvords indikator szin-
véaltozasanak pH-tartomanya: 4,4 (voros) — 6,0 (sarga). Ha az indikator hozzdadasa utan sarga
oldatot kapunk, akkor sdsav-mérdoldatot, ha vordset, akkor pedig natrium-hidroxid—
mérdoldatot adunk a vizsgalt mintdhoz. Narancssarga szin esetén a vizsgalat barmelyik mé-
réoldat hozzaadaséaval folytatédhat.

Bromat. Az S oldat 10 ml-ét 1 ml R keményité—oldattal, R kalium-jodid 100 g/l téménységi oldatanak
0,1 ml-ével és 0,25 ml 0,5 M kénsavval elegyitjik, majd az oldatot fénytél védett helyen 5 percig allni
hagyjuk. Nem keletkezhet kék vagy ibolyaszinl szinezddés.

Bromatszennyezés esetén bréom képzdédik, ami a jodidot jodda oxidalja. A jod keményitével
kék szinl komplexet képez.
BrOsz~ + 5Br- + 6 H* - 3 Br2 + 3 H20
Bro+2I" - I>o+ 2Br
Jodid. Az S oldat 5 ml-ét 0,15 ml R1 vas(lll)-klorid—oldattal és 2 ml R diklérmetannal 6sszerazzuk, majd a
rétegeket hagyjuk szétvalni. Az alsé réteg szintelen legyen (2.2.1, I. moédszer).
A vas(lll)-ionok a jodidot jodda oxidaljak, amely diklormetanban lila szinnel oldédik.

21"+ 2 Fe3* 5 I, + 2 Fe?*

Vas (2.4.9): legfeljebb 20 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 5 ml-ét R vizzel 10 ml-re higitjuk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeliebb 10 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az dsszehasonlité oldatot R
6lom-mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjuk.

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Ammonii bromidum cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.

2. Az Soldat mintegy 5 ml-ét R higitott sdsavval megsavanyitjuk, majd 2,0 ml R kloroformot éntiink hozza.
Ezutan néhany csepp R kléramin—oldatot cseppentve hozza, dsszerazzuk. A kildénvalé kloroformos
réteg sarga szinl lesz. Tovabbi R kléramin—oldatot hozzadadva, ©6sszerdzas utan az elkilonilé
kloroformos réteg narancsvorés szind.

A kléraminbdl [melynek egyéb elnevezései: natrium-(N-klér-4-metilbenzolszulfonimidat), klor-
amin-T, tozilkléramid-natrium] savas kdzegben, kloridionokkal klér képzédik, amely a bromidot
brémma oxidalja. A brém kloroformban narancsvorés—barna szinnel oldodik (kis mennyiségi
brém a kloroformos réteget sargara szinezi).

CIII
OS\S/N\Na g\s“NHZ
+Cl + 2H* —> Cl, + + Na*
CHs CHs

2Br +Cl - Br2 + 2ClI-

Ammoénium-bromid
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Ha a kléramint feleslegben alkalmazzuk, a brom tovabb oxidalodik és a kloroformos réteg
narancsvorés—barna szine brom-klorid képzédése miatt sargara valtozik.

Br2 + Cl2 - 2 BrCl
3. Az S oldat tjabb 5 ml-ét 2,0 ml R higitott natrium-hidroxid—oldattal elegyitve enyhén melegitjik. Ammo-
niaszag érezheté.
Ammaéniumsokbal lGg hatasara ammaéniagaz fejlédik.

NH4t + OH- == NHs3 + H20

AMMONII CHLORIDUM

Ammonium-klorid
NH,4CI M, 53,49

Definicid
Tartalom: 99,0-100,5% (szaritott anyagra).

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok.
Oldékonysag: vizben béségesen oldodik.
Expektorans (kdptetd) és diuretikus (vizelethajtd) hatasu, a vizeletet savassa (pH ~5) teszi.

Azonositas

A. A kloridion azonositasi reakcioit elvégezve (2.3.1), az eldirt valtozasok észlelheték.

B. Azammoniumsok azonosséagi reakciojat elvégezve (2.3.1), az eldirt valtozéas észlelhetd. Az S oldat (lasd
Vizsgalatok) 10 ml-ét vizsgaljuk.

Vizsgalatok

S oldat. 10,0 g anyagot R desztillalt vizbél készitett R szén-dioxid-mentes vizzel 100 ml-re oldunk.
Az oldat kiilleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Savassag, ligossag. Az S oldat 10 ml-éhez 0,05 ml R metilvéros—oldatot adunk. Az indikator szinének
megvaltozasahoz legfeljebb 0,5 ml 0,01 M s6sav—mérdoldat vagy 0,5 ml 0,01 M nétrium-hidroxid—méréol-
dat fogyhat.

Az ammonium-klorid vizes oldata enyhén savas kémhatasu. A metilvords indikator szinvalto-
zasanak pH-tartomanya: 4,4 (vorés) — 6,0 (sarga). Ha az indikator hozzaadasa utan sarga
oldatot kapunk, akkor s6sav—mérd@oldatot, ha voroset, akkor pedig natrium-hidroxid—mérdol-
datot adunk a vizsgalt mintdhoz. Narancssarga szin esetén a vizsgalat barmelyik méréoldat
hozzaadasaval folytatodhat.

Bromid és jodid. Az S oldat 10 ml-éhez 0,1 ml R higitott s6savat és 0,05 ml R kléramin-oldatot mériink. 1
perc elteltével 2 ml R kloroformot adunk az elegyhez. Erételjes 0sszerazas utan a kloroformos fazis
szintelen maradjon (2.2.2, I. médszer).

A kléraminbdl savas kdzegben, kloridionokkal klér képzddik (lasd Ammonii bromidum cikkely,
»Tajékoztatd vizsgalat” 2. pont), amely a bromidot bromma, a jodidot pedig jédda oxidalja.
Kloroformban a brém narancsvérés—barna, a jod pedig ibolyaszinnel old4dik.

Ammoénium-klorid
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2Brr +Cl2 - Br2+ 2 ClI-
21"+ Cl2 - I+ 2ClI-

Szulfat (2.4.13): legfeljebb 150 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 10 ml-ét R desztillalt vizzel 15 ml-re higitjuk.
Kalcium (2.4.3): legfeljebb 200 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 5 ml-ét R desztillalt vizzel 15 ml-re higitjuk.
Vas (2.4.9): legfeljebb 20 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 5 ml-ét R vizzel 10 ml-re higitjuk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeliebb 10 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 8sszehasonlité oldatot R
6lom-mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjuk.

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 1,000 g-jat 20 ml R vizben oldjuk. Az oldathoz olyan elegyet adunk, amelyet 5 ml, R fenolftalein—
oldatra semlegesitett R formaldehid—oldatbdl és 20 ml R vizbél készitettiink. Egy-két perc elteltével az
oldatot, tovabbi 0,2 ml R fenolftalein—oldatot alkalmazva indikatorként, 1 M natrium-hidroxid—mérdoldattal
lassan titraljuk.

1 ml 1 M natrium-hidroxid—mérdoldattal 53,49 mg NH4Cl egyenértékd.

Formaldehiddel az ammoniumionok meténamint (hexametiléntetramint) képeznek, a felsza-
badulé savat alkalimetridsan titraljuk. A gyenge bazis meténamin (pKs = 4,6) a meghatarozast
nem zavarja. A fenolftalein indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 8,2 (szintelen) — 10,0

(piros).
4 NHs* + 6 CH2O - (CH2)sN4 + 4 HT + 6 H20

V ml) . f . E (mg/ml
NH,Cl-tartalom (%) = naot (MD) - fraor - E (ma/mb) ;5

bemérés (mqg)

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Ammonii chloridum cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.

2. Az S oldat 1,0 ml-ét 5 ml R vizzel higitjuk, és 1,0 ml R higitott salétromsavval megsavanyitjuk. Az
elegyben 1,0 ml R1 ezist-nitrat—oldat fehér, tards csapadékot okoz, amely R2 higitott ammaénia—oldat
feleslegében szintelenil oldédik.

Az ezist-klorid csapadék ammaénia—oldatban diammin-ezist—-komplex képz&désével oldodik.

3. Az S oldat 5,0 ml-ét 2,0 ml R higitott natrium-hidroxid—oldattal elegyitve enyhén melegitjik. Amménia-
szag érezhetd.

Ammoniumsokbol lag hatasara ammaniagaz fejlédik (lasd Ammonii bromidum cikkely ,Tajé-
koztat6 vizsgalat” 3. pont).

APOMORPHINI HYDROCHLORIDUM HEMIHYDRICUM

Apomorfin-hidroklorid-hemihidréat

OH
HO
O‘ . HCI, 1/2 H,0
N

H
CHs

C17H18CINO> . ¥2 H,O M 312,8

Apomorfin-hidroklorid-hemihidrat
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Definicié
(6aR)-6-Metil-5,6,6a,7-tetrahidro-4H-dibenzo[de,g]kinolin-10,11-diol-hidroklorid-hemihidrat.
Tartalom: 98,5-101,0% (szaritott anyagra).

Sajatsagok

Kullem: fehér vagy enyhén sargasbarna vagy z6ldes arnyalatl sziirkés szind, kristélyos por, illetve krista-

lyok; fény és leveg6 hatasara a zdldes arnyalat kifejezettebbé valik.

Oldékonysag: vizben és etanolban (96%) mérsékelten oldodik; toluolban gyakorlatilag nem oldodik.
Hanytaté hatasu vegytlet. Parkinson-kor kezelésére hasznaljak.

Azonositas

A. Ultraibolya és lathat6 abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.
B. Infravords abszorpciés spektrofotometrias vizsgalat.

C. 5 ml S oldathoz (lasd Vizsgélatok) addig adagolunk néhany ml R natrium-hidrogén-karbonat—oldatot,
amig maradandé fehér csapadék nem képzddik. A csapadék lassan zdldes szinlvé valik. 0,25 ml
0,05 M jéd—oldattal 6sszerazva a csapadék szirkészoéld szinli lesz. Az elkiuldnitett csapadék R diklér-
metanban ibolyaskék szinnel, R etanolban (96%) pedig kék szinnel oldédik.

A natrium-hidrogén-karbonattal felszabaditott apomorfin bazis pirokatechin vazeleme lugos
kézegben z6ld szin orto-kinonna oxidalédik. Az oxidacié kbnnyen, mar a levegd oxigénjének
hatdsara megindul, majd a j6doldat hozzaadasara teljesen véghemegy (PELLAGRI-reakcid). A
képz6db orto-kinon-szarmazék szine az oldészermolekulakkal kialakulé kdlcsénhatasoktol
fligg6en valtozik (szolvatokrom effektus).

™ PQ
O Oyvagyl, ©
oxidacio
N N

H | I
CHgj CHj

D. 2 ml S oldathoz (lasd Vizsgalatok) 0,1 ml R tdmény salétromsavat adunk. Az elegyet 6sszerazzuk és
megsz(rjik. A sziredékkel elvégezve a kloridion a) pont szerinti azonossagi reakciéjat (2.3.1) az eldirt
valtozas észlelhetb.

Vizsgalatok

S oldat. 0,25 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel, melegités nélkiil, 25 ml-re oldunk.

Az oldat kiillleme. Az S oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem lehet erésebb, mint a BSs, vagy a ZSs szin—
mértékoldaté (2.2.2, Il. médszer).

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Apomorphini hydrochloridum cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.

2. Lasd Apomorphini hydrochloridum cikkely C. azonosités. (A csapadék oldddasat elegendd R etanolban
(96%) vizsgalni.)

3. Kb. 10 mg anyag 1 csepp R témény salétromsavtél pirosra szinezédik.

A salétromsav az apomorfint oxidalja és nitralja: a 8-nitroapomorfin orto-kinonszarmazéka
keletkezik (HUSEMANN-reakcio).

Apomorfin-hidroklorid-hemihidrat
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| |
CHj3 NO, CHj;
4. Kb. 10 mg anyagot 5,0 ml, par csepp R higitott salétromsavval megsavanyitott R vizben oldunk. Néhany
csepp R1 ezist-nitrat—oldattol fehér csapadék valik le.
Ezust-klorid csapadék képzddik.

AQUA PURIFICATA

Viz, tisztitott
H.O M, 18,02

Definicio

A tisztitott viz — indokolt és engedélyezett esetek kivételével — azon gydgyszerek el6allitdsara szant viz,
amelyekkel szemben nem koveteljik meg, hogy sterilek és pirogénmentesek legyenek.

Letbltetlen, tisztitott viz
Eléallitas
A letoltetlen, tisztitott viz desztilldlassal, ioncseréld eljarassal, forditott ozmozissal vagy egyéb alkalmas

modszerrel, az illetékes hatdsag altal meghatérozott eléirdsoknak megfelelé, emberi fogyasztasra szant
vizbél allithato elé.

A tisztitott viz tarolasi és széttéltési korilményeit gy kell kialakitani, hogy a mikroorganizmusok szaporo-
désa és az anyag egyéb szennyezddése kizart legyen.

Sajatsagok

Killem: tiszta és szintelen folyadék.

Vizsgalatok

Nitrat: legfeljebb 0,2 ppm. Egy 5 ml anyagot tartalmazé, jeges vizbe meritett kémcsébe R kalium-klorid
oldatabdl (100 g/l) 0,4 mi-t, R difenilamin—oldatbél 0,1 ml-t, tovabba R nitrogénmentes témény kénsavbdl
pedig cseppenként és razogatés kdzben 5 mi-t mériink. Ezutan a kémcsdvet 50 °C-os vizfurdébe helyez-
zUk. 15 perc elteltével az oldat kék szine nem lehet erésebb, mint az egyidejileg és azonos médon készitett
0sszehasonlitd oldaté. Az dsszehasonlitd oldat készitéséhez 4,5 ml R nitratmentes viz és 0,5 ml R nitrat—
mértékoldat (2 ppm NOs") elegyét hasznaljuk.

A difenilamint a nitrat tomény kénsavas kézegben difenilbenzidinné, majd mélykék szin(, ki-
noidalis szerkezet difenilbenzidinibolyava (difenilaminkék) oxidalja. A reakci6 igen érzékeny,
de - mivel mas oxidalészerek is ezt a terméket adjak — nem specifikus. A reakcid ér-
zékenységét a kloridionok novelik.

Viz, tisztitott
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H
A @”“@
difenilamin difenilbenzidinibolya
OX.
HN /4ox.

O

A letoltott, tisztitott viz letdltetlen, tisztitott vizb6l készil, olyan kodrilmények kozott, amelyek a letdltés és a
tarolas soran biztositjak az el6irt mikrobioldgiai minéséget. A letdltott, tisztitott viz adalékanyagokat nem
tartalmazhat.

difenilbenzidin

Letoltott, tisztitott viz

Sajatsagok

Killem: tiszta és szintelen folyadék.

Vizsgalatok

Az anyag felelien meg a ,Letoltetlen, tisztitott viz'-re elirt kévetelményeknek, az alabbi kiegészitésekkel:

Savassag, lugossag. A boroszilikat-tiveglombikban frissen kiforralt, majd lehitétt anyag 10 ml-e 0,05 ml
R metilvdros—oldattal elegyitve, nem szinezédhet vordsre. Az anyag 10 ml-e 0,1 ml R1 brémtimolkék—
oldattal elegyitve, nem szinezédhet kékre.
A metilvorés indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 4,4 (vords) — 6,0 (sarga). A bromti-
molkék indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 5,8 (sarga) — 7,4 (kék).

Oxidalhat6 anyagok. 100 ml anyaghoz 10 ml R higitott kénsavat és 0,1 ml 0,02 M kalium-permanganat—
mérdoldatot elegyitlink. Az oldatnak 5 percig tart6 forralas utan is halvany rézsaszinlnek kell maradnia.

Oxidalhat6 szennyezések (pl. szerves vegyiletek) a kalium-permanganat—oldatot elszintele-

nitik.
Klorid. 10 ml anyaghoz 1 ml R higitott salétromsavat és 0,2 ml R2 ezlst-nitrat—oldatot elegyitlink. Az oldat
killeme legalabb 15 percig nem valtozhat.

Kloridszennyezés esetén ezist-klorid csapadék képzddik.

Szulfat. 10 ml anyaghoz 0,1 ml R higitott sésavat és 0,1ml R1 barium-klorid—oldatot elegyitlink. Az oldat
killeme legaldbb 1 éran at nem valtozhat.

A szulfatszennyezést barium-szulfat csapadékként mutatjuk Ki.

Ammonium: legfeljebb 0,2 ppm. 20 ml anyaghoz 1 ml R ligos kélium-[tetrajodo-merkurat(ll)]-oldatot ele-
gyitunk. 5 perc elteltével az oldatot feliinézetben, a kémcsé fliggéleges tengelyének iranyaban vizsgaljuk.
Az oldat szine nem lehet erésebb, mint a kdvetkez8 6sszehasonlité oldaté, amelyet egyidejlileg készitink:
4 ml R ammoénium—meértékoldat (1 ppm NH4*) és 16 ml R ammoniamentes viz elegyéhez 1 ml R ligos
kalium-[tetrajodo-merkurat(ll)]-oldatot elegyitiink.

Az ammoniumszennyezéshdl bazisos higany-amidojodid képzédik (laAsd Ammaénium hatarér-
tékvizsgalat 2.4.1/A).

Letoltott, tisztitott viz
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Kalcium és magnézium. 100 ml anyaghoz 2 ml R amménium-klorid—tompitéoldatot (pH 10,0), 50 mg R
eriokromfekete-T—porhigitast és 0,5 ml 0,01 M natrium-edetat—-mérdoldatot elegyitiink. Az oldat tiszta kékre
szinezddjék.
Az eriokromfekete-T indikator oldata 8-12 pH-tartomanyban kék, azonban kalcium- vagy
magnéziumionok jelenlétében — komplexképzés kdvetkeztén — borvorosre szinezédik.

Tajékoztatd vizsgalatok

1. 200 ml-es szintelen f6z6poharba 200 ml anyagot dntiink. Az anyag fehér, majd fekete alapra helyezve
és felulrél nézve szintelen és tiszta legyen..

2. Lasd Aqua purificata cikkely ,Savassag, ligossag” pont.

3. Lasd Aqua purificata cikkely ,Oxidalhaté anyagok” pont.

ARGENTI NITRAS

Ezilst nitrat
AgNO3 M, 169,9

Definicid
Az eziist-nitrat AgNOs-tartalma 99,0-100,5%.

Sajatsagok
Killem: fehér kristalyos por vagy atlatszd, szintelen kristalyok.
Oldékonysag: vizben nagyon béségesen oldédik; etanolban (96%) oldodik.

Antiszeptikus hatasu vegyiilet. Sebgydgyulast (hamosodast) elésegité kenécsdk komponen-
se. Szilard formaban (,lapisz rudacskak”) szemolcsok, bérkindvések eltavolitasara is hasz-
naljak.

Azonositas

A. A nitration azonosséagi reakciojat elvégezve (2.3.1), az elbirt valtozas észlelheté. 10 mg anyagot vizs-

galunk.

B. Az ezistion azonosséagi reakcidjat elvégezve (2.3.1), az eldirt valtozas észlelhetd. 10 mg anyagot vizs-
galunk.

Vizsgalatok

S oldat. 2,0 g anyagot R vizzel 50 ml-re oldunk.
Az oldat kiillleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Savassag, ligossag. Az S oldat 2 ml-e 0,1 ml R bromkrezolzéld—oldattal elegyitve kék szin(i legyen. Az
S oldat 2 ml-e 0,1 ml R fenolvdrds—oldattal elegyitve sarga szinl legyen.

Az eléirt indikatorszinek alapjan az S-oldat pH tartoméanya: 5,2—6,8. A brémkrezolzéld indi-
kator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 3,6 (sarga) — 5,2 (kék). A fenolvorés indikator szin-
valtozasanak pH-tartomanya: 6,8 (sarga) — 8,4 (vorosesibolya).
Aluminium, élom, réz és bizmut. 1,0 g anyagot 4 ml R tomény ammoénia—oldat és 6 ml R viz elegyében
oldunk. Az igy nyert oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. modszer).

Az aluminium(lll)-, 6lom(ll)- és bizmut(lll)-ionok ammaénium-hidroxiddal fehér Al(OH)s,
Pb(OH)2, ill. Bi(OH)s csapadékot adnak, melyek a reagens feleslegében nem oldédnak.

EzUst nitrat
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A réz(ll)-ionokkal képz6dé vilagoskék Cu(OH). csapadék a reagens feleslegében intenziv kék
szinid tetraammin-réz(Il)—komplexként oldodik.

Cu(OH)2 + 4 NHs - [Cu(NH3)4]>* + 2 OH"-

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Argenti nitras cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.

2. Lasd Argenti nitras cikkely B. azonositas.

3. Kb. 50 mg anyagot 2 csepp R vizben oldunk, s az oldathoz 3,0 ml R tdmény kénsavat elegyitiink. A
leh(tott oldatra R2 vas(ll)-szulfat—oldatot rétegezve a folyadékok érintkezési feliiletén barnasfekete
gylri keletkezik.

Tomény kénsavas kdzegben a vas(ll)-ionok a nitratot redukaljak, majd a keletkezé nitrogén-
monoxid vas(ll)-ionokkal barna nitrozo-vas(ll)-komplexet képez.
NOs™ + 3 Fe?* + 4 H* - NO + 3 Fe?* + 2 H20
Fe?* + NO - [Fe(NO)]**

ARSENII TRIOXIDUM AD PRAEPARATIONES HOMOEOPATHICAS

” 7

Arzén(lll)-oxid, homeopatids gyogyszerkészitmények elédllitasara
As ;03 M 197,8

Definicio

Tartalom: 99,5-100,5% As20:s.

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér por.

Oldékonysag: vizben gyakorlatilag nem oldadik vagy mérsékelten oldédik. Alkali-hidroxidok és karbonatok
oldatai oldjak.

Az arzén(lll)-oxid roboral6 és vorosvérsejt-képzddést elésegité (hematopoetikus) hatasu.

Azonositas
A. 20 mg anyagot 1 ml R higitott sésavban oldunk. Az oldathoz 4 ml R vizet és 0,1 ml R natrium-szulfid—
oldatot elegyitlink. Sarga csapadék képzddik, amely R1 higitott ammaénia—oldatban oldédik.
Az arzén(lll)-oxid hig s6savban arzénessavként oldédik. A savas oldatb6l natrium-szulfid
hatasara levald sarga arzén(lll)-szulfid csapadék ammaénium-hidroxid—oldatban szintelen
arzenit és tioarzenit képzédése kdzben oldodik.
As203 + 3 H2O - 2 H3AsOs3
2 H3AsOs + 3 S2 + 6 H* o AsxS3 + 6 H20
AsS3 + 6 OH- - AsOs33 + AsS33 + 3 H20
B. 20 mg anyagot 1 ml R1 s6savban oldunk. 5 ml R hipofoszfit-reagens hozzaadasa utan az oldatot 15
percig vizfirdén melegitjik. Fekete csapadék keletkezik.
A hipofoszfit a savas oldaskor képz6d6 arzénessavat elemi arzénné redukalja (THIELE-préba).
2 H3AsO3 + 3 H2PO2™ + 3 HY - 2 As + 3 H3POs3 + 3 H20

Arzén(lll)-oxid, homeopatias gydgyszerkészitmények eléallitasara
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ATROPINI SULFAS

Atropin-szulfat

-N
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Ca4HagN2010S . H20 M: 695
Definicid
Bisz[[(1R,3r,5S)-8-Metil-8-azéniabiciklo[3.2.1]oktan-3-il]-[(2RS)-3-hidroxi-2-fenilpropanoat]]-szulfat-mono-
hidrat.
Tartalom: 99,0-101,0% (vizmentes anyagra).

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por, illetve szintelen kristalyok.

Oldékonysag: vizben nagyon béségesen oldodik; etanolban (96%) b&ségesen oldédik.

A Solanaceae csaladba tartoz6 névényekben eléforduld, paraszimpatolitikus hatasu alkaloid.
A racém tropasav tropinésztere.

Azonositas
A. Optikai forgatoképesség (lasd Vizsgalatok).
B. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

C. Kb. 50 mg anyagot 5 ml R vizben oldunk. Az oldathoz 5 ml R pikrinsav—oldatot elegyitlink. A keletkez4
csapadékot R vizzel mossuk, majd két éran at 100-105 °C-on szaritjuk. A csapadék 174-179 °C-on
olvad (2.2.14).

Az atropin pikratsoja keletkezik (pikrinsav: 2,4,6-trinitrofenol).

H

"
_N
HsC 0
O,N NO,
0.__0

OH NO,

D. Kb. 1 mg anyagot 0,2 ml R fiistdlgé salétromsavval vizflirdén szarazra parologtatunk. A maradékot
2 ml R acetonban oldjuk. Az oldathoz R kélium-hidroxid R metanollal készilt, 30 g/l toménységi olda-
tanak 0,1 ml-ét adva, ibolya szinez6dés keletkezik.

Atropin-szulfat
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Tomény salétromsav hatasara a tropasav fenilcsoportja para helyzetben nitral6dik, egyideji-
leg a hidroxilcsoport is észterezédik. A savas kdzegben instabil nitratészter salétromsav-ki-
hasadéassal p-nitroapoatropinna alakul, melybél ligos kézegben mezoméria-stabilizalt, ibo-
lyaszind anion keletkezik (VITALI-reakcio).

A Vitali -reakcié a tropasavészterek csoportreakciéja. Bar mas szerkezetl vegyiletek (pl.
sztrichnin, apomorfin) is adnak salétromsavval, majd kalium-hidroxiddal hasonlo, élénkvoros
szinreakciot, csak a tropasavészterek esetén valik a metanolos kalium-hidroxiddal megcsep-
pentett elegy tartésan ibolyaszintveé.

NO
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E. A szulfation azonossagi reakcioit elvégezve (2.3.1), az el6irt valtozasok észlelheték.
F. Az alkaloidok azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1), az eldirt valtozas észlelhetd.

Vizsgalatok

Optikai forgatoképesség (2.2.7): —0,50° és +0,05° kozott (2 dm-es cellaban mérve). 2,5 g anyagot R
vizzel 25,0 ml-re oldunk.

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Atropini sulfas cikkely D. azonositas.

2. Lasd Atropini sulfas cikkely E. azonositéas.

3. Kb. 50 mg anyagot 1,0 ml R vizben oldunk és 1-2 csepp R higitott natrium-hidroxid—oldatot adunk
hozza, fehér zavarosodas keletkezik (kiilénbség a szkopolamintol).

Lug hatasara atropin bazis szabadul fel, mely vizben rosszul oldédik.

Atropin-szulfat
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BARBITALUM

Barbital

H3C NH
H3C 0
CgH12N203 M, 184,2
Definicio

A barbital szaritott anyagra vonatkoztatott 5,5-dietilpirimidin-2,4,6(1H,3H,5H)-trion-tartalma 99,0-101,0%.

Sajatsagok
Killem: fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok.

Oldékonysag: vizben kevéssé oldodik; forrasban |évé vizben, alkoholban és éterben oldodik. Alkali-
hidroxidokkal, alkali-karbonatokkal és ammoéniaval vizben old6do vegyiileteket képez.

Szedatohipnotikus hatasu vegytilet.

Azonositas

A. Meghatarozzuk a vizsgalandé anyag olvadaspontjat (2.2.14). A vizsgalandé anyagbdl és CRS barbi-
talbol 1:1 aranyu keveréket készitlink és e keverék olvadaspontjat is meghatarozzuk. A két olvadaspont
kozott (értékiik kb. 190 °C) legfeljebb 2 °C eltérés lehet.

B. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

O

. Vékonyréteg-kromatografias vizsgalat.
D. A nitrogénen nem szubsztitualt barbitursav-szarmazékok azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az
eldirt valtozas észlelhetd.

Vizsgalatok
Az oldat kiilleme. 1,0 g anyagot 4 ml R higitott natrium-hidroxid—oldat és 6 ml R viz elegyében oldunk. Az
oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem lehet erésebb, mint a Se szin—-mértékoldaté ( 2.2.2, Il. médszer).

Savassag. 1,0 g anyagot 50 ml R vizzel két percig forralunk. Leh(lés utdn a csapadékos oldatot meg-
szlrjuk. A sziredék 10 ml-e 0,15 ml R metilvérés—oldattal elegyitve narancssarga szind legyen, de legfel-
jebb 0,1 ml 0,1 M natrium-hidroxid—mérdéoldattol tisztan sargara szinezédjék.

A barbital vizes oldata gyengén savas kémhatasu. A metilvoros indikator atcsapasi tartoma-
nya pH 4,4 (voros) — 6,0 (sarga).

Tajékoztatd vizsgalatok

1. Lasd Barbitalum cikkely ,Az oldat kiilleme” pont.

n

Lasd Barbitalum cikkely ,Savassag” pont.

w

Lasd Barbitalum cikkely D. azonosités.

P

»Az oldat kiilleme” pontban készitett oldat 2,0 ml-es részletéhez 3,0 ml R vizet és kivalas esetén 8-10
csepp R higitott natrium-hidroxid—oldatot elegyitiink. R citromsav-monohidrat 100g/l-es oldatanak
1,0 ml-étél legfeljebb allas kézben keletkezik fehér zavarosodas (megkilénbéztetés a fenobarbitaltdl).

A citromsavval atsavanyitott oldatbdl a vizben rosszabbul oldédé fenobarbital kivalik, mig a
jobban old6do barbital oldatban marad.

Barbital
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BARII SULFAS

Barium-szulfat
BaSO. M, 233,4

Sajatsagok
Killem: szemcsés részecskéktél mentes, fehér vagy csaknem fehér, finom por.

Oldékonysag: vizben és szerves oldészerekben gyakorlatilag nem oldodik. Savakban és alkaliligokban
alig oldodik.

Roéntgen-kontrasztanyagként hasznalatos.

Azonositas

A. A szulfation azonossagi reakcioit elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozasok észlelheték. A vizsgalathoz 0,2 g
anyagot R natrium-karbonat oldatanak (500 g/l) 5 ml-ével 5 percig forralunk. A csapadékos folyadékot
10 ml R vizzel higitjuk, majd megszirjik. A sziiredék egy részletét R higitott sGsavval megsavanyitjuk,
és az igy kapott oldatot vizsgaljuk.

Natrium-karbonattal térténé nedves feltarassal az anyag (részben) barium-karbonétta alakul,
amelyet (a valtozatlan barium-szulfattal egyutt) kiszrunk. A szulfat oldatba kerl.

BaSO4 + CO3>~ - BaCOs3 + S04*

B. Az el6z6 vizsgélatban szlrére gy(jtott csapadékot haromszor egymés utan, kis mennyiségi R vizzel
mossuk; ezutan 5 ml R higitott sdésavat dntiink ra. A lecsepeg6 sziiredékhez 0,3 ml R higitott kénsavat
adunk. Fehér csapadék képzbdik, amely R higitott natrium-hidroxid—oldatban nem oldédik.

A barium-karbonat savas oldasa soran képzddd bariumionok kénsavval barium-szulfat csapa-
dékot adnak.

BaCOs3 + 2 H* - Ba?* + CO2 + H20
Ba?* + S042~ - BaSOs

Vizsgalatok

S oldat. 20,0 g anyagot 40 ml R desztillalt viz és 60 ml R higitott ecetsav elegyével 5 percig forralunk. A
csapadékos folyadékot megsziirjik és a lehilt sziredéket R desztillalt vizzel 100 ml-re higitjuk.

Savassdg, lugossag. 5,0 g anyagot 20 ml R szén-dioxid-mentes vizben vizfiirdén 5 percig melegitiink. A
csapadékos folyadékot megszirjik. A sziiredék 10 ml-éhez 0,05 ml R1 brémtimolkék—oldatot adunk. Az
indikator szinének megvaltozasahoz legfeliebb 0,5 ml 0,01 M sésav—mérdoldat, ill. 0,01 M natrium-hid-
roxid—mérdoldat fogyhat.

A barium-szulfat vizes razadéka semleges kémhatasu. A bromtimolkék indikator szinvaltoza-
sanak pH-tartomanya: 5,8 (sarga) — 7,4 (kék). Ha az indikator hozzaadasa utan sarga oldatot
kapunk, akkor natrium-hidroxid—méréoldatot, ha kéket, akkor pedig sésav—mérdoldatot adunk
a vizsgalt mintdhoz. Z6ld szin esetén a vizsgalat barmelyik méréoldat hozzaadasaval
folytatodhat.

Oxidalhato kénvegyiiletek. 1,0 g anyagot 5 ml R vizzel 30 masodpercig razogatunk, majd a csapadékos
folyadékot megszirjuk. A sziredékhez 0,1 ml R keményité6—oldatot adunk, majd 0,1 g R kélium-jodidot
oldunk fel benne. Az oldatot ezutan R kalium-jodat frissen készitett, 3,6 mg/l téménységi oldatanak 1,0 ml-
ével és 1 ml 1 M sésavval elegyitjik, majd alaposan dsszerazzuk. Az igy nyert oldat er6sebben szine-
z6djék, mint az egyidejlleg és azonos maédon, de kalium-jodat nélkil készitett 6sszehasonlité oldat.

Barium-szulfat
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A jodat és a jodid savas kdzegben jodot képez, ami a keményitével kék szinl komplexet ad.
Ha oxidalhaté kénvegyiletek (pl. szulfit, tioszulfat) vannak jelen, ezek a jédot jodidda redu-
kaljak és a szines jod-keményité—komplex képzédése elmarad.

I0s-+5I "+ 6 H" -~ 31>+ 3 H0
SO32" + b+ H2O - S042 + 21" + 2 H*
255032+ 1o o S406% + 21

Oldhaté bariumsok : legfeljebb 10 ppm. R barium-nitrat—oldat (0,2 mg/l) 2,5 ml-éhez 30 ml R etanol (96%)
és 70 ml R viz elegyét adjuk, majd a kapott oldathoz 10 ml R higitott kénsavat adunk és az elegyet
Osszerazzuk. Ot perc elteltével az oldat 1 ml-éhez 10 ml S oldatot adunk. Az 6sszehasonlité oldatot azonos
modon készitjik, de az S oldat helyett 10 ml R barium—mértékoldatot (2 ppm Ba?*) hasznalunk. Tiz perc
elteltével a vizsgalati oldat opalossadga nem lehet er6sebb, mint az 6sszehasonlit6 oldaté.

A vizsgalat barium-szulfat csapadék képzédésén alapul.
Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 10 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 10 ml-ét R vizzel 20 ml-re higitjuk, és
az igy kapott oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 6sszehasonlité oldatot R 6lom—mértékoldattal (1 ppm Pb?*)
készitjuk.
Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Barii sulfas cikkely A. azonositas.
2. Lasd Barii sulfas cikkely B. azonositas.

BENZOCAINUM

Benzokain

HoN
CoH11NO2 M 165,2
Definicid
4-Amino-benzoesav-etilészter. Tartalom: 99,0-101,0% (szaritott anyagra).
Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok.
Oldékonysag: vizben alig oldddik; etanolban (96%) b&ségesen oldddik. Polimorfiara hajlamos (5.9).
Helyi érzéstelenitd, nyalkahartyak érzéstelenitésére (pl. torokfajas esetén) hasznaljak.
Azonositas

Infravords abszorpcidés spektrofotometrias vizsgalat.

Tajékoztatd vizsgalat
1. 1,0 g anyagot R etanollal (96%) 20 ml-re oldunk. Az oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, II.
madszer).

2. Az aromas primer aminok azonossagi reakciéjat elvégezve (2.3.1) az el@irt valtozas észlelhetd. A vizs-
galathoz kb. 50 mg anyagot R etanollal (96%) 100 ml-re oldunk. Az oldat 2 ml-ét vizsgaljuk.

Benzokain
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3. Kb. 50 mg anyagot 1-2 csepp R higitott s6savval megnedvesitve 5,0 ml R vizben oldunk. Az oldat
1-2 csepp R kalium-[tetrajodo-merkurat(ll)]-oldattél nem valtozik (kilénbség a prokaintdl, tetrakaintol
és a kokaintol).

Kalium-[tetrajodo-merkurat(ll)]-oldattal (MAYER-reagens) a bazikus tercier nitrogént tartalma-
z6 vegylletek (pl. prokain, tetrakain) hig savakban nem oldédé csapadékot adnak. A benzo-
kainban nincs tercier nitrogén, ezért nem torténik csapadéklevalas.

BISMUTHI SUBGALLAS

Bazisos bizmut-gallat

Jo CO,H
HO-Bi,
(0]
OH
C7sHsBiO6 M 394,1

Definicid
Bizmut és galluszsav komplexe. Tartalom: 48,0-51,0% Bi (Ar 209,0) (szaritott anyagra).

Sajatsagok

Killem: sarga por.

Oldékonysag: vizben és alkoholban gyakorlatilag nem oldddik. Asvanyi savakban bomlas kézben, alkalild-
gokban vérdsesbarna szin képzédése kdzben oldodik.

Adsztringens hatasu vegyilet, gyomor- és bélrendszeri panaszok (pl. diszpepszia, hasmenés)
kezelésére hasznaljak. Antiszeptikus, sebszarité, hAmosodast elésegité tulajdonsaga miatt
kulséleg, bérgybégyaszati készitményekben (hintéporok) is alkalmazzak.

Azonositas

A. 0,1 g anyag 5 ml R vizzel és 0,1 ml R tdmény foszforsavval készilt keverékét forrasig melegitjik és
2 percig forrasban tartjuk. Leh(lés és szirés utan a sziredékhez 1,5 ml R1 vas(lll)-klorid—oldatot adva
feketéskék szin keletkezik.

A foszforsavas forralassal rosszul oldodé bizmut-foszfat (BiPOa) és galluszsav keletkezik. A
galluszsav Fe(lll)-ionokkal feketéskék szini komplexet képez.

0 CO,H HO CO,H
HO ~Bi i
, + HyPO, —> + BiPO4 + H,O
o 3P0 HO 4 2
OH

OH
galluszsav

B. A bizmut b) pont szerinti azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozas észlelhetd.
Tajékoztatd vizsgalatok

1. Lasd Bismuthi subgallas cikkely A. azonositas.
2. Lasd Bismuthi subgallas cikkely B. azonositas.

Bazisos bizmut-gallat
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BISMUTHI SUBNITRAS PONDEROSUS

Nehéz bazisos bizmut-nitrat
4 [BINO 3(OH).], BiO(OH) M, 1462

Definicid
Tartalom: 71,0-74,0% Bi (A 209,0) (szaritott anyagra).

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér por.

Oldékonysag: vizben és etanolban (96%) gyakorlatilag nem oldodik. Asvanyi savakban bomlas kézben
oldédik.

Adsztringens hatasu vegyiilet, gyomor- és bélrendszeri panaszok (pl. diszpepszia, hasmenés)
kezelésére hasznaljak. Kenécsdkben szarité hatasu.

Azonos itas

A. 1 ml S1 oldatot (lasd Vizsgalatok) R vizzel 5 ml-re higitunk és az oldathoz 0,3 ml R kalium-jodid—oldatot
adunk. Fekete csapadék valik le, amely tovabbi 2 ml R kalium-jodid—oldat hozzdadaséara narancsszini
oldat keletkezése kdzben oldodik.

Fekete bizmut-jodid csapadék valik le, mely a reagens feleslegében narancsszinil tetrajodo-
bizmutéat(lll)-komplex képzédésével oldodik.
Bi3* + 31~ - Bils
Bils + I- - [Bil4]”
B. A bizmut b) pont szerinti azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd.
C. Anitrat azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozas észlelhetd.
D. Az S2 oldat (lasd Vizsgalatok) pH-ja (2.2.3) legfeljebb 2,0 lehet.

Vizsgalatok
S1 oldat. 5,0 g anyagot 10 ml R vizzel enyhe melegités kézben razogatunk, majd a szuszpenziot 20 ml R
tdmény salétromsavval oldddéasig melegitjiik. Az oldatot leh(tés utadn R vizzel 100 ml-re higitjuk.

Savassag. 1,0 g anyagot 15 ml R vizzel néhanyszor 6sszerdzunk. A szuszpenziét 5 perc allas utan sz(rjuk.
A szliredék 10 ml-éhez 0,5 ml R1 fenolftalein—oldatot adunk. Legfeljebb 0,5 ml 0,1 M nétrium-hidroxid—
mérdoldattol az oldat rozsaszinlre valtozzék.
A bazisos bizmut-nitrat vizes razadéka a so hidrolizise kbévetkeztében enyhén savas kém-
hatasu. A fenolftalein indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 8,2 (szintelen) — 10,0 (piros).

Klorid (2.4.4): legfeljebb 200 ppm. A vizsgalathoz 5,0 ml S1 oldat és 3 ml R témény salétromsav elegyét
R vizzel 15 ml-re higitjuk.

Tartalmi meghatarozas

0,250 g anyagot 2 térfogatrész R perklérsav és 5 térfogatrész R viz elegyének 10 ml-ében melegitéssel
oldunk. A forré oldathoz 200 ml R vizet és 50 mg R xilenolnarancs—porhigitast adunk. Az oldatot 0,1 M
natrium-edetat—-mérdoldattal sarga szinig titraljuk.

1 ml 0,1 M natrium-edetat—mérdoldattal 20,90 mg Bi egyenértékd.

A bazisos bizmut-nitrat savas oldasakor képz&d® bizmut(lll)-ionokat komplexometriasan tit-
raljuk.

Nehéz bazisos bizmut-nitrat
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Bi®* + HaY2™ - BiY™ + 2H* Y4 co,

Veprta (M) . fepra - E (Mg/ml)

bemérés (mg)

100

Bi-tartalom (%) =

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Bismuthi subnitras ponderosus cikkely B. azonositas.

2. Kb. 50 mg anyagot 5 csepp R higitott kénsavban oldunk, majd az oldatot 1,0 ml R tomény kénsavval
elegyitjik. Az oldatra kih{lés utdn R2 vas(ll)-szulfat—oldatot rétegeziink. A két folyadék érintkezési fe-
liletén sététbarna gyirid keletkezik.

A nitrat redukciojaval keletkezé nitrogén-monoxid vas(ll)-ionokkal barna nitrozo-vas(ll)—
komplexet képez (lasd Argenti nitras cikkely , Tajékoztato vizsgélat” 3. pont).

BISMUTHI SUBSALICYLAS

Béazisos bizmut-szalicilat
C7HsBiO4 M, 362,1

Definicid
Bizmut és szalicilsav komplexe. Tartalom: 56,0-59,4% Bi (Ar 209,0) (széritott anyagra vonatkoztatva).

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér por.
Oldékonysag: vizben és alkoholban gyakorlatilag nem oldédik. Asvanyi savak bomlas kdzben oldjak.

Adsztringens hatasu vegyilet, gyomor- és bélrendszeri panaszok (pl. diszpepszia, hasmenés)
kezelésére hasznaljak.

Azonositas

A. 0,5 g anyaghoz 10 ml R1 sésavat adunk. A keveréket forrasban levd vizfiirdében 5 percig melegitjik,
majd leh{tjik és szirjik. A sziredéket megtartjuk a B. azonosséagi vizsgalathoz. A maradékot R higitott
s6savval, majd R vizzel mossuk, ezt kdvetéen 0,5-1 ml R higitott natrium-hidroxid—oldatban oldjuk. Az
oldathoz 15 ml R vizet elegyitink és R higitott sésavval semlegesitjik. A semlegesitett oldattal
elvégezve a szalicilation a) pont szerinti azonossagi reakcidjat (2.3.1) az elirt valtozas észlelhetd.

B. Az A. azonossagi vizsgalatnal kapott sziiredékkel elvégezve a bizmut b) pont szerinti azonossagi re-
akcidjat (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd.
Vizsgalatok

Klorid (2.2.4): legfeljebb 200 ppm. A vizsgéalathoz 0,250 g anyagot 2 ml R tomény salétromsav, 5 ml R viz
és 8 ml R metanol elegyében oldunk.

Bazisos bizmut-szalicilat
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Tartalmi meghatarozas

0,300 g anyagot 2 térfogatrész R perklérsav és 5 térfogatrész R viz elegyének 10 ml-ében melegitéssel
oldunk. A forré oldathoz 200 ml R vizet elegyitiink. 50 mg R xilenolnarancs—porhigitas hozzdadasa utan
az oldatot 0,1 M natrium edetat—-mérdoldattal sarga szinig titraljuk.

1 ml 0,1 M nétrium-edetat-mérdoldattal 20,90 mg Bi egyenérték.

A bazisos bizmut-szalicilat perklorsavas forralasakor kioldédé bizmut(lll)-ionokat komplexo-
metriasan hatarozzuk meg.

Bi3* + H2Y?>~ - BiY- + 2 HF Y4 CcoO,

= /\N/\/N \/COZ_

Veprta (M) . fepra - E (Mg/ml)

bemérés (mg)

Bi-tartalom (%) = 100

Tajékoztatd vizsgalatok

1. 0,10 g anyagot 2,0 ml R2 vas(lll)-klorid—oldattal és 4,0 ml R vizzel razogatunk. A folyadék sotét
ibolyaszin( lesz.

A szalicilsav vas(lll)-ionokkal haromligandumos, ibolyaszinii komplexet képez (lasd ,Szalici-
lat” altalanos azonossagi vizsgalat).

2. Lasd Bismuthi subsalicylas cikkely B. azonositas.

BORAX

Natrium-tetraborat
NazB407 .10 Hzo M, 381,4

Definici6
Dinatrium-tetraborat-dekahidrat. Tartalom: 99,0-103,0%.

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok, illetéleg kristalyos tomeg; elmal-
lasra hajlamos.

Oldékonysag: vizben oldddik; forrasban levd vizben nagyon béségesen oldddik; glicerinben béségesen
oldadik.

Bakteriosztatikus és fungisztatikus hatdsa miatt kiilséleg alkalmazzak. Csecsemdk szajpené-
szének (soor) ecsetelésére is hasznaljak.

Azonositas

A. 1 ml S oldathoz (lasd Vizsgalatok) 0,1 ml R tomény kénsavat és 5 ml R metanolt adunk, és az elegyet
meggyujtjuk. A lang zold szegéllyel ég.
lllékony (fp: 68,5 °C) bdrsav-trimetilészter képzddik, mely a lang szegélyét zéldre szinezi.

H3BOs + 3 CH30H - B(OCH3)3 + 3 H20

Natrium-tetraborat
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B. 5 ml S oldathoz 0,1 ml R fenolftalein-oldatot elegyitve az oldat vorosre szinezédik, de 5 ml R glicerin
(85%-0s) hozzédadéasara e szin eltlnik.

Az alkdli-boratok oldata lugos kémhatéasu. A borax hidrolizise soran képz6dé bérsavbadl poli-
alkoholok (pl. glicerin, mannit, invertcukor) hozzaadasara (reakciéegyenlet: lasd Borax cikkely
.Tartalmi meghatarozas” magyarazata) kdzéperds, egybazisu sav keletkezik, amit a fe-
nolftalein indikator szinvaltozasa jelez. A fenolftalein indikator szinvaltozasanak pH-tartoma-
nya: 8,2 (szintelen) — 10,0 (piros).

C. A natriumion azonossagi reakcidit elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozasok észlelheték. Az S oldatot
vizsgaljuk.

Vizsgalatok

S oldat. 4,0 g anyagot R desztillalt vizbdl készitett R szén-dioxid-mentes vizzel 100 ml-re oldunk.

Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

pH (2.2.3): 9,0-9,6. Az S oldatot vizsgaljuk.

Szulfat (2.4.13): legfeljebb 50 ppm. Az S oldatot vizsgaljuk. E vizsgalatban 1,0 ml R ecetsavat hasznalunk.
Az dsszehasonlité oldatot 3 ml R szulfat—-mértékoldat (10 ppm SO4%) és 12 ml R desztillalt viz elegyével
készitjuk.

Ammoénium (2.4.1): legfeljebb 10 ppm. A vizsgalathoz 6 ml S oldatot R vizzel 14 ml-re higitunk. Az
0sszehasonlitd oldatot 2,5 ml R ammonium—mértékoldat (1 ppm NH4*) és 7,5 ml R viz elegyével készitjik.
Arzén (2.4.2/A): legfeljebb 5 ppm. 5 ml S oldatot vizsgalunk.

Kalcium (2.4.3): legfeljebb 100 ppm. 15 ml S oldatot vizsgalunk. Az 6sszehasonlité oldatot 6 ml R kalcium—
mértékoldat (10 ppm Ca?*) és 9 ml R desztillalt viz elegyével készitjik.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 25 ppm. 12 ml S oldatot vizsgalunk. Az 6sszehasonlito oldatot R 6lom—
mértékoldattal (1 ppm Pb2*) készitjik.

Tartalmi meghatarozas

20 g R mannitot, szilkség esetén melegitéssel, 100 ml R vizben oldunk. A leh(itétt oldatot 0,5 ml R
fenolftalein—oldattal elegyitjuk és 0,1 M nétrium-hidroxid—mérdoldattal semlegesitjik (az indikator r6zsa-
szinének megjelenéséig). Az igy kapott oldatban melegités kézben oldjuk a vizsgalandé anyag 3,00 g-jat.
A leh(itott oldatot a rézsaszin szinezédés visszatéréséig 1 M natrium-hidroxid—mérgoldattal titraljuk.

1 ml 1 M natrium-hidroxid—mérgoldattal 0,1907 g Na2B4O7.10H20 egyenértékd.

A borax hidrolizisével keletkez6 borsav polialkoholokkal (pl. mannit) k6zepes erésség, egy-
bazist savat képez, amely fenolftalein indikator jelenlétében natrium-hidroxiddal titralhato.

NazB4s07 + 5 H2O - 2 NaH2BOs3 + 2 H3BOs

c|: OH OH HO c|: c|: o. 0 c|:
i + B - i — i BT i +H*+3H,0
—C|:—OH Ho” B ou HO—C|:— —clt—o o—clz—

V ml) . f . E (mg/ml
Na,B40;.10H,0-tartalom (%) = —— (b ),'Yao(” )( 9™ 100
emeres (mg

Tajékoztatd vizsgalat

1. Az anyag hevitve felpuffad, lyukacsos tdmeggé alakul és a langot élénkséargara festi. Erésebb izzitaskor
megolvad, kihllve a lemezt Gvegszerien vonja be.

2. Lasd Borax cikkely ,Az oldat kiilleme” pont.

3. Lasd Borax cikkely A. azonositas.

Natrium-tetraborat
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CALCII CARBONAS

Kalcium-karbonéat
CaCOs3 M, 100,1

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

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér por.

Oldékonysag: vizben gyakorlatilag nem oldédik.
Savmegkoté (antacid) szer, kalciumpétlasra is hasznaljak.

Azonositas

A. A karbonation azonossagi reakcibjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd.

B. A kalciumion azonossagi reakcioit elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozasok észlelheték. Az S oldat (lasd
Vizsgalatok) 0,2 ml-ét vizsgaljuk.

Vizsgalatok

S oldat. 5,0 g anyagot 80 ml R higitott ecetsavban oldunk. A pezsgés megsziinte utan az oldatot 2 percig
forraljuk; leh(ilés utan R higitott ecetsavval 100 ml-re higitjuk és —sziikség esetén — zsugoritott tivegszirét
(2.1.2) alkalmazva, megsz(rjuk.

A savas oldas soran a karbonatbdl szén-dioxid képzédik. Az S oldat: ecetsavas kalcium-ace-
tat—oldat.
Klorid (2.4.4): legfeljebb 330 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 3 ml-ét R vizzel 15 ml-re higitjuk.
Szulfat (2.4.13): legfeljebb 0,25%. A vizsgalathoz az S oldat 1,2 ml-ét R desztillalt vizzel 15 ml-re higitjuk.
Arzén (2.4.2/A): legfeljebb 4 ppm. Az S oldat 5 ml-ét vizsgaljuk.

Barium : Az S oldat 10 ml-éhez 10 ml R kalcium-szulfat—oldatot elegyitiink. Legalabb 15 perces varakozas
utan az oldat nem lehet er6sebben opalos, mint 10 ml S oldat és 10 ml R desztillalt viz elegye.

A bariumszennyezést barium-szulfat csapadékként mutatjuk ki.
Vas (2.4.9): legfeljebb 200 ppm. 50 mg anyagot 5 ml R higitott sGsavban oldunk; a vizsgalathoz az oldatot
R vizzel 10 ml-re higitjuk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 20 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 6sszehasonlitd oldatot R
O6lom-mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjik.

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 0,150 g-jat 3 ml R higitott s6sav és 20 ml R viz elegyében oldjuk. Az oldatot két percig forraljuk,
majd lehilés utan R vizzel 50 ml-re higitjuk. Az igy nyert oldatban a kalciumot komplexometriasan titraljuk
(2.5.11).

1 ml 0,1 M natrium-edetat—mérdéoldattal 10,01 mg CaCOsz egyenértékd.

A soésavas forralds soran a kalcium-karbonat szén-dioxid fejlédése kdzben oldédik. A kalci-
umionok komplexometriasan titralasa soran Ca2*—~EDTA komplex képzddik.

CaCOs + 2 H* - Ca?* + CO2 + H20

Kalcium-karbonat
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Ca?* + HaY> . CaY® + 2H* Y4 (COZ
- /\N/\/NVCOZ_

Vepta (Ml) . fepra - E (Mg/mi)

bemérés (mg)

CaCOs-tartalom (%) = 100

Tajékoztatd vizsgalat
1. Az anyag kis probaja 1 csepp R higitott s6savval valé lecseppentés utan langba tartva a langot tégla-
vorosre festi.

2. Kb. 50 mg anyagot 1 ml R higitott ecetsavban oldunk. Az enyhe pezsgés kdzben feltisztul6 oldathoz 1,0
ml R vizet és néhany csepp R ammonium-oxalat—oldatot elegyitiink. Fehér, kristalyos csapadék
keletkezik.

A kalciumionok oxalattal fehér kalcium-oxalat csapadékot képeznek, mely ecetsavban nem
oldadik.

Ca?* + (CO0)2>~ - Ca(CO00)2

3. 1,00 g anyagot 12,0 ml R higitott sésavban oldunk. Oldédas kdzben szintelen gaz képzdédik.
A sbsavas oldas soran szén-dioxid képzddik.

CALCII GLUCONAS

Kalcium-glikonat

co,
(HOH €Oz I
ca?* | HO= \ I—_|OH H,0 Ca o +H20
HO H 1
"o 2 L " CHS(l;H_ ,
C12H22Ca014. H0 Mr 448,4

Definicio

Kalcium-bisz[(2R,3S,4R,5R)-2,3,4,5,6-pentahidroxihexanoat]-monohidrat. Kalcium-di(D-gliikonat)-mono-
hidrat.

Tartalom: 98,5-102,0% Ci12H22Ca014.H20.

Sajatsagok
Killem:fehér vagy csaknem fehér kristalyos vagy szemcsés por.
Oldékonysag: vizben mérsékelten oldddik; forrasban 1évé vizben b&ségesen oldadik.

Kalciumterapiara hasznalt anyag. Elénye, hogy a kalciumot nemtoxikus anionhoz kétve, izte-
len s6 formajaban tartalmazza. A vegyiilet rossz vizoldékonysaga elhiz6dé kalciumleadast
biztosit.

Kalcium-gliikonat
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Azonositas
A. Vékonyréteg-kromatografias vizsgalat.

B. Az S oldattal (lasd ,Vizsgalatok”) a kalciumion azonossagi reakciéit elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozas
észlelhetd.

Vizsgalatok

S oldat. 1,0 g anyagot 60 °C-os R vizben oldunk, majd az oldatot R vizzel 50 ml-re higitjuk.

Az oldat kiilleme. 60 °C-on az S oldat szine nem lehet ersebb, mint az Ss, szin—mértékoldaté (2.2.2, 1.
madszer). Lehités utdn az oldat opalossaga nem lehet erésebb, mint a Il. szdmu 6sszehasonlité szusz-
penziéé (2.2.1).

Szacharoz és redukalé cukrok. 0,5 g anyagot 2 ml R1 s6sav és 10 ml R viz elegyében oldunk. Az oldatot
5 percig forraljuk, majd lehdlés utan 10 ml R natrium-karbonat—oldatot adunk hozzé és allni hagyjuk; ezutan
R vizzel 25 ml-re higitjuk és megszirjik. A sziiredék 5 ml-éhez 2 ml R réz(ll)-tartarat—oldatot elegyitiink
és az igy nyert oldatot 1 percig forraljuk, majd 2 percig allni hagyjuk. Az oldatbhd6l nem valhat le vérés szind
csapadék.

A vizsgélat a redukald cukrok FEHLING-reakcidval torténé kimutatasan alapul. A réz(ll)-ionok
redukcidjaval téglavoros réz(l)-oxid keletkezik. A sGsavas forralas soran a szacharéz redukalé
tulajdonsagu glikézza és fruktdézza hidrolizal (lasd Saccharum cikkely C. azonositas).

Os,H _ Os_OH
? +2Cu%* + 40H — ? + Cuy0 + 2H,0

Klorid (2.4.4): legfeljebb 200 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 12,5 ml-ét R vizzel 15 ml-re higitjuk.

Szulfat (2.4.13): legfeljebb 100 ppm. Az anyag 10,0 g-jat 10 ml R ecetsav és 90 ml R desztillalt viz ele-
gyében melegitéssel oldjuk.

Tartalmi meghatarozas
Az anyag 0,8000 g-jat 20 ml forré R vizben oldjuk. A lehiilt oldatot R vizzel 300 ml-re higitjuk. A kalciumot
komplexometriasan titraljuk (2.5.11).
1 ml 0,1 M natrium-edetat—mérdoldattal 44,84 mg C12H22Ca014.H20 egyenértékd.
A minta kalciumtartalmat komplexometriasan hatarozzuk meg.

CaZ* + HaY2~ o CaY? + 2 H+ Yé-: (COZ

-~ N._ _CO,
0,C N O N2

-

0,C

Vepta (M) . fepra - E (Mg/ml)

bemérés (mg)

C12H>>Ca0q4.H>0-tartalom (%) = 100

Tajékoztatd vizsgalat
1. Az anyag 6vatosan hevitve elszenesedés kdzben égetett cukorra emlékezteté szagot araszt. R higitott
sésavval lecseppentve és izzitva a langot téglavorosre festi.
A Ca?* a nemvilagité langot téglavordsre szinezi.
2. 1,00 g anyagot 20,0 ml forré R vizben oldunk. Az oldat 1,0 ml-es részletéhez 5,0 ml R vizet adunk,

néhany csepp R higitott ecetsavval megsavanyitjuk, és 1,0 ml R ammadnium-oxalat—oldattal elegyitjik.
Fehér, kristalyos csapadék keletkezik.

Kalcium-oxalat csapadék valik le.

Kalcium-gliikonat
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Ca?* + (CO0)2>~ - Ca(C00)2
3. Az oldat masik 1,0 ml-es részlete 3,0 ml R vizzel és 1 csepp R2 vas(lll)-klorid—oldattal elegyitve cit-
romsargara szinezdédik.
Citromsarga szinl vegyllet (feltehetéen komplex) képzédik.

CALCIl HYDROGENOPHOSPHAS DIHYDRICUS

Kalcium-hidrogén-foszfat-dihidrat

CaHPO4 . 2 H0 M, 172,1
Definicid
Tartalom: 98,0-105,0%.

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por.

Oldékonysag: hideg vizben és etanolban (96%) gyakorlatilag nem oldédik. Hig sésav és hig salétromsav
oldja.

Kalciumpétlasra hasznaljak.

Azonositas

A. 0,1 g anyagot 10 ml R higitott sésavban melegités kdzben oldunk. Az oldatot 2,5 ml R1 higitott
ammonia—oldattal 6sszerdzzuk, majd R ammaonium-oxalat 35 g/l tdménységil oldatanak 5 mi-ével ele-
gyitjuk. Fehér csapadék keletkezik.

Kalcium-oxalat csapadék keletkezik.
B. 0,1 g anyagot 5 ml R higitott salétromsavban oldunk. Az oldatot 2 ml R ammo&nium-molibdenat—oldattal
elegyitjik, majd 2 percig 70 °C-on melegitjik. Sarga csapadék keletkezik.
A reakciéban dodekamolibdendato-foszfat heteropolianion keletkezik, melynek ammaénium-
s6ja (ammonium-dodekamolibdenato-foszfat: (NH4)s[PMo012040]) sarga csapadékként levalik.

C. Az anyag felelien meg a tartalomra el&irt hatarértékeknek.

Vizsgalatok

S oldat. 2,5 g anyagot 20 ml R higitott s6savban oldunk. Az oldatot sziikség esetén megsz(irjik, majd
csapadék keletkezéséig R1 higitott ammonia—oldatot adagolunk hozza. Ezutan a csapadék feloldasahoz
éppen elegendd R higitott sésavval elegyitjik, végil R desztillalt vizzel 50 ml-re higitjuk.

A kalcium-hidrogén-foszfat sésavban oldédik, azonban az oldat savassagat ammaénia—oldat
hozzaadasaval csokkentve, Ujra levalik. Az ismételt savanyitassal elérhetd, hogy az S oldat
savassaga éppen akkora legyen, mint amennyi az anyag oldédasahoz minimalisan szik-
séges.
Karbonat. 0,5 g anyagot 5 ml R szén-dioxid-mentes vizzel 6sszerazunk. 1 ml R tomény sésav hozzaadasa
nem okozhat pezsgést.

Karbonéatokbol sésav hatasara szén-dioxid képzédik.

Klorid (2.4.4): legfeliebb 0,25%.

Vizsgalati oldat. 0,20 g anyagot 20 ml R viz és 13 ml R higitott salétromsav elegyében oldunk, sziikség
esetén melegitjik. Az oldatot R vizzel 100 ml-re higitjuk, és sziikség esetén megszirjik. Az igy készitett
oldat 50 ml-ét vizsgaljuk.

Kalcium-hidrogén-foszfat-dihidrat
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Osszehasonlito oldat. 0,70 ml 0,01 M sésav-mérdoldat és 6 ml R higitott salétromsav elegyét R vizzel
50 ml-re higitjuk.

A vizsgalati oldathoz és az 6sszehasonlité oldathoz 1-1 ml R2 ezlst-nitrat—oldatot elegyitiink, és az olda-
tokat fényt6l védett helyen tartjuk. 5 perc elteltével a vizsgélati oldat opalossaga nem lehet erésebb, mint
az dsszehasonlité oldaté.

Szulfat (2.4.13): legfeliebb 0,5%.

Vizsgalati oldat. 0,5 g anyagot 5 ml R viz és 5 ml R higitott s6sav elegyében oldunk. Az oldatot R vizzel
100 ml-re higitjuk, és szilkség esetén megszirjik. Az igy készitett oldat 20 ml-ét 1 ml R higitott sGsavval
elegyitjik, majd R vizzel 50 ml-re higitjuk.

Osszehasonlitd oldat. 1,0 ml 0,005 M kénsav—mérdoldat és 1 ml R higitott s6sav elegyét R vizzel 50 ml-re
higitjuk. Az oldatot sziikség esetén megszirjik.

A vizsgalati oldathoz és az dsszehasonlitd oldathoz R barium-klorid 120 g/l tdoménységli oldatanak
2-2 ml-ét elegyitjik. 10 perc elteltével a vizsgalati oldat opalossaga nem lehet erésebb, mint az 6sszeha-
sonlit6 oldaté.

Arzén (2.4.2/A): legfeljebb 10 ppm. Az S oldat 2 ml-ét vizsgaljuk.

Barium. 0,5 g anyag és 10 ml R viz keverékét forrasig melegitjik, majd keverés kézben 1 ml R témény
sOsavat csepegtetiink hozza. A leh(lt oldatot szilkkség esetén megszirjik, R kalium-szulfat 10 g/l tomény-
ségli oldatanak 2 ml-ével elegyitjik, majd 10 percig varakozunk. Az oldat nem zavarosodhat meg.

A bariumszennyezést barium-szulfat csapadékként mutatjuk Ki.

Vas (2.4.9): legfeljebb 400 ppm. Az S oldat 0,5 ml-ét R vizzel 10 ml-re higitjuk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 40 ppm. Az S oldat 10 ml-ét R vizzel 20 ml-re higitjuk. A higitott oldat
12 ml-ét vizsgaljuk. Az 6sszehasonlité oldatot R 6lom—mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjuk.

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 0,4 g-jat 12 ml R higitott s6savban oldjuk, sziikség esetén vizflirdében melegitjik.Az oldatot R
vizzel 200 ml-re higitjuk. Az igy készitett oldat 20,0 ml-éhez 25,0 ml 0,02 M néatrium-edetat—mérdoldatot,
50 ml R vizet, 5 ml R ammonium-klorid—tompitéoldatot (pH 10,7) és kb. 25 mg R eriokromfekete-T—
pohigitast adunk. A natrium-edetat feleslegét 0,02 M cink-szulfat—-mérdoldattal titraljuk. Ures titralast is
végzink.

1 ml 0,02 M natrium-edetat—-mérdéoldattal 3,44 mg CaHPO4.2H20 egyenérték.

A kalcium-hidrogén-foszfat kalciumtartalmanak komplexometrias meghatarozasa visszamé-
réses eljarassal torténik, ugyanis a kalciumionok kézvetlen komplexometrias titralasahoz
optimalis pH tartomanyban (10-12) a kalcium-hidrogén-foszfat csapadékként levalna. Emiatt
a savas oldast kovetden feleslegben adjuk az EDTA-t az oldathoz, majd a ligos pH beallitasa
utan az EDTA-felesleget ZnSOs—méréoldattal titraljuk. A meghatarozas sordn Ca?*—EDTA, ill.
Zn>—EDTA komplexek képz6édnek (M?+ = Ca2* vagy Zn?").

M2+ 4+ HoY2- . MY2Z + 2H+ Y4 (COZ
- /\N/\/NVCOZ_

[Vznso,(MI) = Vznso,(MI)] . fznso, - E (mg/ml)

CaHPO,.2H,0-tart. (%) = 100

bemérés (mg)

Tajékoztatd vizsgalat

1. Az anyag hevitve nem valtozik, R higitott s6savval lecseppentve a langot enyhén téglavorosre festi.

Kalcium-hidrogén-foszfat-dihidrat
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A Ca?* a nemvilagité langot téglavordsre szinezi.

2. Lasd Calcii hydrogenophosphas dihydricus cikkely B. azonositas.

3. 0,20 g anyag 10 ml R1 ezust-nitrat—oldattal rA&zogatva megsargul. A csapadékos folyadék tisztdja 5
csepp R metilvorés—oldattédl vordsre szinezddik.

Ezust-nitrattal sarga ezist-foszfat csapadék képzédik. A felszabadul6 proton az oldat savas-
sagat noveli. A metilvords indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 4,4 (voros) — 6,0 (sarga).
CaHPOs4 + 3 Ag* - AgsPOs + H* + Ca?*

4. Lasd Calcii hydrogenophosphas dihydricus cikkely ,Karbonat” vizsgalat.

CALCIl SULFAS DIHYDRICUS

Kalcium-szulfat-dihidrat

CaS0; .2 H0 M 172,2
Definicio
Tartalom: 98,0-102,0% CaS0a4.2H20.

Sajatsagok
Killem: fehér, vagy csaknem fehér, finom por.

Oldékonysag: vizben alig oldadik; etanolban (96%) gyakorlatilag nem oldadik.

A kalcium-szulfat-dihidrat (gipsz) hevitésével nyert, kalcium-szulfat-hemihidratot (égetett
gipsz) torott csontok rogzitd kotéséhez hasznaljak.

Azonositas

A. lzzitasi veszteség (lasd Vizsgalatok).

B. Az S oldattal (lasd Vizsgalatok) a szulfation a) pont szerinti azonossagi reakciéjat elvégezve (2.3.1) az
eléirt valtozas észlelheté.

C. Az S oldattal a kalciumion a) pont szerinti azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas
észlelhetd.

Vizsgalatok

S oldat. 1,0 g anyagot R tdmény sosav 10 %V/V-os oldatanak 50 ml-ében 50 °C-on 5 percig tartd
melegitéssel oldunk. Az oldatot hagyjuk lehdlni.

Savassag, lugossag. 1,5 g anyagot 15 ml R szén-dioxid-mentes vizzel 5 percen at razogatunk. A szusz-
penzidt 5 percig allni hagyjuk, majd megszirjik. A sziredék 10 ml-e 0,1 ml R fenolftalein—oldattal és
0,25 ml 0,01 M natrium-hidroxid—mérdoldattal elegyitve piros szini legyen, de 0,30 ml 0,01 M s6sav—mé-
réoldattdl szintelenre valtozzék. Az igy nyert oldat 0,2 ml R metilvéros—oldat hozzdadaséara voréses na-
rancssarga szina legyen.

A kalcium-szulfat vizes rdzadéka kozel semleges kémhatasu, ezért kevés lag-, ill. sav hozza-
adasara lugossa, ill. savassa valik. A fenolftalein indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya:
8,2 (szintelen) — 10,0 (piros), a metilvorosé pedig 4,4 (voros) — 6,0 (sarga).
Klorid (2.4.4): legfeljebb 300 ppm. 0,5 g anyagot 15 ml R vizzel 5 percen keresztiil rdzogatunk. A szusz-
penziét 15 percig allni hagyjuk, majd megszirjuk. A sziredék 5 ml-ét R vizzel 15 ml-re higitjuk.
Arzén (2.4.2/A): legfeljebb 10 ppm. Az S oldat 5 ml-ét vizsgaljuk.

Kalcium-szulfat-dihidrat
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Vas (2.4.9): legfeljebb 100 ppm. 0,25 g anyag 5 ml R témény sdsav és 20 ml R viz keverékét forrasig
melegitjuk, majd lehitjik, végil megsz(rjuk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 20 ppm. 2,5 g anyag 2 ml R tdmény sésav és 15 ml R viz keverékét
forrasig melegitjuk, majd leh(tjuk, és 0,5 ml R fenolftalein—oldatot adunk hozza. A folyadékot dvatosan
annyi R tdmény ammoénia—oldattal elegyitjik, hogy rézsasziniire véaltozzék. Ezutdn 0,5 ml R témény
ecetsavval elegyitjik, R vizzel 25 ml-re higitjuk, majd megszlrjuk. A sziredék 12 ml-ét vizsgaljuk. Az
0sszehasonlitd oldatot R 6lom—mértékoldattal (2 ppm Pb?*) készitjik.

Izzitasi veszteség : 18,0-22,0%. Az anyag 1,000 g-jat 800 °C-on tdmegallanddsagig izzitjuk.

CARBO ACTIVATUS

Aktivalt szén

Definicié

Az aktivalt szenet névényi anyagokbdl, nagy adszorpcids képességl anyag el6allitdsara alkalmas elsze-
nesitési eljarassal allitjak elé.

Sajatsagok

Kullem: fekete, durva szemcséktél mentes, kdnnyd por.

Oldékonysag: a szokasos olddszerekben gyakorlatilag nem oldodik.

Mérgezésekben a méreganyagok, gyomor- és bélfertézések esetén a korokozé baktériumok
adszorbealasara hasznaljak.

Azonositas

A. Vorosizzasig hevitve, az anyag lassan, lang nélkul ég el.
B. Az anyag feleljen meg az ,Adszorbeal6képesség” pontban (lasd Vizsgalatok) eléirt kdvetelménynek.

Vizsgalatok

Savassag, lugossag. 2,0 g anyagot 40 ml R vizzel 5 percig forralunk. A folyadékot lehditjiuk, R szén-dioxid-
mentes vizzel eredeti tbmegére kiegészitjik, majd megszirjik. A sziredék elsé 20 ml-ét elontjik. A
szuredék 10 ml-e 0,25 ml R1 bromtimolkék—oldattal és 0,25 ml 0,02 M natrium-hidroxid—mérdéoldattal ele-
gyitve kék szini legyen, de legfeljebb 0,75 ml 0,02 M sésav—mérdoldattdl szine sargara valtozzék.

Az aktivalt szén vizes razadéka kozel semleges kémhatasu, ezért a razadék kevés lug-, ill.
sav hozzaadasara ligossa, ill. savassa valik. A bromtimolkék indikator szinvaltozasanak pH-
tartomanya: 5,8 (sarga) — 7,4 (kék).

Lugban old6do szines anyagok. 0,25 g anyagot 10 ml R higitott natrium-hidroxid—oldattal 1 percig for-
ralunk. A folyadékot leh(tjik, megszirjik és a sziiredéket R vizzel 10 ml-re higitjuk. Az igy nyert oldat
szine nem lehet erésebb, mint a ZS4 szin—-mértékoldaté (2.2.2, 11. modszer).

Szulfid. 1,0 g anyagot Erlenmeyer-lombikban 5 ml R1 s6savval és 20 ml R vizzel forrasig melegitink. A
felszabadul6 g6zok az R 6lom(ll)-acetatos papirt nem szinezhetik barnéra.

A sOsavas forralas soran felszabadulé kénhidrogén olom(ll)-ionokkal fekete 6lom(ll)-szulfidda
alakul (kis mennyiségii PbS barna szinezédést okoz).

S+ 2 H* 5 H2S
H2S + Pb?* - PbS + 2 H*

Adszorbealdképesség: legalabb 40 g fenazon/100 g anyag.

Aktivalt szén
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0,300 g anyagot 100 ml-es csiszolatos Givegdugés Erlenmeyer-lombikban 0,5 g R fenazon 50 ml R vizzel
frissen készitett oldatanak 25,0 ml-ével 15 percig erételjesen razzunk. A folyadékot megszirjik, és a szi-
redék elsé 5 ml-ét elontjuk. A sziiredék 10,0 ml-éhez 1,0 g R kalium-bromidot és 20 ml R higitott sGsavat
adunk. Az igy nyert oldatot, 0,1 ml R metilvérés—oldatot alkalmazva indikatorként, 0,0167 M kalium-bromat—
mérdoldattal addig titraljuk, mig az indikator vorés szine el nem tlnik. A titralast lassan (15 masod-
percenként 1 csepp) fejezziik be. 10,0 ml fenazon-oldattal Ures kisérletet is végzink.

A 100 g aktivalt szénen adszorbealddott fenazon mennyiségét az alabbi 6sszefliggéssel szamitjuk ki:

2,353 . (a-b)
m

ahol

a = az Ures kisérlet soran fogyott 0,0167 M kélium-broméat—méréoldat millilitereinek szama,
b = a vizsgélat soran fogyott 0,0167 M kélium-broméat—mérdoldat millilitereinek a szama,

m = a vizsgaland6 anyag tdmege, grammban.

Az eredményt a szaritott anyagra vonatkoztatjuk.

A nem adszorbealédott fenazon (2-fenil-1,5-dimetil-1,2-dihidro-3H-pirazol-3-on) mennyiségét
bromatometriasan mérjik, melynek soran elektrofil szubsztiticiéval 4-brémfenazon képzédik
(a fenazon 4-helyzetl szénatomjanak oxidacios szama ezaltal —1-rél +1-re valtozik). A titralas
végpontjaban a mérdoldat a metilvords indikatort is oxidalja, ezért az eléirtnal tdbb indikator
hasznalata a méréoldat-fogyast ndvelve hibat okozhat.

BrOsz~ + 5Br- + 6 H* - 3 Br2 + 3 H20

N, N,
OU/CHQ, +Br, — » O N/CH3 + HBr

CH3 Br CH3

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Carbo activatus cikkely A. azonositas.

2. 0,10 g anyagot kémcsében R fenazon 1 g/100 ml toménységi oldatanak 10,0 ml-ével 3 percig razunk,
majd 5 cm atmérdji, R vizzel el6zetesen megnedvesitett papirszirén szdrjik. A sziredéket tiszta
kémcsbben 0,10 g anyaggal ismét 3 percig razzuk, és a keveréket R vizzel atnedvesitett papirszirén
megint megszirjuk. Ezt a miveletet 0,10 g anyaggal harmadszor is megismételjuk. Az utols6 szuredék
1-2 csepp R higitott kénsavval megsavanyitva, majd R natrium-nitrit 10 g/l-es oldatanak 2 cseppjével
Osszerazva nem zdoldilhet meg.

A harom 6sszerazéast kdvetéen a fenazon teljes mennyiségének meg kell kétédnie az aktivalt
szénen. Az oldatban maradd fenazon savas kézegben, nitritionokkal zéld 4-nitrozofenazont
képez.

N. _ N.
OU/CH?, + N02 + H+ - (@) N/CH?’ + Hzo

CHj ON  CHj,

Aktivalt szén
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CHINIDINI SULFAS

Kinidin-szulfat

, H,SOy, 2 H,0 . HpSOy, 2 H,0

C40Hs0N40sS . 2 H,O M; 783

Definicio

Tartalom: 99,0-101,0% alkaloid-monoszulfat, bisz(S)-(2R,4S,5R)-5-etenil-1-azabiciklo[2.2.2]oktan-2-il-(6-
metoxikinolin-4-ilymetanol-kénsav-séban kifejezve (szaritott anyagra).

Sajatsagok

Kullem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por, illetve selyemfényd, szintelen tikristalyok.

Oldékonysag: vizben kevéssé oldadik; forrasban Iévé vizben és etanolban (96%) oldédik; acetonban gya-
korlatilag nem oldédik.

Antiaritmias és malariaellenes hatasi vegyilet.

Azonositas

A.
B.

Vékonyréteg-kromatografias vizsgalat.
Kb. 5 mg anyag 5 ml R vizzel készilt oldata 0,2 ml R bromos viz és 1 ml R2 higitott ammaonia—oldat
hozzdadasara z6ld szinl lesz.

A smaragdzdld szinreakcio (thalleiochin-reakcid) magyarazatat lasd: Chinini sulfas cikkely, B.
azonositas.

. 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 tdmény sésav
hozzaadasara csaknem teljesen megsziinik.

A fluoreszcencia a 6-metoxiszubszituenst tartalmazé kinaalkaloidok hig, oxigéntartalmu sa-
vakkal (pl. kénsav, ecetsav) késziilt oldataiban alakul ki. Halogenidionok a fluoreszcenciat
kioltjak.

. Kb. 50 mg anyagot 5 ml forré R vizben oldunk. Az oldatot leh(tjik, 1 ml R1 ezlst-nitrat—oldatot adunk

hozza, majd lGvegbottal megkeverjik. Néhany perc elteltével fehér csapadék képzédik, mely R higitott
salétromsav hozzaadéaséra feloldédik.

A kinidin-szulfat eziist-nitrattal vizben rosszul oldodé, 1 : 1 aranyi addicios vegyiletet képez.
A reakcio a kinidin-szulfat és a kinin-szulfat megkilonboztetésre alkalmas (a kinin-szulfat
oldatahoz adott eziist-nitrat legfeljebb enyhe zavarosodast okoz).
A szulfation a) pont szerinti azonosséagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhet6.
Az anyag feleljen meg a ,,pH” vizsgalatban el&irt kdvetelménynek (lasd Vizsgélatok).

Kinidin-szulfat
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Vizsgalatok

pH (2.2.3): 6,0-6,8. A vizsgéalathoz 0,10 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 10 ml-re oldunk.

Tartalmi meghatarozas
Az anyag 0,200 g-jat 20 ml R ecetsavanhidridben oldjuk. Az oldatot, 0,15 ml R naftolbenzein—oldatot al-
kalmazva indikatorként, 0,1 M perklérsav—mérgoldattal titraljuk.
1 ml 0,1 M perklérsav—mérdoldattal 24,90 mg CaoHsoN4OsS egyenérték.
A nemvizes kozegben végzett acidimetrias meghatarozas soran a kinidin-szulfat harom
ekvivalens perklérsavval reagal: a kevéssé bazisos kinolin-nitrogének protonalédasa mellett
a szulfat hidrogén-szultatta alakul.
Vhcio, (ml). fucio, - E (mg/ml)

bemérés (mg)

C40Hs50N40gS-tartalom (%) = . 100

Tajékoztatd vizsgalat
1. 0,10 g anyagot 10,0 ml meleg R vizben oldva, az oldat gyengén kékes szinben fluoreszkal, ami kis
részletének R higitott kénsavval valé elegyitése utan szembetinébb.
Lasd: Chinidini sulfas cikkely, C. azonositashoz fliz6tt megjegyzés.

2. Lasd Chinidini sulfas cikkely B. azonositas.

3. Az 1. pontban készitett oldat 1,0 ml-es részlete, néhany csepp R higitott sésavval savanyitva és 1,0 ml
R1 barium-klorid—oldattal elegyitve, fehér csapadékot ad.

Barium-szulfat csapadék keletkezik.

4. Az oldat megmaradt részletét két kémcsébe osztjuk el. Az egyik kémcsében 0,10 g R kélium-jodidot
oldva, fehér kristalyos csapadék valik ki, a masik kémcsében 0,50 g R kalium-natrium-tartaratot oldva,
nem torténik valtozas.

A reakcié a kinidin-szulfat és a kinin-szulfat megkulénboztetésére alkalmas. A kinidin-szulfat
oldatabdl kalium-jodiddal fehér kinidin-hidrojodid csapadék valik le, mig kalium-natrium-tar-
tarat hozzdadasara nem képzédik csapadék (a kinin-szulfat kalium-natrium-tartarattal ad
csapadékot, kalium-jodiddal nem).

Kinidin-szulfat
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CHININI SULFAS

Kinin-szulfat

, HySOy, 2 H,0 . HpS0y, 2 H,0

C40Hs50N408S . 2 H,O M, 783
Definici6é

Tartalom: 99,0-101,0% alkaloid-monoszulfat, bisz(R){(2S,4S,5R)-5-etenil-1-azabiciklo[2.2.2]oktan-2-il]-(6-
metoxikinolin-4-ilymetanol]-kénsav-s6ban kifejezve (szaritott anyagra).

Sajatsagok

Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por, illetve finom, szintelen tikristalyok.

Oldékonysag: vizben kevéssé oldadik; forrasban l1évé vizben és etanolban (96%) mérsékelten oldadik.
Malariaellenes hatasu vegytilet.

Azonositas
A. Vékonyréteg-kromatografias vizsgalat.

B. Kb. 5 mg anyag 5 ml R vizzel késziilt oldata 0,2 ml R bromos viz és 1 ml R2 higitott ammo&nia—oldat
hozzaadéasara zold szinl lesz.

A brémos viz és higitott ammonia—oldat hatasara lejatsz6dd szinreakcio soran tébb szines
termék képzddik. Bromos vizzel a vinilcsoport brémaddiciéja mellett a kinolin 5-helyzetben
brémozddik majd brom - hidroxi cserével egy 5-hidroxiszarmazék keletkezik, majd a fenolos
hidroxilcsoport bromos oxidaciéjaval képz6dé gyok egy vords szinl biszkinolin-szarmazékka
dimerizalodik. A reakcidelegyben egy kék szinl, nagy moltémegd, stabilis gyok is kimutathato,
de ennek pontos szerkezetét még nem tisztaztak.

A smaragdzold szinreakcid [thalleiochin-reakcio, ,thallein” (goérog) = megzoldil] a 6-helyzet-
ben oxigéntartalm( funkciés csoportot tartalmazé kinolinszarmazékokra, igy a kininre és a
kinidinre jellemzé.

Kinin-szulfat
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N
N

kinin —>
OH R

Brz oxidacio

2 N
| N
(0] R
Aerizécié

R O R
|
N
|
H,CO
0

vOros szini termék

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 témény s6sav
hozzaadasara csaknem teljesen megszinik.

Lasd: Chinidini sulfas cikkely, C. azonositashoz fliz6tt megjegyzés.
D. A szulfation a) pont szerinti azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az elbirt valtozas észlelhetd. A
vizsgéalathoz kb. 45 mg anyagot 5 ml R higitott s6savban oldunk.
E. Az anyag feleljen meg a ,pH” vizsgalatban el&irt kdvetelménynek (lasd Vizsgélatok).

Vizsgalatok
pH (2.2.3): 5,7-6,6. Az anyag R vizzel készitett, 10 g/l tdoménységl szuszpenzidjat vizsgaljuk.

Téjékoztatd vizsgalat
1. 0,10 g anyagot 80 ml R szén-dioxid-mentes vizben oldva, az oldat gyenge kékes szinben fluoreszkal,
ami kis részletének R higitott kénsavval val6 elegyitése utan szembetiinébb.
Lasd: Chinidini sulfas cikkely, C. azonositashoz fliz6tt megjegyzés.

2. Lasd Chinini sulfas cikkely B. azonositas.

3. Az 1. pontban készitett oldat 4,0 ml-es részletében 0,5 g R kalium-natrium-tartaratot oldva, fehér csapa-
dék valik le.

4. Tovéabbi 4,0 ml-es oldatrészben 0,1 g R kalium-jodidot oldva, nem torténik valtozas.

A 3. és 4. reakciok a kinin-szulfat és a kinidin-szulfat megkulénboztetésére alkalmasak. A ki-
nin-szulfat oldatabdl kalium-natrium-tartarat hozzaadasara fehér kinin-hidrogén-tartarat csa-
padék valik le, mig kalium-jodiddal nem képzddik csapadék (a kinidin-szulfat kalium-jodiddal
ad csapadékot, kalium-natrium-tartarattal nem).

Kinin-szulfat
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CHLORALI HYDRAS

Kloral-hidrat

OH

Cl3C~ ~OH
C2H3C|302 Mr 165,4

Definicio
2,2,2-Trikléretan-1,1-diol. Tartalom: 98,5-101,0%.
Sajatsagok
Killem: szintelen, atlatszo kristalyok.

Oldékonysag: vizben nagyon béségesen oldéddik; etanolban (96%) béségesen oldédik.
Szedatohipnotikus hatasu vegyilet.

Azonositas

A. Az S oldat (lasd Vizsgalatok) 10 ml-éhez 2 ml R higitott natrium-hidroxid—oldatot adva, az elegy meg-
zavarosodik, és melegitésre kloroformszagot araszt.

A kloral-hidrat lugos oldatban kloroformma és formiatta hidrolizal.

OH
clac—

OH

B. Az S oldat 1 ml-éhez 2 ml R natrium-szulfid—oldatot adva, az oldat sarga szin{ lesz, majd gyorsan
vOrésesbarnara valtozik. Kis idé mulva voros csapadék keletkezhet.

OH -
— > CHC|3 + HC02 + Hzo

A reakci6 soran val6sziniileg egy 1,2-ditiolvazas aldehid keletkezik.

g _CHO
/
S |

OH
S

Vizsgalatok

S oldat. 3,0 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 30 ml-re oldunk.

Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. mddszer).

pH (2.2.3): 3,5-5,5. Az S oldatot vizsgaljuk.

Kloral-alkoholat. 1,0 g anyagot 10 ml R higitott natrium-hidroxid—oldattal melegitiink, majd a feltlisz6

oldatot megszirjuk és annyi, cseppenként adagolt 0,05 M jod—oldattal elegyitjik, hogy az oldat sarga szini
legyen. Az oldatban 1 6réas allas utan sem lehet csapadék.

A klorél-alkoholat (a kloral etanollal képzett félacetélja) ligos hidrolizise soran keletkez6 eta-
nolt jodoform-reakciéval mutatjuk ki. Az etanol j6dos oxidacidjaval és jédszubsztiticiojaval
trijodacetaldehid keletkezik, ami ligos kdzegben formiatra és a jellemzé szagu, sarga szind,
kristalyos jodoformra (trjodmetéan) hidrolizal.

A jodoform-reakcio olyan vegyiletek (pl. CHsCOR, CH3CHROH) kimutatasara alkalmas,
amelyek karbonil, vagy joddal karbonilla oxidalhaté egyéb funkciés csoport melletti metil-
szubsztituenst tartalmaznak.

Kloral-hidrat
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Klorid (2.4.4): legfeljebb 100 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 5 ml-ét R vizzel 15 ml-re higitjuk.

OH  on” _

CI3C_< ——> CHCIl; + HCO, + CH3CH,OH
OC,Hg

kloral-alkoholat

Io+20H" - I+ OI" + H20

ol _
CH3CH,0H ——> CH3CHO + | + H,O
acetaldehid

ol OH _
CH;CHO —> [,CCHO —> CHlI; + HCO,
trijod- jodoform
acetaldehid

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 20 ppm. A vizsgéalathoz az S oldat 10 ml-ét R vizzel 20 ml-re higitjuk. Az
0sszehasonlitd oldatot R 6lom—mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjik.

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 4,000 g-jat 10 ml R vizben oldjuk. Az oldatot 40,0 ml 1 M natrium-hidroxid—mérgéoldattal elegyitjik,
pontosan 2 percig allni hagyjuk, majd 0,1 ml R fenolftalein—oldatot alkalmazva indikatorként, 0,5 M kénsav—
mérdoldattal titraljuk. A semlegesitett oldatot, 0,2 ml R kalium-kroméat—oldatot alkalmazva indikatorként, 0,1
M ezlst-nitrat—-mérdoldattal titraljuk. Az 1 M natrium-hidroxid—mérdoldat-fogyast gy szamoljuk ki, hogy a
titralds elején hozzaadott 1 M natrium-hidroxid—mérdéoldat térfogatabdl kivonjuk az elsé titrdlas soran
fogyott 0,5 M kénsav—mérdoldat térfogatat és a masodik titralasban fogyott 0,1 M ezust-nitrat—-mérdoldat
térfogatanak kéttizenotod-részét.

1 ml 1 M natrium-hidroxid—mérdéoldattal 0,1654 g C2HsClsO2 egyenérték.

Lugos kdzegben a klorél-hidrat kvantitativ médon kloroformma és formiatta hidrolizal. Hogy
elkertljuk a kloroform ligos kdzegben megindulé tovabbi hidrolizisének elérehaladasat, a
lugfelesleget 2 perc varakozas visszatitraljuk. A kloroform hidrolizisével képz6dott formiat
okozta hiba korrekciéjara MoHR-szerinti argentometrias mddszerrel (a végpontot a vérosbarna
ezlist-kromat csapadék megjelenése jelzi) meghatarozzuk a semlegesitett oldat kloridtar-
talméat és a kloral-hidrat-tartalom kiszamitasaban az ezust-nitrat-mérdoldat fogyast (mely a
kloroform hidrolizisébdl szarmazé klorid és formiat mennyiségével aranyos) is figyelembe

vesszik.

CyH3Cl30; (%) =

OH i
Clc—  + OH —> CHCl; + HCO; + H,0
OH

CHCIs + 4 OH- - HCO2 + 3 ClI- + 2 H20
Cl- + Agt - AgCl
CrO4+> + 2 Ag* - Ag2CrO4

(VNaoH - fnaoH =VH,s0,- fH,s0,— 2/15 . Vagno, - fagno,) - E

bemérés

. 100

Kloral-hidrat
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CHLORAMPHENICOLUM

Kléramfenikol

NO,
OH OH _

o { H HN :
cl ‘ O.N cl HO“H o
N 0 H-—NH—

¢l H OH CH,OH CHCI,
C11H12CI2N20s M, 323,1

Definicio
A kléramfenikol 2,2-diklor-N-(1R,2R)-2-hidroxi-1-[(hidroximetil)-2-(4-nitrofenil)-etillacetamid, melyet meg-
felelé taptalajon a Streptomyces venezuelae bizonyos toérzsei termelnek. A kléramfenikolt azonban altala-

ban szintézis utjan allitjdk elé. Az anyag széritott anyagra vonatkoztatott C11H12Cl2N2Os-tartalma 98,0—
102,0%.

Sajatsagok
Kullem: fehér, szlirkésfehér vagy sargasfehér, finom kristalyos por vagy apro kristalyok, tikristalyok, illetve
hoszszukés lemezek.
Oldékonysag: vizben kevéssé oldadik; alkoholban és propilénglikolban béségesen oldadik.
Etanolos oldata jobbra, etil-acetatos oldata balra forgato.
Széles spektrumu antibiotikum.

Azonositas

A. Olvadaspont (2.2.14): 149-153 °C.

B. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

C. Vékonyréteg-kromatografias vizsgalat.

D. Kb. 10 mg anyagot 1 ml R alkoholban (50 %V/V-0s) oldunk. Az oldathoz R kalcium-klorid oldatabél (10
g/l) 3 ml-t és 50 mg R cinkport adunk. A keveréket 10 percig vizfirdén melegitjik, majd a még forrd
oldatot megszlrjuk. A lehdlt oldatot 0,1 ml R benzoil-kloriddal elegyitjiikk, majd 1 percig rdzogatjuk.

Ezutan 0,5 ml R1 vas(lll)-klorid—oldatot adunk hozza. Az elegyet 2 ml R kloroformmal 6sszerazzuk. A
vizes fazis szine vilagos ibolyasvordshdl biborvords szinbe hajlé lesz.

Semleges kdzegben, cinkporral a nitrocsoport hidroxil-aminna redukal6dik (a reakcié soran
részleges reduktiv dehalogénezédéssel a kovalensen kététt klor egy része kloridda alakul). A
hidroxil-amin N-benzoilezésével keletkezé N-arilhidroxamsav vas(lll)-ionokkal ibolyaszini
komplexet képez.

Kléramfenikol
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E. 50 mg anyag és 0,5 g R vizmentes natrium-karbonat keverékét porcelantégelyben 10 percig nyilt langon
hevitjuk. A leh(lt maradékot 5 ml R higitott salétromsavban felvessziik és megszirjik. A sziiredék 1 ml-
éhez 1 mI R vizet adunk. Az igy nyert oldattal elvégezve a kloridion a) pont szerinti azonossagi reakcidjat
(2.3.1), az el6irt valtozas észlelheté.

Az kléramfenikol natrium-karbonat jelenlétében végzett izzitdsa soran a kovalensen kotott
klérszubsztituensek kloridda alakulnak.

Vizsgalatok

Savassag, lugossag. 0,1 g anyagot 20 ml R szén-dioxid-mentes vizzel 6sszerdzunk. A csapadékos fo-
lyadékhoz 0,1 ml R1 brémtimolkék—oldatot adunk. Az indikator szine legfeljebb 0,1 ml 0,02 M sésav—mé-
réoldattol vagy 0,02 M néatrium-hidroxid—mérdoldattdl valtozzék meg.

A kléramfenikol vizes razadéka semleges kémhatasu. A bromtimolkék indikator szinvaltoza-
sénak pH-tartomanya: 5,8 (sarga) — 7,4 (kék). Ha az indikator hozzdadasa utan sarga oldatot
kapunk, akkor natrium-hidroxid—méréoldatot, ha kéket, akkor pedig s6sav—mérdoldatot adunk
a vizsgalt mintdhoz. Z6ld szin esetén a vizsgalat barmelyik méréoldat hozzaadasaval
folytatodhat.

Tajékoztatd vizsgalat

1. 0,10 g anyagot 5,0 ml R higitott natrium-hidroxid—oldattal melegitve sarga szini oldat keletkezik. For-
ralaskor az oldat szine narancsvérdsre valtozik.

A kléramfenikol ligos melegitése soran szines azobenzol-szarmazékok (pl. azofenol, azo-
benzaldehid, azobenzoesav) keletkeznek.

HO,C @N:N@COZH

4 A'-azobenzoesav

Kléramfenikol
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CHOLESTEROLUM

Koleszterin

C27H460 386,7
Definicio
Koleszt-5-én-3[3-ol.

Tartalom: - koleszterin: legalabb 95,0% (szaritott anyagra).
- Osszes szterin: 97,0-103,0% (szaritott anyagra).

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por.

Oldékonysag: vizben gyakorlatilag nem oldédik; acetonban és etanolban (96%) mérsékelten oldadik.
Fényre érzékeny.

A kenécsok vizfelvételét javitd gydgyszertechnoldgiai segédanyag.

Azonositas

A. Olvadaspont (2.2.14): 147-150 °C.
B. Vékonyréteg-kromatografias vizsgalat.
C. Kb. 5 mg anyagot 2 ml R diklormetanban oldunk. Az oldathoz 1 ml R ecetsavanhidridet és 0,01 ml R

tomény kénsavat elegyitiink és dsszerazzuk. Az oldat rézsaszinlire, majd gyorsan vordsre, azutan
kékre, végil smaragdzéldre szinezédik.

A koleszterin ecetsavanhidriddel O-acetilezédik, majd ecetsav kihasadasaval koleszta-3,5-
dién képzédik, melynek tovabbi oxidacidjaval szines dimer koleszta-3,5,7-trién-szarmazék
keletkezik (LIEBERMANN-BURCHARD-reakcio).

Koleszterin
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CHj

(CH3C0),0
e
H,S0,

Tajékoztatd vizsgalat

1. Kb. 10 mg anyagot 1,0 ml R kloroformban oldunk, majd az oldatot 1,0 ml R ttmény kénsavval elegyitjik
és razogatjuk. Az elkiildénild kloroform vérpiros szinl, a kénsav pedig barnas-zdldes szinben fluo-
reszkal.

COCAINI HYDROCHLORIDUM

Kokain-hidroklorid

0] CHjy
/

H H\ 0
—————— 0
[H N _H HCl O , HC
i o)

H

C17H2,CINO,4 M, 339,8
Definicio

Metil-[(1R,2R,3S,5S)-3-(benzoiloxi)-8-metil-8-azabiciklo[3.2.1]oktan-2-karboxilat]-hidroklorid.
Tartalom: 98,5-101,0% (szaritott anyagra).

Sajatsagok

Killem: fehér, vagy csaknem fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok.

Kokain-hidroklorid
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Oldékonysag: vizben nagyon béségesen oldddik; alkoholban béségesen oldodik; diklérmetanban kevéssé
oldadik.

Op.: kb. 197 °C, bomléas kdzben.
A gyégyaszatban helyi érzéstelenitéként hasznaljak. Kabitészer (pszichostimulans).

Azonositas

A. Ultraibolya és lathat6 abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.
B. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

C. 0,1 g anyagot 5 ml R vizben oldunk. Az oldathoz 1 ml R2 higitott ammonia—oldatot adva fehér csapadék
képzadik. A kristdlyosodas meginditasara Uvegbottal dérzsolgetjik a kémcsé falat. Az R vizzel mosott
és vakuumban megszaritott kristalyok olvadaspontja (2.2.14): 96—99 °C.

Lugositas hatasara kristalyos kokain bazis valik le.

D. Akloridion a) pont szerinti azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozas észlelhetd.
E. Az alkaloidok azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1), az eldirt valtozas észlelhetd.

Vizsgalatok

S oldat. 0,5 g anyagot R vizzel 25 ml-re oldunk.
Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Cocaini hydrochloridum cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.

2. Lasd Cocaini hydrochloridum cikkely E. azonositas.

3. Kb. 20 mg anyagot 5,0 ml R vizben oldunk. Az oldat 2,0 ml-es részletébdl 2 csepp R higitott salétrom-
savval megsavanyitva, néhany csepp R1 ezist-nitrat—oldatt6l fehér csapadék keletkezik.

EzUst-klorid csapadék képzédik.

4. Kb. 10 mg anyagot 2 csepp R vizben oldunk. Az oldathoz R kalium-permanganat 5 g/l-es oldatanak 1,0
ml-ét adjuk. Ibolyaszinii lemezes, kristalyos csapadék valik ki (kilénbség a prokaintol).

Ibolyaszini kokain-permanganat valik le.

O | MnO,

Kokain-hidroklorid
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CODEINI HYDROCHLORIDUM DIHYDRICUM

Kodein-hidroklorid-dihidrat

Ci18H22CINO3 . 2 H20 M 371,9

Definicid
(4,50-Epoxi-3-metoxi-17-metil-7,8-didehidromorfinan-6a-ol)-hidroklorid-dihidrat
Tartalom: 99,0-101,0% (vizmentes anyagra).

Sajatsagok

Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por vagy apro, szintelen kristalyok.

Oldékonysag: vizben oldédik; etanolban (96%) kevéssé oldddik, ciklohexanban gyakorlatilag nem oldadik.
Kodhogés- és fajdalomcsillapité hatasu vegydilet.

Azonositas

A. Infravorés abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

B. Az S oldat (lasd Vizsgalatok) 5 ml-éhez 1 ml-t elegyitink R témény natrium-hidroxid—oldat és R viz
azonos térfogataranyl elegyébdl; a kristalyok levalasat, szilkkség esetén, a kémcsé faldnak livegbottal
torténd dorzsolésével és jeges vizes hitéssel segitjuk el6. A vizzel mosott, 100-105 °C-on szaritott
kristalyok olvadaspontja (2.2.15): 155-159 °C.

Lugositas hatasara kristalyos kodein bazis valik le.

C. Kb. 10 mg anyagot 1 ml R tdtmény kénsavval és 0,05 ml R2 vas(lll)-klorid—oldattal vizfiirdén melegittink.
Az oldat kék szind lesz; 0,05 ml R tdomény salétromsavtél e szin vordsre valtozik.
Savas fenoléter-hasitassal a kodeinb&l morfin keletkezik, amely atrendez6déssel apomorfinna
alakul. Vas(lll)-ionok az apomorfint kék szinl orto-kinon-szarmazékka oxidaljak, salétromsav
hatdsara pedig az orto-kinon vords nitroszarmazéka keletkezik (CALMBERG-HUSEMANN-
reakcio).

Kodein-hidroklorid-dihidrat
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D. A kloridion a) pont szerinti azonossagi reakcibjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd.

E. Az alkaloidok azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd.

Vizsgalatok

S oldat. 2,00 g anyagot R desztillalt vizbél készitett R szén-dioxid-mentes vizzel 50,0 ml-re oldunk.

Az oldat kullleme. Az S oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem lehet erésebb, mint az Se szin—-mértékoldaté
(2.2.2, 1. médszer).

Tajékoztatd vizsgalat

1.
2.
3.

Lasd Codeini hydrochloridum dihydricum cikkely ,Az oldat killeme” pont.
Lasd Codeini hydrochloridum dihydricum cikkely C. azonositas.

Az S oldat 1,0 ml-es részletéhez néhany csepp R higitott salétromsavat és néhany csepp R1 ezist-
nitrat—oldatot adva fehér csapadék valik ki.

Kodein-hidroklorid-dihidrat
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Ezust-klorid csapadék keletkezik.
4. Az S oldat masik, 5,0 ml-es részlete 5 csepp R higitott natrium-hidroxid—oldattdl erés razogatas kdzben
sem zavarosodik meg (kilénbség az etil-morfintdl).

A kodein béazis vizben jobban old6dik, mint az etilmorfin bazis, ezért az el6irt kérilmények
kozott nem valik ki a vizes oldatbdl.

COFFEINUM

Koffein
O /CH3
H3C< N
N
A A
o7 "N" N
CHj
CgH10N4O2 M: 194,2
Definicid
1,3,7-Trimetil-3,7-dihidro-1H-purin-2,6-dion. Tartalom: 98,5-101,5% (szaritott anyagra).

Sajatsagok
Kullem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por, illetve fehér vagy csaknem fehér, selyemfényi kristalyok.

Oldékonysag: vizben mérsékelten oldédik; forrasban l1évé vizben bdségesen oldddik; etanolban (96%)
kevéssé oldodik. Alkali-benzoatok és alkali-szalicilatok tdomény oldatai oldjak.

Szublimalasra hajlamos.
Pszichostimulans és enyhe diuretikus hatasu alkaloid.

Azonositas

A. Olvadaspont (2.2.14): 234-239 °C.

B. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

C. Az anyag telitett oldatanak 2 ml-e 0,05 ml R kalium-jodid—j6d—oldattal elegyitve tiszta marad. Az oldatbol
0,1 ml R higitott s6sav hozzaadasara barna csapadék valik le, amely feloldédik, ha az oldatot R higitott
natrium-hidroxid—oldattal semlegesitjik.

A savas kozegben protonalédé koffein trijodid ionokkal barna csapadékot képez. Lug hozza-
adasara a koffein deprotonalédik és a csapadék feloldddik. A reakciét mas purinalkaloidok is
adjak.

CHj

1 St I
H3C\N N B H+ H3C\N N
)\ | /> + |2 + | — )\ | />
e l}l N OH e [}] ”+
CHs CH3

D. Kb. 10 mg anyagot Gvegdugds 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 vizfirdében melegitjik. A lehltott
oldatot 0,5 ml R2 dimetilaminobenzaldehid—oldattal elegyitjik és ismét 7 percig 80 °C-os vizfiirdében
melegitjik. A lehilt oldat, 10 ml R vizzel higitva, élénk kék szini lesz.

I3

Koffein
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Lugos oldatban a koffein pirimidingydrdjének hidrolitikus felnyilasaval koffeidin képzédik. A
koffeidin acetilacetonnal énaminszarmazékot képez, mely savas kézegbhen (az R2 dimetil-
aminobenzaldehid—oldat er6sen savas kémhatasi) egy imidazo[1,5-a]pirimidinium séva ala-
kul. Az imidazo[1,5-a]pirimidinium s6 két p-(dimetilamino)benzaldehid molekulaval kék szini
kondenzacios terméket képez.

QD CH, Q  CHy QD CHy
aCoy Ny OH _  H4CHN N H,0 _ H3CHN N

N N N HN N

|

o 05C~ -CO,

| - |
CHj CHj OH CHs

koffeidin

M acetilaceton i
HsC CH
(0]
[ i .
CH N
H5CHN s HsCHN T
OH O 2 H* H3C~

N
\ N
KA o e Y
H;C CHj AN
PIEN H3C
acetilaceton H3C CHg H.C o
3

\p-(d imetilamino)benzaldehid

CHO (@)
LCHg
H4CHN N*
[
N
/N\
HaC™ “CHg
p-(dimetilamino)- -CH3
benzaldehid N N
L CH; kék szin G termék CHg

E. Szaritasi veszteség (lasd Vizsgalatok).
F. A xantin-szarmazékok azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd.

Vizsgalatok
S oldat. 0,5 g anyagot R desztillalt vizbdl készitett R szén-dioxid-mentes viz 50 ml-ében melegitéssel
oldunk, majd a leh(it6tt oldat térfogatat ugyanezzel az oldészerrel 50 mi-re kiegészitjik.
Az oldat kiilleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).
Savassag. Az S oldat 10 ml-éhez 0,05 ml R1 brémtimolkék—oldatot adva, az oldat zdld vagy sarga szin(
legyen, de legfeljebb 0,2 ml 0,01 M natrium-hidroxid—mérdéoldattdl kékre szinezédjék.
A koffein vizes oldata kézel semleges kémhatasu. A bromtimolkék indikator szinvaltozasanak
pH-tartomanya: 5,8 (sarga) — 7,4 (kék).
Szulfat (2.4.13): legfeljebb 500 ppm. Az S oldat 15 ml-ét vizsgaljuk. Az 6sszehasonlit6 oldatot 7,5 ml R
szulfat—-mértékoldat (10 ppm SO4%°) és 7,5 ml R desztilldlt viz elegyével készitjik.
Szaritasi veszteség (2.2.32): legfeljebb 0,5%. Az anyag 1,000 g-jat szaritoszekrényben 1 6ran at 105 °C-
on szaritjuk.

Koffein
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Tajékozatd vizsgalatok
1. Lasd Coffeinum cikkely ,Az oldat kiilleme” pont.

2. Lasd Coffeinum cikkely F. azonositas.

3. 5,0 ml R vizet 0,05 ml 0,1 M natrium-hidroxid—oldattal és 2 csepp R fenolftalein—oldattal elegyitiink. A
piros szini oldathoz 0,1 g anyagot adunk. Az oldat forralas utén is piros szinii marad.

A xantinszarmazékok eltéré saverésségén és vizoldékonysagan alapulé egyszerl reakcio
(WINKLER-proba) a koffein, a teobromin és a teofillin megkilonboztetésére alkalmas. A gyen-
gén savas karakter(i teobromin és teofillin natrium-hidroxiddal sét képeznek (a teobromin
vizben csak melegitésre oldodadik), ezaltal az oldat ligossaga csdkken és a fenolftalein piros
szine eltlinik, mig a bazisos karakter{ koffein esetén az oldat ligos kémhatasa, azaz a fenol-
ftalein piros szine megmarad.

CUPRI SULFAS PENTAHYDRICUS

Réz(ll)-szulfat-pentahidrat
CuSO4 .5 H20 M 249,7

Definicid

Tartalom: 99,0-101,0%

Sajatsagok

Kullem: kék szind, kristalyos por vagy attetsz6, kék kristalyok.

Oldékonysag: vizben béségesen oldddik; metanolban oldddik; etanolban (96%) gyakorlatilag nem oldédik.
Hanytato (emetikus) hatasu vegydlet. A réz(ll)-ionok gombaellenes hatdsa miatt névényvédé
szerekben is alkalmazzak.

Azonositas

A. Az S oldat (lasd Vizsgalatok) 1 ml-éhez néhany csepp R2 higitott ammaonia—oldatot adva kék csapadék
valik le, amely tovabbi R2 higitott ammadnia—oldat hozzaadasara sotétkék szinnel oldadik.
Ammoénia—oldattal el6szér vilagoskék réz(l1)-hidroxid csapadék valik le, mely a kémszer fe-
leslegében intenziv kék (lazurkék) szinl tetraammin-réz(Il)-komplexként oldodik.
Cu?* + 2 OH~ - Cu(OH)2
Cu(OH)2 + 4 NH3 - [Cu(NH3)4]?* + 2 OH"
B. Az anyag megfelel a ,Szaritasi veszteség” vizsgdlat (lasd Vizsgalatok) kdvetelményének.

C. A szulfation a) pont szerinti azonossagi reakcibjat elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozas észlelhets. A
vizsgalathoz az S oldat 1 ml-ét R vizzel 5 ml-re higitjuk.

Vizsgalatok

S oldat. 5 g anyagot R vizzel 100 ml-re oldunk.

Az oldat killleme. Az S oldat tiszta legyen (2.2.1).

Klorid (2.4.4): legfeljebb 100 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 10 ml-ét R vizzel 15 ml-re higitjuk.

Szaritasi veszteség (2.2.32): 35,0-36,5%. 0,500 g anyagot szaritészekrényben 250+10 °C-on szaritunk.

Réz(Il)-szulfat-pentahidrat
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Tartalmi meghatarozas

Az anyag 0,200 g-jat 50 ml R vizben oldjuk. Az oldathoz 2 ml R tomény kénsavat és 3 g R kalium-jodidot
adunk. A kivalt jédot 0,1 M nétrium-tioszulfat—-mérdéoldattal titraljuk. A titrdlas végpontjanak elérése el6tt
1 ml R keményité—oldatot adunk az oldathoz.
1 ml 0,1 M nétrium-tioszulfat-mérdoldattal 24,97 mg CuSQO4.5 H.0O egyenértéka.
A réz(ll)-ionok a jodidot réz(l)-jodid képzédése kdzben jodda oxidaljak, melyet tioszulfattal
mérink. A vizben rosszul old6dé jod-keményité—komplex jodtartalma csak lassan reagal tio-
szulfattal, emiatt a keményit6 indikatort csak a végpont kézelében (amikor az alacsony j6d-

koncentracié miatt az oldat eredetileg sététbarna szine mar halvanysargara valtozott) célszeri
az oldathoz adni.

2Cu?* +41- 4 2Cul + I
Io + 2S:032 ., 21 + S4062"

VNa,s,0, (MI) . fna,s,0, - E (Mg/ml)
CuS0,.5H,0-tartalom (%) = —222-2 " . 100
bemérés (mg)

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Cupri sulfas pentahydricus cikkely ,Az oldat kiilleme” pont.

2. Lasd Cupri sulfas pentahydricus cikkely A. azonositéas.
3. Lasd Cupri sulfas pentahydricus cikkely C. azonositas.

DINATRII EDETAS
Dinatrium-edetat

(COZH

PN N CO5,Na
NaOZC N/\/ ~N 2 y 2H20

HO,C
C10H14N2Na208 .2 Hzo M, 372,2
Definicid
Dinatrium-dihidrogén-[(etiléndinitrilo)tetraacetat]-dihidrat.
Tartalom: 98,5-101,0%.
Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por.

Oldékonysag: vizben oldédik; etanolban (96%) gyakorlatilag nem oldédik.
Kalciumkomplexét nehézfém-mérgezés antidotumaként alkalmazzak.

Azonositas

A. Infravorés abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

B. Az anyag 2 g-jat 25 ml R vizben oldjuk, az oldatot 6 ml R dlom(ll)-nitrat—oldattal 6sszerazzuk és 3 ml R
kalium-jodid—oldatot adunk hozz4. Nem képzédhet sarga csapadék. Az elegyet, R piros lakmuszpapirt

Dinatrium-edetat
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hasznalva indikatorként, R2 higitott ammaénia—oldattal meglugositjuk. Ezutan 3 ml R ammaénium-oxalat—
oldatot elegyitiink hozza. Nem képz&dhet csapadék.

A dinatrium-edetat (NazH2Y) dlom(ll)-ionokkal stabilis komplexet képez, amelybdl jodid, vagy
oxalat hozzdadéaséara sem képzddik sarga olom(ll)-jodid, ill. lom(ll)-oxalat csapadék.

Pb2* + HaY2 o PbY2 + 2 H* Y4 (COZ

-~ N._ _CO,
0,C N~ N2

-

0,C
Pb2* + 2 1I- - Pbl
Pb2* + (CO0)2%>~ - Pb(COO)2
C. Az anyag 0,5 g-jat 10 ml R vizben oldjuk, majd az oldathoz 0,5 ml R kalcium-klorid—oldatot elegyitiink.

Az elegyet, R piros lakmuszpapirt hasznélva indikatorként, R2 higitott ammaédnia—oldattal meglugositjuk.
Ezutan 3 ml R ammonium-oxalat—oldatot elegyitiink hozza. Nem képz&édhet csapadék.

A B. azonossagi reakciohoz hasonléan, a stabilis kalciumkomplex képzédése miatt a fehér
kalcium-oxalat csapadék levalasa elmarad.
Ca?* + (CO0)2>~ - Ca(C00)2

D. Az anyaggal a natriumion azonossagi reakcioit elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozasok észlelheték.

Vizsgalatok

S oldat. 5,0 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 100 ml-re oldunk.
Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).
pH (2.2.3): 4,0-5,5. Az S oldatot vizsgaljuk.

Vas (2.4.9): legfeljebb 80 ppm. Az S oldat 2,5 ml-ét R vizzel 10 ml-re higitjuk. Mind a vizsgaland6, mind az
Osszehasonlité oldathoz 0,25 g R kalcium-kloridot adunk az R tioglikolsav hozzaadasa elétt.

Tartalmi meghatarozas

0,300 g anyagot R vizzel 300 ml-re oldunk. 2 g R meténamint és 2 ml R higitott sdsavat adunk hozza. Az
elegyet, kb. 50 mg R xilenolnarancs—porhigitast alkalmazva indikatorként, 0,1 M élom(ll)-nitrat—mérdéol-
dattal titraljuk.

1 ml 0,1 M Slom(ll)-nitrat—-mérdoldattal 37,22 mg CioH14N2Na20s.2H20 egyenértékd.

A titralas soran az EDTA 6lom(ll)-komplexe képzdédik. A komplexképzés soran felszabadulo
protonokat a meténamin megkéti.

Vpp(nos), (MI) . fpp(noy), - E (Mg/ml)
C1oH14N;Na,0g.2H,0-tart. (%) = 22 ——— (;;) . 100

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lé&sd Dinatrii edetas cikkely ,,Az oldat kulleme” pont.

2. Lasd Dinatrii edetas cikkely C. azonositas.

3. Az anyag porra dorzsoélt és megnedvesitett kis probdjat kizzitott platina dréton, nem vilagité langba
tartva elhamvasztjuk. A maradék a langot tartésan élénkséargara festi.

Az izzitasi maradék langfestése a natriumionra jellemzé.

Dinatrium-edetat
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DINATRII PHOSPHAS DODECAHYDRICUS

Dinatrium-hidrogén-foszfat-dodekahidrat
Na;HPO, . 12 H,0 M 358,1
Tartalom: 98,0-102,5% (vizmentes anyagra).

Sajatsagok
Kullem: szintelen, attetszd, er6sen mall6 kristalyok.

Oldékonysag: vizben nagyon béségesen oldddik; etanolban (96%) gyakorlatilag nem oldadik.

Enyhe ozmotikus hashajtd, noveli a harantcsikolt izmok ténusat (tonizans). Pufferoldatok
komponenseként is hasznaljak.

Azonositas

A. Az S oldat (lasd Vizsgalatok) enyhén lugos (2.2.4).
B. Az anyag feleljen meg a viztartalomra vonatkozé kévetelményeknek (lasd Vizsgalatok).

C. A foszfation b) pont szerinti azonossagi reakcidjat az S oldattal elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas
észlelhetd.

D. A natriumion a) pont szerinti azonosséagi reakcidjat az S oldattal elvégezve (2.3.1), az eldirt valtozas
észlelhet6.

Vizsgalatok

S oldat. 5,0 g anyagot R desztillalt vizzel 50 ml-re oldunk.
Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Redukalé anyagok. Az S oldat 5 ml-éhez 5 ml R higitott kénsavat és 0,25 ml 0,02 M kalium-permanganat—
meérdoldatot elegyitiink. Az oldat halvanypiros szine 5 perces, vizfiirdén térténd melegités utan sem tiinjon
el.

Redukal6 szennyezések savas kozegben Mn2?*-ionokka redukaljdk a permanganatot és az

oldat elszintelenedik.
Klorid (2.4.4): legfeljebb 200 ppm. Az S oldat 2,5 ml-éhez 10 ml R higitott salétromsavat elegyitiink és a
vizsgéalathoz az igy nyert oldatot R vizzel 15 ml-re higitjuk.

Szulfat (2.4.13): legfeljebb 500 ppm. Az S oldat 3 ml-éhez 2 ml R higitott sGsavat elegyitiink és a vizsga-
lathoz az igy nyert oldatot R desztillalt vizzel 15 ml-re higitjuk.

Arzén (2.4.2/A): legfeljebb 2 ppm. Az S oldat 5 ml-ét vizsgaljuk.
Vas (2.4.9): legfeljebb 20 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 5 ml-ét R vizzel 10 ml-re higitjuk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeliebb 10 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 8sszehasonlité oldatot R
6lom-mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjuk.

Tajékoztatd vizsgalat

1. Hevitve kristalyvizében megolvad, majd felpuffad, mikdzben a viz pezsgés kdzben tavozik. A beszaradt
maradék tartés, erés izzitasra megolvad, és a langot élénksargara festi.

2. Lasd Dinatrii phosphas dodecahydricus cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.

3. Az Soldat 1,0 ml-es részletét R vizzel 2,0 ml-re higitjuk. A higitott oldathoz 5 csepp R metilvérés—oldatot
adva, az oldat sargara szinezédik. Az oldatot 5,0 ml R1 ezust-nitrat—oldattal 6sszerazva, élénksarga

szinl csapadék keletkezik, a folyadék tisztaja pedig piros szinl lesz. A csapadék R higitott salétromsav
feleslegében kénnyen feloldadik.

Dinatrium-hidrogén-foszfat-dodekahidrat
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Ezust-nitrattal sarga ezlst-foszfat csapadék képzédik. A dinatrium-hidrogén-foszfat vizes ol-
data enyhén ligos kémhatasu (a metilvoros sarga), az ezist-foszfat levalasztasa utan azon-
ban a felszabadul6 proton miatt a folyadék tisztdja savas kémhatasu lesz (a metilvérés piros
szind). A reakcid primer és szekunder foszfatok megkulonboztetésére alkalmas (lasd Natrii

dihydrogenophosphas cikkely , Tajékoztat6 vizsgalat” 3. pont).

HPO42 + 3 Ag* == AgsPO4 + H*

Hig salétromsav hozzaadasara a fenti egyensulyi reakcio a csapadék oldédasanak iranyaba

tolodik el.

EPHEDRINI HYDROCHLORIDUM

Efedrin-hidroklorid

OH
s JNHCH
H OH R g
X H @ . HCI
“CH; . HCI CHs
H CHs
C10H16CINO

Definicid
[(1R,2S)-2-(Metilamino)-1-fenilpropan-1-ol]-hidroklorid.

Tartalom: 99,0-101,0% (szaritott anyagra vonatkoztatva).

Sajatsagok

HO—=—H "¢
HaCHN——H
CHs

M: 201,7

Killem: fehér vagy csaknem fehér kristalyos por vagy szintelen kristalyok.

Oldékonysag: vizben béségesen oldddik; etanolban (96%) oldadik.

Op.: kb. 219 °C.

Szimpatomimetikus és pszichostimulans hatasu vegylilet, melyet hérg6tagitoként asztma,
vérnyomasemeléként pedig hipotonia esetén alkalmaznak. Az orr-nyalkahartya duzzanatat
csokkenté (nazélis dekongesztans) tulajdonsaga miatt nathas tiinetek enyhitésére, orrcsep-

pekben és orrspay-kben is hasznaljak.

Azonositas

A. Fajlagos optikai forgatéképesség (lasd Vizsgalatok).
B. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.
C. Vékonyréteg-kromatografias vizsgalat.
D

. Az S oldat (lasd Vizsgalatok) 0,1 ml-e 1 ml R vizzel, 0,2 ml R réz(ll)-szulfat—oldattal és 1 ml R témény
natrium-hidroxid—oldattal elegyitve ibolyaszini lesz. Az oldatot 2 ml R diklérmetannal 6sszerazzuk. Az

also (szerves) fazis sotétszirke, a fels6 (vizes) fazis kék szind lesz.

Szerves olddszerekben (pl. dikléormetan, éter, butanol) oldédo réz(ll)-kelatkomplex képzédik

(CHEN-KAO-reakcio).

Efedrin-hidroklorid
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— — 2+

N

| H CH3

/ I

0. N\ ACHs
2+ S

2 Ho——H YO —> H Ul
H3CHN——H HsC™ N Q

CH3 CHgz

E. A kloridion a) pont szerinti azonossagi vizsgalatat elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozas észlelhetd. A
vizsgélathoz az S oldat (lasd Vizsgalatok) 5 ml-ét 5 ml R vizzel higitjuk.

Vizsgalatok
S oldat. 5,00 g anyagot R desztillalt vizzel 50,0 ml-re oldunk.

Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Fajlagos optikai forgatéképesség (2.2.7): —33,5 és —35,5 kdzott (szaritott anyagra). A vizsgalathoz az S
oldat 12,5 ml-ét R vizzel 25,0 ml-re higitjuk.

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Ephedrini hydrochloridum cikkely ,Az oldat kiilleme” pont.

2. Lasd Ephedrini hydrochloridum cikkely D. azonositas.

3. Az S oldat 1,0 ml-éhez R higitott salétromsavat és 1 ml R1 ezist-nitrat—oldatot elegyittink. Fehér csa-
padék valik ki, mely R2 higitott ammonia—oldat feleslegében oldédik.

EzUst-klorid csapadék keletkezik, mely ammaonia—oldatban diammin-eziist—komplex képz&dé-
sével oldodik.

ETHANOLUM (96 PER CENTUM)
96 %-0s Etanol
Definicié

Tartalom:

— etanol (C2HeO; Mr 46,07): 95,1-96,9 %V/V (92,6-95,2 %m/m), 20 °C-on, az alkoholometrias tablazat (5.5)
felhasznalasaval a relativ siiriségb6l szamitva,
—viz.

Sajatsagok

Killem: szintelen, tiszta, illékony, gyulékony, nedvszivé folyadék.
Oldékonysag: vizzel és diklormetannal elegyedik.

Nem kormozé, kékes langgal elég.

Fp.: kb. 78 °C.

Az etanolt a gyégyaszatban fertétlenitészerként (70 %-os vizes oldat), valamint metanol és
etilénglikol-mérgezések antidétumakeént hasznaljak. A gyégyszerkészités soran és a gyogy-
szeranalitikaban olddszerként, ill. reagensként alkalmazzak.

Azonositas

A. Az anyag feleljen meg a ,Relativ slr{iség” pontban (lasd Vizsgalatok) el&irt kbvetelménynek.
B. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

96 %-0s Etanol
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C. 0,1 ml anyagot kémcsdben, R kalium-permanganat 10 g/l téménységi oldatanak 1 ml-ével és R higitott
kénsav 0,2 ml-ével elegyitiink. A kémcsovet késedelem nélkil lefedjik egy — 0,1 g R nitropruszszid-
natrium 0,5 g R piperazin—hidrat 5 ml R vizzel frissen készitett oldataval atnedvesitett — sziir6pa-
pirdarabkaval. Néhany perc elteltével a papiron intenziv kék szin( folt jelenik meg, amely 10-15 perc
mulva elhalvanyodik.

Az etanol permanganatos oxidacioja soran illékony acetaldehid keletkezik, ami a sz{irépapiron
levé piperazinnal N-vinilpiperazinna alakul. Ez utébbi vegyiilet nitroprusszid-natriummal
bomlékony, kék szin(i komplexet (LEGAL-komplex) képez.

5 CH3CH20H + 2 MnO4~ + 6 H* - 2 Mn?* 4+ 5 CH3CHO + 8 H20

/7
HsC-C  + HN NH ——— HN N
H /" -HO " CtH,
\ [Fe(CN)sNOJ2~
3- 9
O / \
H Fe(CN +/ \ H,O HN N= Fe(CN
P | i i <2 M=\ Feets
\\O \b

kék szinii komplex
D. 0,5 ml anyaghoz 5 ml R vizet, 2 ml R higitott natrium-hidroxid—oldatot, majd — lassu tGtemben — 2 ml
0,05 M jod—oldatot elegyitiink. 30 percen beliil sarga csapadék keletkezik.

Lugos kdzegben a jod diszproporcionalodik. A képzédd hipojodit az etanolt acetaldehiddé
oxidalja, majd jédszubsztitucioval trijddacetaldehid keletkezik, ami ligos kdzegben formiatra
és a jellemz6 szagu, sarga szin, kristalyos jodoformra (trijdédmetan) hidrolizal.

Io+20H - IO +1I + H20

ol _
CH3CH20H — CH3CHO + | + H20
ol OH™ _
CHsCHO ——» [,CCHO ——» CHI; + HCO;

trijod- jodoform
acetaldehid

Vizsgalatok

Killem. Az anyag, R vizzel 6sszehasonlitva, tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, 1. modszer). Az
anyag 1,0 ml-ét R vizzel 20 ml-re higitjuk. A higitott oldat 5 perc mulva is tiszta legyen (2.2.1). Osszeha-
sonlité folyadékként R vizet hasznalunk.

Savassag, ligossag. 20 ml anyag, 20 ml R szén-dioxid-mentes viz és 0,1 ml R fenolftalein—oldat elegye
szintelen legyen, de az elegy 1,0 ml 0,01 M néatrium-hidroxid—méréoldat hozzaadasara valtozzék rézsa-
szinilvé (30 ppm, ecetsavban kifejezve).

Az etanol vizes oldata semleges kémhatasu. A fenolftalein indikator szinvaltozasanak pH-
tartomanya: 8,2 (szintelen) — 10,0 (piros).

Relativ s Griiség (2.2.5): 0,805-0,812.
Tajékoztatd vizsgalat

1. Lasd Ethanolum (96 per centum) cikkely ,Kdillem” pont.

96 %-0s Etanol
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2. 5 csepp anyag, 5 csepp R higitott ecetsav, 1,0 ml R viz és 1 ml R tomény kénsav elegyét felforraljuk.
Etil-acetat szag érezhetd.

Az etanol ecetsavas észteresitésével etil-acetat keletkezik.

J R 0

/ /

CH3CH20H + H3C_C\ _— H3C—C\ + HZO
OH OCH,CHs

3. Az anyag siriségét meghatarozzuk (2.2.5), és az etanoltartalmat a tablazatbdl keressik ki (Ph. Hg.
VIII. I. kotet, 595-610. oldal).

ETHYLMORPHINI HYDROCHLORIDUM

Etilmorfin-hidroklorid

, HCI, 2 H,0

C19H24CINO3 . 2 H,0 M, 385,9
Definicio
[3-Etoxi-17-metil-7,8-didehidro-4,5a-epoximorfinan-6a-ol]-hidroklorid-dihidrat.
Tartalom: 99,0-101,0% (vizmentes anyagra).

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por.
Oldékonysag: vizben és alkoholban oldédik; ciklohexanban nem oldodik.

Kbéhogés- és fajdalomcsillapitd hatasi vegyllet.

Azonositas

A. Infravorés abszorpcios spektrofotometrids vizsgalat.

B. Kémcs6be mért 0,5 g anyagot 6 ml R vizben oldunk. Az oldatb6l 15 ml 0,1 M natrium-hidroxid—oldat
hozzaadasara fehér csapadék valik le, amelynek kristalyosodasat az edény falat tivegbottal dérzsol-
getve segitjik eld. Az 6sszegyjtott csapadékot mossuk, majd 20 ml, 80 °C-ra melegitett R vizben
oldjuk. Az oldatot megsziirjik és a sziredéket jeges vizben leh(tjuk. A levalt kristalyokat 12 éran at
vakuumban szaritjuk. A szaritott kristalyok olvadaspontja (2.2.14): 85-89 °C.

Lugositas hatasara kristalyos etilmorfin bazis valik le.

C. Kb. 10 mg anyagot 1 ml R tdmény kénsav és 0,05 ml R2 vas(lll)-klorid—oldat hozzdad&sa utan vizfiirdén
melegittink. Az oldat kék szinl lesz; 0,05 ml R tdmény salétromsav hozzaadasara ez a szin vordsre
véltozik.

Savas fenoléter-hasitassal az etilmorfinb6l morfin keletkezik, amely a savas kézegben apo-
morfinna alakul. Vas(lll)-ionok az apomorfint kék szind orto-kinon-szarmazékka oxidaljak,
salétromsav hatasara pedig az orto-kinon vorés nitroszarmazéka keletkezik (CALMBERG -
HUSEMANN-reakcid). A morfin-apomorfin atrendezédés részleteit lasd: Codeini hydrochloridum
dihydricum cikkely C. azonositas magyarazata.

Etilmorfin-hidroklorid
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H3C~_O

D. A kloridion a) pont szerinti azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd. Az S
oldatot (lasd Vizsgalatok) vizsgaljuk.
Vizsgalatok

S oldat. 0,500 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 25,0 ml-re oldunk.
Az oldat kiilleme. Az S oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem lehet er6sebb, mint a BSs szin—-mértékoldaté

(2.2.2, 1. médszer).
Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Ethylmorphini hydrochloridum cikkely ,,Az oldat killeme” pont.

2. Lasd Ethylmorphini hydrochloridum cikkely C. azonositéas.

3. Az S oldat 1,0 ml-es részletéhez néhany csepp R higitott salétromsavat és néhany csepp R1 ezist-
nitrat—oldatot adva, fehér csapadék valik ki.

Ezlst-klorid csapadék keletkezik.

4. Az S oldat mésik 5,0 ml-es részletébdél 5 csepp R higitott natrium-hidroxid—oldattol erés radzogatéskor
lassan kristalyos csapadék valik ki (kilénbség a kodeintdl).

Az etilmorfin bazis vizben kevéshé oldddik, mint a kodein bazis, ezért az elbirt kérilmények
kozott kivalik a vizes oldatbdl (a kodein bazis hasonlé kérilmények kdzott oldatban marad).

FERRI CHLORIDUM HEXAHYDRICUM

Vas(lIl)-klorid-hexahidrat
FeCls. 6 H.O M: 270,3
Definicio
A vas(lll)-klorid-hexahidrat FeCls.6H20-tartalma 98,0-102,0%.
Sajatsagok

Kullem: narancssarga vagy barnasséarga, erésen nedvszivo kristalyok vagy kristalyos témeg.

Vas(lIl)-klorid-hexahidrat
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Oldékonysag: vizben és etanolban (96%) nagyon béségesen oldadik; glicerinben béségesen oldadik.

Adsztringens (6sszehzé) hatasu vegyilet. Analitikai reagensként is hasznalatos.

Azonositas

A. AKkloridion a) pont szerinti azonossagi reakcioit elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozas észlelhetd.
B. A vas c) pont szerinti azonosséagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az elgirt valtozas észlelheté.

Vizsgalatok
S oldat. 10,0 g anyagot R desztillalt vizzel 100 ml-re oldunk.

Szabad klér. 5 ml S oldatot melegitiink. A g6éztérbe tartott R jodidos keményité—papir nem kékilhet meg.
Az anyag szabad klér szennyezése a jodidot j6dda oxidalja, ami keményitével kék komplexet
képez.

Ch+2I" - In+ 2Cl-

Vas(Il)-ionok: legfeljebb 50 ppm Fe?*. 10 ml S oldathoz 1 ml R vizet, 0,05 ml R kalium-[hexaciano-fer-
rat(lll)]-oldatot, majd 4 ml R tomény foszforsavat elegyitiink. 10 perc elteltével az oldat kék szine nem lehet
erésebb, mint az egyidejlleg és azonos modon készilt, 10 ml R vizet és R vas(ll)-szulfat frissen készitett,
0,250 g/I-es oldatanak 1 ml-ét tartalmazé 6sszehasonlité oldat szine.

Vas(ll)-szennyezés esetén vas(ll)-[hexacianoferrat(lll)] (TURNBULL -kék) csapadék valik le. A
vas(lll)-ionokat foszforsavval szintelen komplexként kétjik meg, ami a vizsgalat érzékenysé-
gét noveli (a TURNBULL -kék csapadék savakban nem oldodik).

3 Fe?* + 2 [Fe(CN)s]>~ - Fe3[Fe(CN)s]2

Tartalmi meghatarozas

Csiszolt tivegdugés Erlenmeyer-lombikban 0,200 g anyagot 20 ml R vizben oldunk. Az oldathoz 10 ml R
higitott s6savat és 2 g R kalium-jodidot adunk. A lombikot lezarva 1 éran at fénytél védett helyen alini
hagyjuk, majd a kivalt j6dot 0,1 M néatrium-tioszulfat—mérdoldattal titraljuk; a titrdlads vége felé 5 ml R ke-
ményité—oldatot elegyitlink az oldathoz.

1 ml 0,1 M nétrium-tioszulfat-mérgoldattal 27,03 mg FeClz.6H20 egyenérték.
A vas(lll)-ionok a jodidot jodda oxidaljak, melyet tioszulfattal mérink.

2Fe3* +21- 5 2Fe?t + 1
Io + 2S:032 ., 21 + S4062"

V Na,s,0,(Ml) . fna,s,0, - E (Mg/ml)

bemérés (mg)

FeCls.6H,0O-tartalom (%) = 100

Tajékoztatd vizsgalat

1. Kb. 50 mg anyagot 5,0 ml R vizben oldunk, és az oldatot 1,0 ml R higitott salétromsavval megsavanyitva
2,0 ml R1 eziist-nitrat—oldattal rdzzuk 6ssze. Tarés, fehér csapadék keletkezik.

Ezust-klorid csapadék valik le.

2. Lasd Ferri chloridum hexahydricum cikkely B. azonositéas.

Vas(lIl)-klorid-hexahidrat
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FERROSI SULFAS HEPTAHYDRICUS

Vas(Il)-szulfat-heptahidréat
FeSO4. 7 HO M, 278,0
Definicid
Tartalom: 98,0-105,0 %
Sajatsagok

Kullem: vilagoszold, kristalyos por vagy kékeszdld kristalyok. Levegén elmallik.

Oldékonysag: vizben bdségesen oldddik; forrasban 1évd vizben nagyon béségesen oldddik; alkoholban
gyakorlatilag nem oldédik.

A vas(ll)-szulfat nedves levegén oxidalodik mikdzben megbarnul.
Vashianyos anémia kezelésére alkalmazzak, a hemoglobin képzédéséhez sziikséges.

Azonositas

A. A szulfation azonossagi reakcioéit elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozasok észlelhet6k.
B. A vas(ll)-ion a) pont szerinti azonosséagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az elirt valtozas észlelhetd.
C. Az anyag feleljen meg a tartalomra el&irt kbvetelményeknek.

Vizsgalatok

S oldat. 4,0 g anyagot R 6lom-mentes salétromsavval 100,0 ml-re oldunk .

pH (2.2.3): 3,0-4,0. A vizsgalathoz 1,0 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 20 ml-re oldunk.

Klorid (2.4.4): legfeljebb 200 ppm. Az S oldat 5 ml-ét R vizzel 10 ml-re higitjuk, a higitott oldathoz 5 mI R
higitott salétromsavat elegyitiink és az igy nyert oldatot vizsgaljuk. Az 8sszehasonlit6 oldatot 8 ml R klorid—
mértékoldat (5 ppm CI), 5 ml R higitott salétromsav és 2 ml R viz elegyével készitjik. A vizsgalathoz
0,15 ml R2 ezlst-nitrat—oldatot hasznalunk.

Tajékoztatd vizsgalat

1. Lasd Ferrosi sulfas heptahydricus cikkely A. azonositas.

2. Lasd Ferrosi sulfas heptahydricus cikkely B. azonositas.

FERRUM AD PRAEPARATIONES HOMOEOPATHICAS

Vas, homeopatias készitményekhez

Fe A, 55,85
Definicid
Redukcidval vagy szublimaciéval eléallitott, finom, feketésszirrke szin( por.
Tartalom: 97,5-101,0%.

Sajatsagok

Kullem: feketésszirke, fémes fénytél mentes, finom por.

Vas(Il)-szulfat-heptahidrat
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Oldékonysag: vizben és alkoholban gyakorlatilag nem oldddik; hig asvanyi savak melegités kdzben oldjak.

Azon ositas

A. A vas(ll)-ion a) pont szerinti azonossagi reakciéjat elvégezve (2.3.1), az el6irt valtozas észlelhetd. A
vizsgéalathoz 50 mg anyagot 2 ml R higitott kénsavban oldunk és az oldatot R vizzel 10 ml-re higitjuk.

A vas savakban hidrogénfejlédés kézben oldodik.

Fe + 2 H* - Fe? + H»

Vizsgalatok
S oldat. 10,0 g anyagot 40 ml R vizzel 1 percig forralunk. A keveréket megsziirjiik és a sziredéket R vizzel
50,0 ml-re higitjuk.

Lagossag. Az S oldat 10 ml-éhez 0,1 ml R1 brémtimolkék—oldatot elegyitiink. Legfeljebb 0,1 ml 0,01 M
s@sav—mérdoldat hozzaadasara az indikator szinének sargara kell valtoznia.

A vas vizes razadéka kozel semleges kémhatasu, kevés sav hozzaadasara savasra valtozik.
A brémtimolkék indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 5,8 (sarga) — 7,4 (kék).
Klorid (2.4.4): legfeljebb 50 ppm. Az S oldat 5 ml-ét R vizzel 15 ml-re higitva vizsgaljuk.

Szulfid és foszfid. 100 ml-es Erlenmeyer-lombikba mért 1,0 g anyagot 10 ml R higitott sésavval 6vatosan
Osszekeverlink. A lombik nyilasa folé tartott, R vizzel megnedvesitett R 6lom(ll)-acetatos papir a keletkezd
g6z06ktél, 30 masodpercen belll, legfeljebb vilagosbarnara szinezédhet.

Szulfid- és foszfidszennyezés esetén savas kozegben kénhidrogén, ill. foszforhidrogén
(foszfin) képzédik, mely 6lom(ll)-ionokkal fekete 6lom-szulfidot, ill. 6lom-foszfidot képez.
FeS + 2 H* - Fe?* + HJS
FesP2 + 6 H* - 3 Fe?* + 2 H3P
H2S + Pb?* - PbS + 2 H*
2 H3P + 3 Pb2* -, PbsP2 + 6 H*

Arzén (2.4.2/A): legfeljebb 5 ppm. A vizsgéalathoz 0,2 g anyagot 25 ml R higitott sésavval teljes oldodasig
forralunk.

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 0,100 g-jat 100 ml-es, Gvegdugés Erlenmeyer-lombikban 1,25 g R réz(ll)-szulfat 20 ml R vizzel
készllt, forr6 oldatéban, 10 perces kevertetéssel oldjuk. Az oldatot gyorsan megszirjuk, a sziirét &tmossuk
és a szlredéket a mosoéfolyadékkal egyesitjiik. Az oldatot R higitott kénsavval megsavanyitjuk, majd 0,02
M kalium-permanganat—meérdoldattal r6zsaszinig titraljuk.

1 ml 0,02 M kélium-permanganat—mérdoldattal 5,585 mg Fe egyenértékd.

A réz és a vas standardpotenciéljanak megfeleléen, réz(ll)-ionok oldataban a vas rézkivalas
kozben oldadik. Allas kdzben a vas(ll)-ionokat a levegé oxigénje is oxidalja, ezért a mintaeld-
készités soran fontos az eldirt oldasi idétartam, ill. a gyors szirés betartasa. Az oldast ko-
vetéen a vas(ll)-ionokat permanganometrias titralassal hatarozzuk meg. A titralas végpontjat
a feleslegbe kerulé mérdoldat szine jelzi.

Fe + Cu?t - Fe?" + Cu

5 Fe?* + MnO4~ + 8 H* - 5 Fe3* + Mn2*+ 4 H20
Vkmno, (M) fkmno, - E (mg/ml)

bemérés (mg)

Fe-tartalom (%) = 100

Vas, homeopatias készitményekhez
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FORMALDEHYDI SOLUTIO (35 PER CENTUM)
35%-0s formaldehid—oldat

Definicié

Tartalom: 34,5-38,0 %m/m formaldehid (CH20; M: 30,03); az oldat stabilizatorként metanolt is tartalmaz.

Sajatsagok

Killem: tiszta, szintelen folyadék.

Oldékonysag:vizzel és etanollal (96%) elegyedik.

Tarolas folyaman megzavarosodhat.
Fert6tlenitészer.

Azonositas

A. Az S oldat (lasd Vizsgalatok) 1 ml-ét R vizzel 10 ml-re higitjuk. A higitott oldat 0,05 ml-éhez R kromo-
tropsav dinatriumso oldatabol (15 g/l) 1 ml-t, 2 ml R vizet és 8 ml R tdomény kénsavat elegyitiink. Az
oldat 5 percen belil ibolyaskékre vagy ibolyasvordsre szinezédik.

A formaldehidbdl kromotrépsavval ibolyaszin(i dibenzoxantén-szarmazék keletkezik, melyet a
kénsav szines, mezoméria-stabilizalt dibenzoxanténium kationna oxidal.

“038 HO3S OH HO SOzH
v UL o 1
—> O
e 99®
SOz

SO3H SO3H

H,SO,4
oxidacio

[ HO,S OH HO SO3H HO3S OH HO SO3H
O UL o
2
-
LI
SOsH  SO3zH

SOsH  SOzH

B. Az S oldat 0,1 ml-éhez 10 ml R vizet, majd R fenilhidrazin-hidroklorid frissen készitett oldatabaol (10 g/l)
2 ml-t,1 ml R kalium-[hexaciano-ferrat(lll)]-oldatot és 5 ml R tdmény sésavat elegyitiink. Az oldat
intenziv voros szinl lesz.

A formaldehidbél fenilhidrazinnal képz6dé hidrazon a fenilhidrazin kalium-[hexaciano-fer-
rat(lll)]-os oxidaciéjaval keletkezé fenildiazénium séval vorés szinl 1,5-difenilformazanna
alakul.

35%-0s formaldehid—oldat
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-NH
HN™ 2
GH2
_N
o HN _
N, —
H™ ~H
N—N
/ \
— H
N N=N
_NH, R
A KelFe(CN)e)

1,5-difenilformazan

fenilhidrazin

C. Az oldat 0,5 ml-éhez kémcsdben 2 ml R vizet és 2 ml R2 ezist-nitrat—oldatot elegyitlink. Az oldatot R2
higitott ammoédnia—oldattal kissé megllgositjuk és vizfirdén melegitjik. Szirke csapadék vagy
ezusttikor képzédik.

A képz6dd diammin-eziist—-komplexbél a formaldehid fémeziistdt redukal.

2 Agt + 2 OH- - Ag20 + H20
Ag20 + 2 NHa* + 2 NH3 - 2 [Ag(NH3)2]*" + H20
2 [Ag(NH3)2]* + CH20 + 2 OH- - 2 Ag + HCO2~ + 3 NH3 + NH4* + H20

D. Az oldat felelien meg a tartalomra el&irt hatarértékeknek.

Vizsgalatok

S oldat. A sziikség esetén megsziirt oldat 10 ml-ét R szén-dioxid-mentes vizzel 50 ml-re higitjuk.
Az oldat kiilleme. Az S oldat szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Savassag. Az S oldat 10 ml-éhez 1 ml R fenolftalein—oldatot elegyitiink. Legfeljebb 0,4 ml 0,1 M natrium-
hidroxid—mérdoldattdl az indikator vorosre szinezédjék.

A 35%-0s formaldehid-oldat semleges vagy gyengén savanyl kémhatasu. A fenolftalein indi-
kator szinvaltozasanak pH-tartoméanya: 8,2 (szintelen) — 10,0 (piros).

Tartalmi meghatarozas

A vizsgalando oldat 1,000 g-jat 100 ml-es mérélombikba mérjik, amely 2,5 ml R viz és 1 ml R higitott
natrium-hidroxid—oldat elegyét tartalmazza. Alapos dsszerazas utan a lombikot R vizzel jelig toltjik. Az
oldat 10,0 ml-éhez 30,0 ml 0,05 M jod—-mérdoldatot, majd 10 ml R higitott natrium-hidroxid—oldatot
elegyitlink. 15 perc elteltével az elegyhez 25 ml R higitott kénsavat és 2 ml R keményité—oldatot adunk,
majd a jodfelesleget 0,1 M natrium-tioszulfat—-mérdoldattal titraljuk.

1 ml 0,05 M jéd—mérdoldattal 1,501 mg CH20 egyenérték.

A RomIIN-féle jodometrias tartalmi meghatarozasa soran a lugos kézegben keletkezd hipojodit
a formaldehidet formiatta oxidalja.

In+20H - I+ 10 + H20

CH20 + IO~ + OH™ - HCO2™ + I~ + H20
A reakcidelegy atsavanyitasakor a feleslegben Iévé hipojoditbdl, valamint a hipojoditbél allas
kozben keletkezd jodathol jod képzédik, melyet tioszulfattal mérink.
3100 - 103 + 21~
IO+ 1"+ 2H" -~ Io+ H20

35%-0s formaldehid—oldat
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IOz +5I"+ 6 Ht -~ 31>+ 3 H20
I + 252032~ o 21 + S4062"

[Vi, (ml) . f1, — VNa,s,0, (M) . fNa,s,0,] - E (Mg/ml) . Vr
bemérés (mg) . Vp

CH,O-tart. (%) = . 100

ahol Vr a torzsoldat, Ve pedig a kipipettazott alikvot térfogata (ml).

Tajékoztatd vizsgalatok
1. Lasd Formaldehydi solutio (35 per centum) cikkely ,,Az oldat killeme” pont.
2. Lasd Formaldehydi solutio (35 per centum) cikkely C. azonositéas.

FRUCTOSUM

Fruktoz
OH
(@)

HO 1"  &s C* epimere
HO OH
OH

CsH1206 M: 180,2
Definicio
(-)-D-Arabino-hex-2-ulopiranéz.

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por. Nagyon édes izQ.

Oldékonysag: vizben nagyon béségesen oldédik; etanolban (96%) oldodik.
A legédesebb cukor. Diabetikus élelmiszerek édesitészereként alkalmazzak.

Azonositas

A. Vékonyréteg-kromatografias vizsgalat.
B. 0,1 g anyag 10 ml R vizzel késziilt oldatahoz 3 ml R réz(ll)-tartarat—oldatot elegyitiink. Az oldatb6l me-
legités hatasara voros csapadék valik le.
A lagos réz(ll)-tartarat-oldatbol (FEHLING-oldat) a fruktoz redoxireakcioval téglavords réz(l)-
oxid csapadékot valaszt le (FEHLING-reakcid). A D-frukt6z keto-enol tautomériaval b-gluk6zza
és D-manndzza alakul, melyek a reakcié soran a megfelelé aldonsavakkéa alakulnak.

Fruktéz
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CHO
H—T—OH
HO——H
H——OH
CH,0OH CHOH / T on
o on N
D-glik6z
HO—TH _ _ HO—TH
H——OH H—OH CHO
H——OH H——OH HO——H
CH,0H CH,0OH \\\\ HO——H
D-fruktoz H——OH
H——OH
CH,0OH
D-mann6z
CHO cCoo
Hw OH H~OH
H(:I__SH +2Cu%* + 50H —> H(H)__SH + Cup0 + 3H,0
H——OH H——OH
CH,OH CH,OH

C. Az S oldat (lasd Vizsgalatok) 1 ml-ét 9 ml R vizzel higitjuk. A higitott oldat 1 ml-éhez 5 ml R témény
sésavat elegyitiink. A 70 °C-ra melegitett elegy barnara szinezdédik.

A hexozok savakkal melegitve, vizvesztéssel 5-(hidroximetil)furfuralla, majd furfuralla és
formaldehiddé bomlanak. A ket6zok (pl. frukt6z) bomlasa gyorsabb, mint az ald6zoké (pl.
glukdz). A barna szint az 5-(hidroximetil)furfural és a furfural oxidacids termékei okozzak.

CH,0OH
—0
HO——H H* / \ o = . cho
H——OH gm0 [ © o~ CHO ?
H——OH
CH,OH 5-(hidroximetil)furfural furfural

D. 5 g anyagot R vizzel 10 ml-re oldunk. Az oldat 0,5 ml-ét 0,2 g R rezorcinnal és 9 ml R higitott sésavval
2 percig vizfurdén melegitjuk. Az elegy vorosre szinezédik.

A fruktéz savas bomlasa soran keletkezd formaldehid rezorcinnal vorods, triariimetan-tipusu
szinezéket képez (SzeLivANOV -reakcid). Mivel a ketézok bomlasa gyorsabb, mint az aldézokeé,
a reakcio a fruktoz és a hasonléan, de lassabban reagal6 glikéz megkilénbodztetésére is
alkalmas (a szacharéz is hasonl6, gyors szinreakciét ad).

Fruktéz
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OH OH
HO OH
CH50
2 i
- H,0
rezorcin HO OH
H* | oxidacio
OH
O OH OH
rezorcin
HO OH -~ N
-Ht +
909 " >
HO OH OH
H* Xoxidécié

B OH OH ]
HO OH - HO OH
N \

CTr L Cr g
HO OH OH HO OH OH

S oldat. 10,0 g anyagot R desztillalt vizzel 100 ml-re oldunk.

Vizsgalatok

Az oldat killeme. 5,0 g anyagot R vizzel 10 ml-re oldunk. Az oldat tiszta legyen (2.2.1). 10 ml R viz
hozzaadasa utan az oldat szintelen legyen (2.2.2, 1. médszer).

Savassag, ligossag. 6,0 g anyagot 25 ml R szén-dioxid-mentes vizben oldunk. A 0,3 ml R fenolftalein—
oldattal elegyitett oldat szintelen legyen, de legfeljebb 0,15 ml 0,1 M nétrium-hidroxid—-mérdoldattol rézsa-
szinire valtozzék.

A fruktéz vizes oldata semleges kémhatasu. A fenolftalein indikator szinvaltozasanak pH-tar-
tomanya: 8,2 (szintelen) — 10,0 (piros).

Fajlagos optikai forgatoképesség (2.2.7): —91,0 és —93,5 kozott. A vizsgalathoz 10,0 g anyagot 80 ml R
vizben oldunk és az oldathoz 0,2 ml R1 higitott amma®nia—oldatot elegyitiink; 30 perces varakozas utan az
oldat térfogatat R vizzel 100,0 ml-re kiegészitjik. Az eredményt a vizmentes anyagra vonatkoztatjuk.

A fruktdz gydrl-lanc tautomérigja miatt vizes oldatanak fajlagos optikai forgatoképessége az
oldast kovetéen egy allando6 érték (kb. —92) eléréséig folyamatosan valtozik (mutarotacié ,
lasd Glucosum anhydricum cikkely ,Fajlagos optikai forgatéképesség” vizsgalat magyaraza-
ta). A frukt6z vizes oldataban 31 °C-on 6,5% a-D-fruktofuran6z, 25,2% [3-D-fruktofuran6z, 2,6%
a-D-fruktopirandz és 64,8% B-D-fruktopiran6z mellett 0,8% nyitott hidroxiketon forma talalhatoé.

Fruktéz
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HO OH HO
o oA
HO HO
OH oK
OH R TR
a-D-fruktofuran6z —0 B-D- fruktofuranoz
HO——H
OH oA
o 2 HTOoH N\ 0. OH
H CH,OH HO
HO OH HO OH
OH OH
a-D-fruktopiran6z B-D-fruktopiranéz

Idegen cukrok. 5,0 g anyagot R vizzel 10 ml-re oldunk. Az oldat 1 ml-e 9 mI R etanollal (90%) higitva nem
lehet er6sebben opalos, mint a higitatlan oldat 1 ml-e 9 ml R vizzel higitva.

A 90%-0s alkoholban nem old6dé cukrok (pl. lakt6z, szacharéz) az oldat zavarosodasat
okozzak.

Barium. Az S oldat 10 ml-éhez 1 ml R higitott kénsavat elegyitiink. Az oldat sem k&zvetleniil az elegyités
utan, sem 1 éraval késébb, nem lehet erésebben opélos, mint 1 ml R desztillalt viz és 10 ml S oldat elegye.

A vizsgalat barium-szulfat csapadék képzédésén alapul.

Téjékoztatd vizsgalatok

1. Lasd Fructosum cikkely ,Az oldat killeme” pont.
2. Lasd Fructosum cikkely B. azonositas.
3. Lasd Fructosum cikkely D. azonositas.

GLUCOSUM ANHYDRICUM

Vizmentes gliikoz

HO
0)
OH » €s C* epimere
HO OH
OH
CesH1206 M, 180,2
Definicio

(+)-D-Glukopiranoz.

Sajatsagok
Kullem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por. Edes izd.

Oldékonysag: vizben béségesen oldddik; etanolban (96%) mérsékelten oldadik.
Taplalé infuziok és oldatok komponense, hipoglikémia kezelésére is hasznaljak.

Vizmentes gliikdz
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Azonositas
A. Fajlagos optikai forgatoképesség (lasd Vizsgalatok).
B. Vékonyréteg-kromatografias vizsgalat.

C. 0,1 g anyag 10 ml R vizzel késziilt oldatdhoz 3 ml R réz(ll)-tartarat—oldatot elegyitiink. Az oldatb6l me-
legités hatasara voros csapadék valik le.

Réz(l1)-szulfat—oldat és natrium-hidroxidos kalium-natrium-tartarat—oldat 6sszedntésével fris-
sen készitett réz(ll)-tartarat—oldatb6l (FEHLING-oldat) a gliik6z redoxireakcioval téglavoros
réz(l)-oxid csapadékot valaszt le. A reakcio a szabad ciklofélacetalos hidroxilcsoportot tartal-
maz0, un. redukalé cukrok azonositasara alkalmas (FEHLING-reakcio).

CHO co,
H——OH H——OH
HS——SH +2Cu2* + 50H —> ch-l)——gH + Cu,0 + 3H,0
H—T—OH H——OH
CH,OH CH,OH
glikonat

Vizsgalatok

S oldat. 10,0 g anyagot R desztillalt vizzel 100 ml-re oldunk.

Az oldat killleme. A vizsgalathoz 10,0 g anyagot 15 ml R vizben oldunk. Az oldat tiszta (2.2.1) legyen.
Szine nem lehet er6sebb, mint a BS7 szin—-mértékoldaté (2.2.2, 1l. modszer).

Savassag, ligossag. 6,0 g anyagot 25 ml R szén-dioxid-mentes vizben oldunk. A 0,3 ml R fenolftalein—
oldattal elegyitett oldat szintelen legyen, de legfeljebb 0,15 ml 0,1 M nétrium-hidroxid—mérdéoldattdl
valtozzon rézsaszindveé.

A glikéz vizes oldata semleges kémhatasu. A fenolftalein indikator szinvaltozasanak pH-tar-
tomanya: 8,2 (szintelen) — 10,0 (piros).

Fajlagos optikai forgatoképesség (2.2.7): +52,5 és +53,3 kdzott (vizmentes anyagra). A vizsgalathoz
10,0 g anyagot 80 ml R vizben oldunk és az oldathoz 0,2 ml R1 higitott ammdnia—oldatot elegyitiink; 30
perces varakozas utan az oldat térfogatat R vizzel 100,0 ml-re kiegészitjuk.

A gliikéz vizes oldatanak fajlagos optikai forgatoképessége az oldast kdvetéen egy allando
érték (kb. +53) eléréséig folyamatosan valtozik (mutarotacié ). A jelenség a gliik6z gydri-lanc
glikopiran6z vagy p-D-glikopiran6z szerkezetii, &m vizes oldatban az epimer, a és (3 gydris
formak a nyitott, hidroxialdehid forman keresztiil egymasba alakulnak. A tautomer formak
egyensulyi aranya adott hémérsékleten és olddszerben allandé (vizben, 20 °C-on kb. 64% [3-
D-glikopiranéz és kb. 36% a-D-gliikopiran6z mellett elhanyagolhat6an kis mennyiségl nyitott
forma talalhat6). Mivel az epimer gytris formak fajlagos optikai forgatoképessége eltérd (a-
D-gliikopirandz: [a]2: kb. +19; B-p-gliikopirandz: [a]2: kb. +112), az oldat optikai aktivitdsa az
egyensuly bealltaig folyamatosan valtozik. A tautomer egyensuly beallasa a gydrinyilast-
gylrizéarast katalizalé savak vagy bazisok (pl. ammonia) hozzdadasaval gyorsithato.

HO CHO HO
H——OH
2 HO——H oG
OH =  gtou = OH
HO OH H——0oH HO
OH CH,OH OH
a-D-glikopiran6z B-D-gliikopiran6z

Vizmentes gliikdz
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Idegen cukrok, oldodé keményit 8, dextrinek. 1,0 g anyagot 30 ml R etanolban (90 %V/V) forralas koz-
ben oldunk. A leh(ilés hatasara az oldat killleme nem valtozhat.

A 90%-0s alkoholban nem old6dé szennyezések (pl. laktdéz, szacharéz, vizoldékony kemé-
nyitd, dextrin) az oldatot zavarossé teszik.
Klorid (2.4.4): legfeljebb 125 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 4 ml-ét R vizzel 15 ml-re higitjuk.
Szulfat (2.4.13): legfeljebb 200 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 7,5 ml-ét R desztillalt vizzel 15 ml-re higitjuk.
Arzén (2.4.2/A): legfeljebb 1 ppm. Az anyag 1,0 g-jat vizsgaljuk.
Barium. Az S oldat 10 ml-éhez 1 ml R higitott kénsavat elegyitiink. Az oldat sem k&zvetleniil az elegyités
utan, sem 1 oraval kés6bb, nem lehet er6sebben opélos, mint 1 ml R desztillalt viz és 10 ml S oldat elegye.
A vizsgalat barium-szulfat csapadék képzédésén alapul.

Kalcium (2.4.3): legfeljebb 200 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 5 ml-ét R desztillalt vizzel 15 ml-re higitjuk.

Tajékoztatd vizsgalatok
1. Lasd Glucosum anhydricum cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.

2. Az S oldat 1 cseppjét R réz(ll)-acetat 50 g/l-es oldatanak 1,0 ml-ével (készitése: mérélombikban 5,0 g
R réz(ll)-acetathoz 5,0 ml R higitott ecetsavat ontink, és a térfogatot R vizzel 100,0 ml-re kiegészitjik)
elegyitve 6évatosan melegitjik. Finom eloszlasu véros csapadék keletkezik.

A gliikéz nemcsak a lugos réz(ll)-tartaratot (FEHLING-reakcid), hanem az ecetsavas réz(ll)-
acetatot is képes téglavoros réz(l)-oxidda redukalni (BARFOED-reakcio). A reakciot a fruktdz is
adja, mig a lakt6z esetén legfeljebb csak zold szinez6dés jelentkezhet.

CHO CO-H
H——OH H—T—OH
Hg__gH +2Cu?" + 2H,0 —> Hﬁ__gH + Cu,0 + 4 H*
H——OH H——OH
CH,OH CH,OH
glukonsav

GLYCEROLUM (85 PER CENTUM)
85 %-0s Glicerin
Definicié

Propan-1,2,3-triol vizes oldata.
Tartalom: 83,5-88,5 %m/m propan-1,2,3-triol (CsHsOz; Mr 92,1).

Sajatsagok
Kullem: szintelen, vagy csaknem szintelen, tiszta, igen nedvszivd, szirupszer(, zsiros tapintasu folyadék.
Oldékonysag: vizzel és alkohollal elegyedik; acetonban kevéssé oldodik; zsiros olajokban és illéolajokban
gyakorlatilag nem oldédik.
A szem-belnyomas és a koponyadri nyomas csokkentésére alkalmazott ozmotikus dehidratéa-
I6szer. Végbélkupban hasznalva hashajté hatasu. Hidratal6 kenécsék komponense. Gyégy-

szertechnolégiai segédanyagként tdbbféle céllal is alkalmazzak (oldészer, vivéanyag, édesi-
tészer, tartésitoszer).

85 %-0s Glicerin
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Azonositas

A. Toérésmutatd meghatarozasa.
B. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

C. 1 mlanyagot 0,5 ml R tomény salétromsavval elegyitiink. Az elegy felszinére 0,5 ml R kalium-dikromat—
oldatot rétegziink. A fazisok érintkezési fellletén kék szinl gyiri keletkezik; a kék szin 10 percen belil
nem terjed at az also fazisra.

A primer és szekunder alkoholok savas kdézegben, dikromattal a megfelel6 oxovegyiletekké
oxidalédnak, mikézben zdldeskék szini krom(lll)-ionok keletkeznek.
D. 1 ml anyagot beparldcsészében 2 g R kdlium-hidrogén-szulfattal melegitink. A keletkezé g6z (akrolein)
az R lugos kélium-[tetrajodo-merkurat(ll)]-oldattal impregnalt szirépapirt feketére szinezi.

Kalium-hidrogén-szulfattal melegitve a glicerinbél illékony, szlrés szagu akrolein (akrilaldehid,;
2-propenal) keletkezik, mely a kalium-[tetrajodo-merkurat(ll)]-ot (NESSLER-reagens) fém
higany képz6édése kdzben redukalja.

OH OH H OH

0
H* } H _hH0 ? Ht ?
OH — O\+ — AF —
H
OH 0

: 10

=

OH H

0] 0] 0] 0

H‘% H* H‘% “H,0 H H+ H
) - - -

H,C H,C* .

akrolein P7H OH
H
CH2=CH-CHO + [HgI4]>~ + 2 OH- - Hg + CH>=CH-COOH + 4 I~ + H20
akrilsav

Vizsgalatok

S oldat. 117,6 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 200,0 ml-re higitunk.

Az oldat killleme. Az S oldat tiszta legyen (2.2.1). Az S oldat 10 ml-ét R vizzel 25 ml-re higitjuk. A higitott
oldat szintelen legyen (2.2.2, Il. m6dszer).

Savassag, lugossag. Az S oldat 50 ml-e 0,5 ml R fenolftalein—oldattal elegyitve szintelen legyen, de leg-
feljebb 0,2 ml 0,1 M natrium-hidroxid—mérgoldattél valjék rézsaszinivé.

A glicerin vizes oldata semleges kémhatasu. A fenolftalein indikator szinvaltozasanak pH-
tartomanya: 8,2 (szintelen) — 10,0 (piros).

Cukrok. Az S oldat 10 ml-éhez 1 ml R higitott kénsavat elegyitiink. Az oldatot 5 percig vizfirdén melegitjik,
majd 3 ml karbonatmentes R higitott natrium-hidroxid—oldatot adunk hozza. Az elegy 1 ml frissen készitett
R réz(l)-szulfat—oldat hozzacsepegtetése utan tiszta és kék szinl legyen; az oldat tovabbi 5 perces,
vizflirdén térténé melegités utan is kék maradjon és csapadék ne képzédjék.

A vizsgalat, mely a szirupokkal valo dsszetévesztés kizarasara is szolgal, a redukald cukrok
FEHLING-reakcidval térténd kimutatasan alapul. A réz(ll)-ionok redukciojaval téglavorés réz(l)-
oxid keletkezik. A s6savas forralas soran az oligo- vagy poliszacharidok redukalé mono-
szacharidokka hidrolizalnak.
Oy, H _ Os_.OH
? +2Cu® + 40H ——> <|3 + Cu0 + 2H0

s v

85 %-0s Glicerin
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Klorid (2.4.4) legfeliebb 10 ppm. A vizsgéalathoz az S oldat 1 ml-ét R vizzel 15 ml-re higitjuk. Az 6sszeha-
sonlito oldat készitéséhez 1 ml R klorid—mértékoldatot (5ppm CI-) R vizzel 15 ml-re higitunk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 5 ppm. Az S oldat 8 ml-ét R vizzel 20 ml-re higitjuk; a higitott oldat
12 ml-ét vizsgaljuk. Az 6sszehasonlitd oldatot R 6lom-mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjuk.

Tartalmi meghatarozas

0,075 g anyagot 45 ml R vizzel alaposan elegyitiink, majd az elegyhez 1 térfogatrész 0,1 M kénsav—
mérdoldat és 20 térfogatrész 0,1 M néatrium-perjodat—-mérdoldat elegyének 25,0 ml-ét elegyitjiik. Az oldatot
15 percre fényt6l védett helyre tessziik, majd R etilénglikol 500 g/l toménységl oldatanak 5,0 ml-ét mérjik
hozza és ismét fénytdl védett helyre tesszik. 20 perc elteltével az oldatot, 0,5 ml R fenolftalein—oldatot
alkalmazva indikatorként, 0,1 M natrium-hidroxid—mérdéoldattal titraljuk. Ures kisérletet is végziink.

1 ml 0,1 M natrium-hidroxid—mérgoldattal 9,21 mg CzHsOs egyenérték.

A glicerint a natrium-perjodat 2 mél formaldehiddé és 1 mél hangyasavva oxidalja. A perjodat
felesleget etilénglikollal elbontjuk (az etilénglikolt a natrium-perjodat formaldehiddé oxidalja),
majd a képzédott hangyasavat alkalimetridsan meghatarozzuk. A fenolftalein indikéator
szinvaltozasanak pH-tartomanya: 8,2 (szintelen) — 10,0 (piros).

OH
HOJ\/OH + 2104, —> HCO,H + 2CH,0 + 2103 + H,0
o ~OH + 10, —>= 2CH,0 + 105 + Hy0
etilénglikol
HCO2H + NaOH - HCO2Na + H20
ures
[VNaon (M) = Vnaon (MD] . fnaon - E (Mg/ml)

bemérés (mg)

C3HgO3-tartalom (%) = 100

HOMATROPINI HYDROBROMIDUM

Homatropin-hidrobromid

_N
HsC
H
0]

------ 0._0

H HBr
D N—CH , HBr !
o A ?] .,
b ‘OH
H OH H
és enantiomere
€s enantiomere

CmszBl’NOs Mr 356,3

Definicid
[(AR,3r,5S)-8-Metil-8-azabiciklo[3.2.1]okt-3-il]-[(2RS)-2-hidroxi-2-fenilacetat]-hidrobromid.
Tartalom: 99,0-101,0% (szaritott anyagra).

Sajatsagok

Killem: fehér, vagy csaknem fehér kristalyos por vagy szintelen kristalyok.

Homatropin-hidrobromid
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Oldékonysag: vizben béségesen oldéddik; alkoholban mérsékelten oldédik.
Op.: kb. 215 °C (bomlas kozben).

Paraszimpatolitikus hatasu vegyiilet, melyet pupillatagitoként, ill. emésztérendszeri gércsok
oldaséra alkalmaznak. A racém mandulasav tropinésztere.

Azonositas

A. Infravorés abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

B. 50 mg anyagot 1 ml R vizben oldunk. Az oldatot 2 ml R higitott ecetsavval elegyitjik, majd felmelegitjik
és 4 ml R pikrinsav—oldatot adunk hozza. Ezutan, idénként rdzogatva, hagyjuk lehdlni. A kivalt
kristalyokat 6sszegydjtjuk, 2 x 3 ml jeges R vizzel mossuk. A 100-105 °C-on szaritott kristalyok olva-
daspontja (2.2.14): 182-186 °C.

Az oldatbol a homatropin pikrinsav-sdja (pikratja) valik ki (pikrinsav: 2,4,6-trinitrofenol).

N
H,C )
O,N NO,

OH NO,

C. A bromidion a) pont szerinti azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1), az el6irt valtozas észlelhetd.

Vizsgalatok

S oldat. 1,25 g anyagot R szén-dioxid—mentes vizzel 25 ml-re oldunk.
Az oldat kiilleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Tajékoztatd vizsgalat

1. Lasd Homatropini hydrobromidum cikkely , Az oldat kiilleme” pont.

HYDRARGYRI DICHLORIDUM

Higany(Il)-klorid
HgCl> M: 271,5
Definicid
Tartalom: 99,5-100,5% (szaritott anyagra).
Sajatsagok

Killem: fehér, vagy csaknem fehér, kristalyos por, illetve szintelen vagy fehér vagy csaknem fehér krista-
lyok, illetve nehéz kristalyos darabok.

Oldékonysag: vizben és glicerinben oldddik; etanolban (96%) b&ségesen oldodik.

Baktericid hatasu, erésen toxikus vegyulet.

Azonositas

A. A kloridion azonossagi reakcioit elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozasok észlelhetdk.

Higany(ll)-klorid
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B. A higany azonossagi reakciéit elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozadsok észlelheték. Az S oldatot (lasd
Vizsgalatok) vizsgaljuk.
Vizsgalatok

S oldat. 1,0 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 20 ml-re oldunk.

HYDROGENII PEROXIDUM 3 PER CENTUM
3 %-0s hidrogén-peroxid—oldat
Definicio

Tartalom: 2,5-3,5 %m/m H202 (Mr 34,01).A 3%-o0s hidrogén-peroxid—oldat 1 térfogatrésze kb. 10 térfogat-
rész oxigénnek felel meg. Megfeleld stabilizatort is tartalmazhat.

Sajatsagok
Killem: szintelen, tiszta folyadék.
Sebek fertétlenitésére hasznaljak.

Azonositas
A. 2 ml oldathoz 0,2 ml R higitott kénsavat adunk. 0,2 ml 0,02 M kalium-permanganat—-mérdoldat hozza-
adasa utan 2 percen belil elszintelenedik vagy halvany rézsaszini lesz.
A permanganét oxidalja a peroxidot, mikdzben az oldat elszintelenedik és oxigén fejlédik.
5H202 + 2 MN0O4™ + 6 HF & 2 Mn?* + 5 02 + 8 H20
B. 1 ml oldathoz 0,1 ml R higitott sésavat és 0,1 ml R kalium-jodid-oldatot elegyitlink. Barna szin jelenik
meg. Fekete részecskék képzédhetnek.
A hidrogén-peroxid a jodidot jodda oxidalja.
H202+ 21+ 2HY 5 1>+ 2 H0

C. Az anyag felelien meg a H2Oz-tartalomra el&irt kdvetelménynek.

Vizsgalatok
Savassag. 10 ml oldathoz 20 ml R vizet és 0,25 ml R metilvérés—oldatot elegyitlink. Legalabb 0,05 ml, de
legfeljebb 1,0 ml 0,1 M natrium-hidroxid—mérdéoldattél az indikator szinének meg kell valtoznia.

A hidrogén-peroxid—oldat gyengén savas kémhatasu. A metilvords indikator szinvaltozasanak
pH-tartomanya: 4,4 (voros) — 6,0 (sarga).

Tartalmi meghatarozas

Az oldat 10,0 g-jat R vizzel 100,0 ml-re higitjuk. Az oldat 10,0 ml-ét 20 ml R higitott kénsav hozzaadasa
utan 0,02 M kalium-permanganat—mérdoldattal rozsaszinig titraljuk.

1 ml 0,02 M kalium-permanganat—-mérdoldattal 1,701 mg H202 vagy 0,56 ml oxigén egyenértékd.

A permanganometrias meghatarozas (egyenlet: lasd A. azonositds magyarazata) végpontjat
a feleslegbe kertullé mérdoldat szine jelzi.

Viuno, (M. ficmno, - E (mg/ml) . Vr - oo
H,0O,-tartalom (%) = bemérés (ma) .V .
- Vp

ahol Vr a térzsoldat, Ve pedig a kipipettazott alikvot térfogata (ml).

3 %-os hidrogén-peroxid—oldat
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INDOMETACINUM

Indometacin
HsC CO,H
o —
N
OCHjg
cl
C19H26CINO. M; 357,8

Definicio

[1-(4-kl6rbenzoil)-5-metoxi-2-metilindol-3-illecetsav. Tartalom: 98,5-100,5% (szaritott anyagra).

Sajatsagok
Killem: Fehér vagy séarga, kristalyos por.
Oldékonysag: vizben gyakorlatilag nem oldodik; etanolban (96%) mérsékelten oldédik.
Polimorfiara hajlamos (5.9).
Nemszteroid gyulladasgatlo.

Azonositas

A. Olvadaspont (2.2.14): 158-162 °C.

B. Ultraibolya és lathat6é abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

C. Infravords abszorpcios spektrofotometrias vizsgalat.

D. 0,1 g anyagot — szilkség esetén enyhe melegitéssel — 10 ml R etanolban (96%) oldunk. Az oldat 0,1 ml-
€hez R hidroxilamin-hidroklorid oldata (250 g/l) és R higitott natrium-hidroxid—oldat frissen készitett, 1:3
térfogataranyu elegyébdl 2 mi-t adunk. Az oldat 2 ml R higitott sésav és 1 ml R2 vas(lll)-klorid—oldat
hozzaadasara ibolyas-rézsaszini lesz.

Hidroxilaminnal az indometacin savamidk&tése felhasad és (2-metil-5-metoxi-3-indolil)ecetsav
mellett p-klérfenilhidroxdamsav keletkezik. A hidroxdmsav vas(lll)-ionokkal ibolyaszin(
komplexet képez.

Indometacin
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CO,H
H5CO
Os_NHOH
CH,4 COzH
N H,NOH  HsCO { N
o — —>= CH,
N
H
Cl
Cl Cl
Os__NHOH NH

|
3 + Fe¥t — HN/O/I"'Fl o0 + 3H
N
@O L
O\
Cl N
Cl

E. Az azonositas D. pontjaban készitett alkoholos oldat 0,5 ml-éhez 0,5 ml R2 dimetilaminobenzaldehid—
oldatot elegyitiink. Csapadék valik le, amely razogatasra feloldédik. Vizfiirdén melegitve, az oldat ké-
keszdld szinl lesz. A melegitést még 5 percig folytatjuk, majd az oldatot jeges vizben 2 percig hitjik.

Csapadék keletkezik, az oldat szine pedig vilagos szirkészéldre valtozik. 3 ml R etanol hozzaadasara
az oldat feltisztul és ibolyas-rézsaszini lesz.

Az indometacin p-(dimetilamino)benzaldehiddel triariimetan-tipust vegyiletet képez (az
etanolos-savas oldatban a p-klérbenzoil-csoport alkoholizissel lehasad), amelynek oxidacio-
javal egy mezoméria-stabilizalt szines triarilkarbénium-szarmazék keletkezik.

HaC CHs
CO-H HO,C CO,H
HaCO
CHs  (CHg),NCgH,CHO
2 C,H5OH
2 0) >
- 2 CIC4H4CO,C,Hs
-H,0

Indometacin
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Tajékoztatd vizsgalat

1. Lasd Indometacinum cikkely D. azonositéas.

IODUM
Jod
3 M; 253,8
Definicio
Tartalom: 99,5-100,5% 1.

Sajatsagok
Kullem: szirkésibolya szind, fémes fény(, torékeny lemezek vagy apro kristalyok.
Oldékonysag: vizben alig oldadik; jodidok témény oldataiban nagyon b&ségesen oldadik; etanolban (96%)
oldédik; glicerinben kevéssé oldadik;.
Szobah&mérsékleten lassanként elillan.
Alkoholos oldatét kiilséleg, fertétlenitésre hasznaljak.

Azonositas

A. Néhany kristalydarabkat kémcsében melegitlink. Ibolyaszini g6z fejlédik és kékesfekete, kristalyos
szublimatum képzédik.

B. Az anyag telitett oldata R keményit6—oldat hozzaadasara kékre szinezédik. A kék oldat melegités hata-
sara elszintelenedik, hitéskor pedig visszakeékdil.
A kék j6d-keményit6—komplex képz&dése soran pentajodid anionok (Is) épilnek az amil6z-
hélixbe. Melegités hatdsara a hélix ,letekeredik” és a kék szin eltlinik. Lehdlés utan a helikalis
szerkezet Ujra stabilizalodik és a szin ismét megjelenik.

Vizsgalatok

S oldat. 3,0 g anyagot 20 ml R desztillalt vizzel elddrzsdélink. A keveréket megszirjuk, a szirét R vizzel
mossuk és a sziiredéket R vizzel 30 ml-re higitjuk. Az igy nyert oldatba 1 g R cinkport szérunk. A folyadékot,
miutan elszintelenedett, megszirjik, a szlrét R vizzel mossuk, a szliredéket R vizzel 40 ml-re higitjuk.

A cink a jodot jodidda redukalja. Az S oldat a jod vizoldékony szennyezéseit tartalmazé cink-
jodid—oldat.

Ib+2Zn - 21 + zZn?*

Bromid, klorid: Legfelijebb 250 ppm. Az S oldat 10 ml-éhez 3 ml R ammaénia—oldatot és 6 ml R2 eziist-
nitrat—oldatot elegyitiink. A folyadékot megszirjik, a szlrét R vizzel mossuk, majd a sziredéket R vizzel
20 ml-re higitjuk. Az igy nyert oldat 10 ml-éhez 1,5 ml R tdomény salétromsavat elegyitiink. 1 perc elteltével
az oldat opalossaga nem lehet erésebb, mint a 10,75 ml R viz, 0,25 ml 0,01 M s6sav—-mérdoldat, 0,2 mI R
higitott salétromsav és 0,3 ml R2 ezist-nitrat—oldat elegyitésével készitett 6sszehasonlito oldaté.

EzUst-nitrat hozzdadaséara az S oldat halogenidionjai ezist-halogenideket (Agl, AgCl, AgBr)
képeznek, amelyek kozil az ezist-klorid és -bromid amménidban diammin-ezist—komplex-
ként oldédik. A sziredék atsavanyitasaval az ezust-klorid és -bromid csapadékok Gjra leval-
nak.

Jéd
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ISOPRENALINI HYDROCHLORIDUM

Izoprenalin-hidroklorid

H OH

\ H
HO NYCH3 és enantiomere, HCI
CH
HO 3
C11H18CINO3 M, 247,7
Definicio

[4-[(1RS)-1-Hidroxi-2-[(1-metiletil)amino]etillbenzol-1,2-diol]-hidroklorid.
Tartalom: 98,0-101,5% (szaritott anyagra)

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por.

Oldékonysag: vizben béségesen oldodik; etanolban (96%) mérsékelten oldddik; diklormetanban gyakorlati-
lag nem oldodik.

B-Szelektiv szimpatomimetikum.

Azonositas

A. Olvadaspont (2.2.14): 165-170 °C (bomlas kdzben).

B. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

C. Optikai forgatoképesség (lasd Vizsgalatok).

D. Az S oldat (lasd Vizsgalatok) 0,1 ml-éhez 0,05 ml R1 vas(lll)-klorid—oldatot és 0,9 ml R vizet elegyitve,

z6ld szind oldat keletkezik. Cseppenként adagolt R natrium-hidrogén-karbonat-oldattél ez a szin elé-
szor kékre, majd vorosre valtozik.

Az izoprenalin fenolos hidroxilcsoportjai révén vas(lll)-ionokkal szines kelatkomplexet képez.
Natrium-hidrogén-karbonat hozzaadasara a komplex elbomlik és a vas(lll)-ionok az izopre-
nalint voros indokinon-szarmazékka (N-izopropilnoradrenokrom) oxidaljak.

R
HO o OH
O//, ":e \\\O NaHCO3 3 j:)\/g
-3H+ /‘ Fod* 0 N)\
© HsC CHs
H OH
2 H
g R
- LL'LA/NYC%

CH3

E. A kloridion a) pont szerinti azonossagi vizsgalatat elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozas észlelhetd. A
vizsgéalathoz az S oldat 0,5 ml-ét 1,5 ml R vizzel elegyitjik.

Izoprenalin-hidroklorid
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Vizsgalatok

Az oldatokat kozvetlenil a felhasznélas elétt készitjuk.
Az izoprenalin pirokatechin szerkezeti eleme - kilonésen ligos kdzegben — kénnyen oxi-
dalédik. Az oldatok gyors felhasznalasaval elkerilhetd, hogy a vizsgalati mintat a levegé oxi-
génje oxidalja.

S oldat. 2,5 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 25,0 ml-re oldunk.

Az oldat killleme. Az S oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem lehet erésebb, mint a B7 vagy a BS7 szin—
mértékoldaté (2.2.2, Il. médszer).

pH (2.2.3): 4,3-5,5. 5 ml S oldat és 5 ml R szén-dioxid-mentes viz elegyét vizsgaljuk.
Optikai forgatoképesség (2.2.7): —0,10° és +0,10° kozott. Az S oldatot vizsgaljuk.

Tajékoztatd vizsgalat
1. Léasd Isoprenalini hydrochloridum cikkely ,Az oldat killeme” pont.
2. Lasd Isoprenalini hydrochloridum cikkely D. azonositas.

3. Az S oldat 4 cseppjéhez 3,0 ml R vizet adunk, majd 2—3 csepp R higitott salétromsavval és 2,0 ml R1
ezlst-nitrat—oldattal elegyitjik. Fehér csapadék keletkezik.

Ezust-klorid csapadék keletkezik.

KALII BROMIDUM

Kalium-bromid
KBr M: 119,0
Definicid
Tartalom: 98,0-100,5% (szaritott anyagra).
Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok.

Oldékonysag: vizben és glicerinben béségesen oldédik; etanolban (96%) kevéssé oldodik.

Szedativ és antiepileptikus hatasu vegytilet. Hosszantarté alkalmazasa kronikus mérgezést
(bromizmus) okozhat.

Azonositas

A. A bromidion a) pont szerinti azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd.

B. A kdliumion azonossagi reakcioit elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozasok észlelheték. Az S oldatot (lasd
Vizsgalatok) vizsgaljuk.

Vizsgalatok

S oldat. 10,0 g anyagot R desztillalt vizb&l késziilt R szén-dioxid-mentes vizzel 100 ml-re oldunk.
Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Savassag, lugossag. Az S oldat 10 ml-ét 0,1 ml R1 bromtimolkék—oldattal elegyitjik. Legfeljebb 0,5 ml
0,01 M sésav—mérdoldattél vagy 0,5 ml 0,01 M natrium-hidroxid—mérdéoldattdl az oldat szinének meg kell
valtoznia.

Kalium-bromid
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A kalium-bromid oldata semleges kémhatasu, ezért kevés lig-, ill. sav hozzaadasara ligossa,
ill. savassa valik. A brémtimolkék indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 5,8 (sarga) — 7,4
(kék). Ha az indikator hozzdadasa utdn sarga oldatot kapunk, akkor natrium-hidroxid—
mérdoldatot, ha kéket, akkor pedig sésav—méréoldatot adunk a vizsgalt mintdhoz. Zdld szin
esetén a vizsgalat barmelyik méréoldat hozzdadaséaval folytatédhat.

Bromat. Az S oldat 10 ml-ét 1 ml R keményité—oldattal, R kalium-jodid 100 g/l tdtménységl oldatanak
0,1 ml-ével és 0,25 ml 0,5 M kénsavval elegyitjik, majd az oldatot fénytél védett helyen, 5 percig allni
hagyjuk. Nem keletkezhet kék vagy ibolyaszinl szinez&dés.

Bromatszennyezés esetén brom képzdédik, ami a jodidot j6dda oxidalja (lasd Ammonii bro-
midum cikkely ,Bromét” vizsgéalat magyarazata). A j6d keményitével kék komplexet képez.
Jodid. Az S oldat 5 ml-ét 0,15 ml R1 vas(lll)-klorid—oldattal és 2 ml R diklérmetannal 6sszerazzuk, majd a
rétegeket hagyjuk szétvalni. Az also6 réteg szintelen legyen (2.2.2, I. modszer).
A vas(lll)-ionok a jodidot jédda oxidaljak, amely diklormetanban lila szinnel oldédik (lasd
Ammonii bromidum cikkely ,Jodid” vizsgalat magyarazata).
Vas (2.4.9): legfeljebb 20 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 5 ml-ét R vizzel 10 ml-re higitjuk.
Nehézfémek (2.4.8/A): legfeliebb 10 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 8sszehasonlité oldatot R

O6lom-mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjik.
Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Kalii bromidum cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.

2. 2,0 ml S oldatot, 0,10 g R natrium-acetatot oldva benne, 0,10 g R borkésavval razogatunk. Fehér, kris-
talyos csapadék keletkezik.

A vizsgalat soran vizben rosszul oldédé kalium-hidrogén-tartarat keletkezik (lasd Kalii chlori-
dum cikkely ,Tajékoztato vizsgalat” 2. pont magyarazata).

3. Az oldat masik 1,0 ml-es részletét 4-5 csepp R higitott sésavval megsavanyitjuk, majd 2,0 ml R kloro-
formmal és R kléramin 50 g/l-es oldatanak néhany cseppjével razzuk 6ssze. Az elkuléniulé kloroform
sarga szind. Szaporitva a kléramin—oldat mennyiségét, heves 6sszerazas utan a kloroformos réteg
narancsvoros szindvé valik.

A kléraminbdl (tozilkléramid-natrium) és sésavbél képzddd klér a bromidot kloroformban
narancsvorés—barna szinnel oldédd bréomma oxidalja (lasd Ammonii bromidum cikkely
»Tajékoztatd vizsgalat” 2. pont magyarazata).

KALII CARBONAS

Kalium-karbonat

K2CO3 M 138,2
Definicid
A kélium-karbonat szaritott anyagra vonatkoztatott K2COs-tartalma 99,0-101,0%.
Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, szemcsés por; nedvszivo.

Oldékonysag: vizben béségesen oldddik; etanolban (96%) gyakorlatilag nem oldadik.

Elektrolitveszteség esetén alkalmazott rehidratald, alkalizalé készitmények komponense.

Kalium-karbonat



Kalii carbonas 135

Azonositas

A. 1 g anyagot 10 ml R vizben oldunk. Az oldat kémhatasa erésen ligos kémhatasu (2.2.4).

B. Az ,Azonositas” A pontja szerint készitett oldat 2 ml-ével a karbonat- és bikarbonation azonossagi
reakcidjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozasok észlelhetdk.

C. Az ,Azonositas” A pontja szerint készitett oldat 1 ml-ével a kaliumion b) pont szerinti azonossagi reak-
ciojat elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozas észlelhetd.

Vizsgalatok

S oldat. 10,0 g anyagot 25 ml R desztillalt vizben oldunk. Az oldathoz lassan 14 ml R tdomény sésavat
elegyitlink. Az oldatot a pezsgés megsziinése utan néhany percig forraljuk, halni hagyjuk és R desztillalt
vizzel 50 ml-re higitjuk.

A savas oldas soran a karbonatbdl szén-dioxid képzédik. Az S oldat: s6savas kalium-klorid—

oldat.
Az oldat killleme. Az S oldat opalossaga nem lehet er6sebb, mint a Il. szdmu 6sszehasonlité szuszpen-
zi6é (2.2.1). Szine nem lehet erésebb, mint a Se szin—mértékoldaté (2.2.2, 1l. mddszer).

Klorid (2.4.4): legfeljebb 100 ppm. 0,5 g anyagot 10 ml R vizben oldunk. Ovatosan 1 ml témény salét-
romsavat csepegtetiink hozza. Forraljuk, majd hitjuk és 5 ml R higitott salétromsavval elegyitjik, végul R
vizzel 15 ml-re higitjuk, ezt az oldatot hasznaljuk a vizsgalathoz.

Szulfat (2.4.13): legfeljebb 100 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 7,5 ml-ét R desztillalt vizzel 15 ml-re higitjuk.

Kalcium (2.4.3): legfeljebb 100 ppm. Az S oldat 5 ml-éhez 1 ml R tdmény ammaonia—oldatot elegyitlink,
majd forraljuk. Az oldatot lehitjik és R desztillalt vizzel 15 ml-re higitjuk, ezt az oldatot hasznéljuk a
vizsgélathoz.

Vas (2.4.9): legfeljebb 10 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 5 ml-ét R vizzel 10 ml-re higitjuk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 20 ppm. Az S oldat 10 ml-ét R vizzel 20 ml-re higitjuk. Az oldat 12 ml-ét
vizsgaljuk. Az 6sszehasonlit6 oldatot R 6lom—mértékoldattal (2 ppm Pb?*) készitjik.

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Kalii carbonas cikkely A. azonositas.
2. 1,0 ml oldathoz 0,20 g R borkdsavat szérunk. Elénk gazfejlédés kdzben fehér, kristalyos csapadék
képzédik.
A vizsgalat soran vizben rosszul oldddo kalium-hidrogén-tartarat keletkezik. A kalium-karbo-
nat oldat ligossaga miatt nincs sziikség natrium-acetatos savmegkotésre.

COzH CO,K
H—T—OH _ —_
2 + 2K' + COg2" —> 2 H OH CO, + H,0
HO—T—H HO—T—H
COoH CO,H

3. Az oldat masik 2,0 ml-es részletéhez 2,0 ml R vizet és 1,0 ml R magnézium-szulfat 123 g/l-es oldatat
elegyitjuk. Fehér csapadék keletkezik.

A reakcidban bazisos magnézium-karbonat csapadék keletkezik.

4 CO3%* + 4 Mg?* + H20 - Mg(OH)2.3 MgCOs + CO2

Kalium-karbonat
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KALII CHLORIDUM

Kalium-klorid

KCI M: 74,6
Definicid
Tartalom: 99,0-100,5% (szaritott anyagra).

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok.

Oldékonysag: vizben béségesen oldédik; vizmentes etanolban gyakorlatilag nem oldédik.

Kaliumhianyos (hipokalémias) allapotok (pl. hanyas, hasmenés, kaliumvesztés) kezelésére
hasznaljak. Tuladagolasa aritmiat, szivmegallast okozhat.

Azonositas

A. A kloridion azonossagi reakciéit elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozasok észlelhetdk.

B. Az S oldattal (lasd Vizsgalatok) a kaliumion azonossagi reakcidit elvégezve (2.3.1) az elbirt valtozasok
észlelhetok.

Vizsgalatok
S oldat. 10,0 g anyagot R desztillalt vizb&l készilt R szén-dioxid-mentes vizzel 100 ml-re oldunk.

Az oldat kiilleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Savassag, lugossag. Az S oldat 50 ml-ét 0,1 ml R1 brémtimolkék—oldattal elegyitjik. Legfeljebb 0,5 ml
0,01 M s6sav—mérdoldattdl vagy 0,5 ml 0,01 M natrium-hidroxid—méréoldattdl az oldat szinének meg kell
véltoznia.
A kalium-klorid oldata semleges kémhatasu, ezért kevés lig-, ill. sav hozzaadasara ligossa,
ill. savassa valik. A brémtimolkék indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 5,8 (sarga) — 7,4
(kék). Ha az indikator hozzdadasa utdn sarga oldatot kapunk, akkor natrium-hidroxid—
mérdoldatot, ha kéket, akkor pedig sésav—méréoldatot adunk a vizsgalt mintdhoz. Zéld szin
esetén a vizsgalat barmelyik méréoldat hozzdadaséaval folytatédhat.

Jodid. 0,15 ml R néatrium-nitrit-oldat, 2 ml 0,5 M kénsav és 25 ml R jodidmentes keményité—oldat elegyét
25 ml R vizzel higitjuk. A frissen készitett elegy cseppenként térténé adagolasaval atnedvesitiink 5 g
anyagot. Az anyagon, 5 perc elteltével nappali fényben vizsgéalva, ne legyen lathat6 kék szinezédés.

A nitrit a jodidszennyezést j6dda oxidalja, mely keményitével kék komplexet képez.
21"+ 2NO2+4H* - Io+ 2NO + 2 H20

Szulfat (2.4.13): legfeljebb 300 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 5 ml-ét R desztillalt vizzel 15 ml-re higitjuk.

Barium. Az S oldat 5 ml-éhez 5 ml R desztillalt vizet és 1 ml R higitott kénsavat elegyitiink. 15 perc eltel-
tével az oldat opalossaga nem lehet er6sebb, mint az 5 ml S oldat és 6 ml R desztillalt viz elegyitésével
készitett oldaté.

A bariumszennyezést barium-szulfat csapadékként mutatjuk Ki.

Vas (2.4.9): legfeljebb 20 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 5 ml-ét R vizzel 10 ml-re higitjuk.

Magnézium és alkdlifoldfémek (2.4.7): legfeljebb 200 ppm, Ca?*-ban kifejezve. 10,0 g anyagot vizsgalunk
(a vizsgélathoz 0,15 g R eriokromfekete-T—porhigitast hasznalunk). A 0,01 M natrium-edetat—-mérdoldat
fogyasa legfeljebb 5,0 ml lehet.

Kalium-klorid
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Nehézfémek (2.4.8/A): legfeliebb 10 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az dsszehasonlité oldatot R
O6lom-mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjik.

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Kalii chloridum cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.

2. Az Soldat 2,0 ml-es részletét 0,10 g R natrium-acetatot oldva benne, 0,10 g R borkdsavval 6sszerazzuk.
Fehér, kristalyos csapadék keletkezik.

A vizsgalat soran vizben rosszul olddd6 kélium-hidrogén-tartarat keletkezik. A csapadék erés
savakban oldodik, ezért a reakciét natrium-acetattal pufferolt oldatban végezziik. Ez esetben
a felszabadul6 sav ecetsavat képez, amelyben a csapadék nem oldédik.

CO,H COK
HTT7OH | k+ 4 cHacoo” —— P79 4 chacooH
HO——H HO——H

CO,H CO,H

3. Az S oldat 1,0 ml-es részletét 4,0 ml R vizzel, 1 ml R higitott salétromsavval és 4,0 ml R1 ezist-nitrat—
oldattal elegyitve turés, fehér csapadék keletkezik, amely R2 higitott ammdnia—oldat feleslegében ol-
daédik.

EzUst-klorid csapadék keletkezik, mely ammodnia—oldatban diammin-eziist—komplex képz6-
désével oldadik.

KALII HYDROGENOCARBONAS

Kalium-hidrogén-karbonat

KHCO3 M, 100,1
Definicio
Tartalom: 99,0-101,0%.

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok.

Oldékonysag: vizben béségesen oldddik; etanolban (96%) gyakorlatilag nem oldddik. Szilard halmazalla-
potban vagy oldatban melegitve fokozatosan kalium-karbonatta alakul.

Metabolikus acidozis kezelésére hasznalt vegyiilet.

Azonositas

A. Az S oldat (lasd Vizsgalatok) 5 ml-éhez 0,1 ml R fenolftalein—oldatot elegyitiink, az oldat halvany ré-
zsaszinire szinezddik. Az oldatot melegitve gaz fejlédik és az indikator szine vordsre valtozik.

Az alkali-hidrogén-karbonatok oldata csak gyengén lugos (pH ~9), oldatukban a fenolftalein
indikator r6zsaszinl. Melegités soran szén-dioxid vesztés mellett alkali-karbonatokka bom-
lanak, melyek vizes oldata lugos (pH >10), ezért a fenolftalein szine voérosre valtozik.

2 HCO3~ - CO3%+ CO2 + 3 H20

B. A karbonét- és hidrogén-karbonat-ion azonosséagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozas ész-
lelhetd.

C. A kaliumion b) pont szerinti azonosséagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozas észlelhetd. Az S
oldat 1 ml-ét vizsgaljuk.

Kalium-hidrogén-karbonat
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Vizsgalatok

S oldat. 5,0 g anyagot R desztillalt vizbél késziilt R szén-dioxid-mentes vizzel 100 ml-re oldunk.

Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Karbonat. A frissen készitett S oldat pH-ja (2.2.3) legfeljebb 8,6 lehet.

Klorid (2.4.4): legfeljebb 150 ppm. A vizsgalathoz 7 ml S oldatot R higitott salétromsavval 15 ml-re higitunk.

A kloridkimutatast az eziistionokkal csapadékot add karbonat és hidrogén-karbonat zavarja,
ezért sziikséges az S oldat salétromsavas atsavanyitasa, melynek soran a hidrogén-karbonat
szén-dioxidda alakul és kipezseg az oldatbdl.

HCO3s~ + Hf == H2CO3z =— CO2 + H20

Szulfat (2.4.13): legfeljebb 150 ppm. A vizsgalathoz 10 ml S oldatot R ecetsavval 15 ml-re higitunk. Az
0sszehasonlité oldatot 7,5 ml R szulfat-mértékoldat (10 ppm SO4%) és 7,5 ml R desztillalt viz elegyével
készitjuk.

Ammoénium (2.4.1): legfeljebb 20 ppm. A vizsgalathoz 10 ml S oldatot R vizzel 15 ml-re higitunk.

Kalcium (2.4.3): legfeljebb 100 ppm. A vizsgalathoz 10 ml S oldatot R ecetsavval 15 ml-re higitunk. Az
0sszehasonlitd oldatot 5 ml R kalcium—mértékoldat (10 ppm Ca?*) és 10 ml R desztillalt viz elegyével ké-
szitjuk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 10 ppm. 2,0 g anyagot 2 ml R tdomény sésav és 18 ml R viz elegyében
oldunk. Az igy készitett oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 6sszehasonlité oldatot R 6lom—mértékoldattal (1 ppm
Pb2*) készitjik.

Vas (2.4.9): legfeljebb 20 ppm. Az S oldat 10 ml-ét vizsgaljuk.

Tajékoztatd vizsgalat

1. Lasd Kalii hydrogenocarbonas cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.

2. Lasd Kalii hydrogenocarbonas cikkely A. azonosités.
3. Lasd Kalii hydrogenocarbonas cikkely B. azonositas.

KALII IODIDUM
Kalium-jodid
Kl Mr 166,0
Definic i6
Tartalom: 99,0-100,5% (szaritott anyagra).
Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér por vagy szintelen kristalyok.

Oldékonysag: vizben nagyon béségesen oldddik; glicerinben béségesen oldédik; etanolban (96%) oldadik.

Gombaellenes, érelmeszesedést gatld, valamint koptetd (expektorans) hatasu vegyilet. A
pajzsmirigyhormonok (tiroxin, trijod-tironin) képzédését veszélyeztetd jodhiany megel6zésére
és kezelésére (jodpaétlas) is hasznaljak.

Azonositas

A. A jodidion azonossagi reakcioit elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozasok észlelheték. Az S oldatot (lasd
Vizsgalatok) vizsgaljuk.

Kalium-jodid
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B. A kdliumion azonossagi reakcidit elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozasok észlelheték. Az S oldatot vizs-
galjuk.

Vizsgalatok

S oldat. 10,0 g anyagot R desztillalt vizb&l készilt R szén-dioxid-mentes vizzel 100 ml-re oldunk.
Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer)

Lagossag. Az S oldat 12,5 ml-ét 0,1 ml R1 bromtimolkék—oldattal elegyitjik. Legfeljebb 0,5 ml 0,01 M
sésav—mérdoldattdl az oldat szinének meg kell valtoznia.

A kélium-jodid oldata semleges kémhatasu, kevés sav hozzdadasara savassa valik. A brom-
timolkék indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 5,8 (sarga) — 7,4 (kék).
Jodat. Az S oldat 10 ml-éhez 0,25 ml R jodidmentes keményit6—oldatot és 0,2 ml R higitott kénsavat
elegyitlink; a fényt6l védett helyre tett elegy 2 percig nem szinezddhet kékre.
Jodéatszennyezés esetén jod képzédik, ami keményitével kék szini komplexet képez.

IO+ 51"+ 6 Ht - 31>+ 3 H20

A reakciéval a jodidot savas kdzegben jodda oxidalé egyéb szennyezések (pl. Fe3*, Cu?t,
NO2") is kimutathatdk.
Szulfat (2.4.13): legfeljebb 150 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 10 ml-ét R desztillalt vizzel 15 ml-re higitjuk.

Tioszulfat. Az S oldat 10 ml-e 0,1 ml R keményité-oldattal és 0,1 ml 0,005 M jéd-mérdoldattal elegyitve
kékre szinezddjék.

A j6dot jodidda redukald tioszulfat jelenlétében a kék szinl jod-keményit6—komplex képzé-
dése elmarad.
I> + 252032 5 21 + Sa06%
Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 10 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 6sszehasonlitd oldatot R
6lom-mértékoldattal(1 ppm Pb?*) készitjiuk.
Vas (2.4.9): legfeljebb 20 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 5 ml-ét R vizzel 10 ml-re higitjuk.

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 1,500 g-jat R vizzel 100,0 ml-re oldjuk. Az oldat 20,0 mI-éhez 40 ml R témény sésavat adunk. A
kapott oldatot 0,05 M kalium-jodat—-méréoldattal addig titraljuk, mig az oldat vorés szine sargara nem
valtozik. Ezutan az oldathoz 5 ml R kloroformot adunk és a titralast — erételjes razogatas kézben — a
kloroformos fazis elszintelenedéséig folytatjuk.

1 ml 0,05 M kélium-jodat-mérdéoldattal 16,60 mg Kl egyenértékd.

A titrélas elsé részében a jodat a jodidot j6dda oxidalja, ami az oldat voréses szinét okozza.
Klorid jelenlétében a jod tovabbi oxidaciojaval j6d-klorid keletkezik. Kloroformban a jod ibolya
szinnel, a jod-klorid viszont szintelendil oldédik, ezért a kloroformos fazis szine a titralas vége
felé fokozatosan halvanyul, majd az ekvivalenciapontban eltiinik. Az erételjes 0sszerazas
azért szilkséges, hogy a vizes fazisban Iévé oxidalészer a kloroformban oldott jéddal is
elreagaljon.

I03-+5I"+ 6 Ht - 31>+ 3 H0

I0+2I+5CI"+ 6 H" -~ 5ICI+ 3 H0
A két reakcidlépés egyenleteit sszevonva:
I0+2I"+3ClI-+ 6 H" - 3IClI+ 3 H0

Viio, (M) . fkio, - E (mg/ml) . Vy (ml)
bemérés (mg) . Vp (ml)

. 100

KI-tartalom (%) =

ahol Vr a torzsoldat, Ve pedig a kipipettédzott alikvot térfogata.

Kalium-jodid
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Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Kalii iodidum cikkely ,Az oldat kiilleme” pont.

2. Lasd Kalii iodidum cikkely B. azonositas.

3. Az S oldat 1,0 ml-es részletét 4-5 csepp R higitott sésavval és 2,0 ml R kloroformmal elegyitjik.1-2
csepp R kléramin-oldattal 6sszerazva, az elkiilénilé kloroformréteg ibolyaszini. Az R kléramin—oldat
kell6 feleslegével 6sszerazva, az elkulonulé kloroformréteg szintelen.

A kléraminbdl savas kézegben, kloridionokkal klér képzddik (lasd Ammonii bromidum cikkely
»Tajékoztatd vizsgalat” 2. pont), mely a jodidot j6dda oxidalja. A jod kloroformban ibolya szin-
nel oldédik.

21+ Clz2 - I+ 2ClI-

Ha a kléramint feleslegben alkalmazzuk, a jod tovabb oxidalédik jodatta és a kloroformos fazis
elszintelenedik.

Ib+5Cl2+6H20 - 2103 +10CI- + 12 H*

KALII NITRAS
Kalium-nitrat
KNO3 Mr 101,1
Definicid
Tartalom: 99,0-101,0% (szaritott anyagra).

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok.

Oldékonysag: vizben béségesen oldodik; forrasban [évé vizben nagyon b&ségesen oldddik; alkoholban
(96%) gyakorlatilag nem oldodik.

Izotonizalé gyogyszertechnoldgiai segédanyag. Az élelmiszeriparban tartositoszerként alkal-
mazzék.

Azonositas

A. A nitration azonossagi reakciéjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd

B. A kaliumion azonossagi reakcidit elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozasok észlelheték. Az S oldatot (lasd
Vizsgalatok) vizsgaljuk.

Vizsgalatok

S oldat. 10,0 g anyagot R desztillalt vizbdl késziilt R szén-dioxid-mentes vizzel 100 ml-re oldunk.
Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer)

Savassag, ligossag. Az S oldat 10 ml-ét 0,05 ml R1 bromtimolkék—oldattal elegyitjik. Legfeljebb 0,5 ml
0,01 M sésav—meérdoldattol vagy 0,01 M néatrium-hidroxid—mérdoldattdl az oldat szinének meg kell véaltoz-
nia.
A kalium-nitrat oldata semleges kémhatasu, ezért kevés lag-, ill. sav hozzaadasara ligossa,
ill. savassa valik. A brémtimolkék indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 5,8 (sarga) — 7,4
(kék). Ha az indikator hozzdadasa utdn sarga oldatot kapunk, akkor natrium-hidroxid—
mérdoldatot, ha kéket, akkor pedig sdsav—mérdoldatot adunk a vizsgélt mintahoz. Zéld szin
esetén a vizsgalat barmelyik méréoldat hozzdadaséaval folytatédhat.

Kalium-nitrat
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Redukalhaté anyagok. Az S oldat 10 ml-éhez 0,5 ml R higitott kénsavat és 2 ml R cink-jodid—keményité—
oldatot elegyitlink. Az oldat 2 percen belil nem kékilhet meg.

Redukalhaté anyagok (pl. vas(lll)-, réz(ll)-ionok) a jodidot jodda oxidaljak, amelyet a j6d-ke-
ményité—komplex szinének megjelenése jelez.
Klorid (2.4.4): legfeljebb 20 ppm, a szemészeti felhasznalasra szant anyag esetében. A vizsgalathoz 2,5 g
anyagot R vizzel 15 ml-re oldunk
Szulfat (2.4.13): legfeljebb 150 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 10 ml-ét R desztillalt vizzel 15 ml-re higitjuk.

Ammonium (2.4.1/A): legfeljebb 100 ppm. Az S oldat 1 ml-ét vizsgaljuk. Szemészeti felhasznéalasra szant
anyag esetében legfeljebb 50 ppm megengedett

Kalcium (2.4.3): legfeljebb 100 ppm. Szemészeti felhasznalasra szant anyag esetében legfeljebb 50 ppm
megengedett. A vizsgalathoz az S oldat 10 ml-ét R desztillalt vizzel 15 ml-re higitjuk.

Vas (2.4.9): legfeljebb 20 ppm. Szemészeti felhasznalasra szant anyag esetében legfeljebb 10 ppm
megengedett. A vizsgalathoz az S oldat 5 ml-ét R vizzel 10 ml-re higitjuk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 10 ppm.. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 6sszehasonlité oldatot R
O6lom-mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjik.

Tajékoztatd vizsgalat

1. Lasd Kalii nitras cikkely ,Az oldat killeme” pont.

2. Az S oldat 2 ml-ében 0,10 g R nétrium-acetéatot oldunk, és 0,10 g R borkdsavval 6sszerdzzuk. Fehér,
kristalyos csapadék keletkezik.

Vizben rosszul old6do kalium-hidrogén-tartarat keletkezik (lasd Kalii chloridum cikkely ,Tajé-
koztatd vizsgalat” 2. pont magyarazata).

3. Kb. 50 mg poritott anyagot 5 csepp R higitott kénsavval lecseppentve 2,0 ml R témény kénsavban
oldunk. A leh(itétt oldatra évatosan 3,0 ml R2 vas(ll)-szulfat-oldatot rétegeziink. A folyadékok érintkezé
felliletén sotétbarna gyiri keletkezik.

Barna nitrozo-vas(ll)-komplex képzdédik (lasd Argenti nitras cikkely , Tajékoztato vizsgalat” 3.
pont magyarazata).

KALII PERCHLORAS

Kalium-perklorat
KCIO4 M: 138,6
Definicio
Tartalom: 99,0-102,0%.
Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok.

Oldékonysag: vizben mérsékelten oldédik; alkoholban gyakorlatilag nem oldoédik.
Gatolja a pajzsmirigyben a jodid felvételét, ezért a tulzott jodidfelvétellel kapcsolatos pajzs-

mirigy-talmikodés (hipertiredzis) esetén alkalmazzak.
Azonositas

A. 0,1 g anyagot 5 ml R vizben oldunk. Az oldatot 5 ml R indigokarmin—oldattal elegyitjik és forrasig
melegitjik. Az oldat szine nem tiinhet el.

Kalium-perklorat
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A indigékarmin — dinatrium-[3,3’-dioxobi(indolin-2-ilidén)-5,5'-diszulfonat] — egyes oxidalé-
szerek (pl. nitrat, klorat, hipoklorit) hatdsara szintelen izatinszarmazékka alakulva elszintele-
nedik. Perkloratok nem oxidaljak az indigokarmint, ezért az oldat kék szine megmarad.

0]
NaO3S
3 O O _oxidéci6 NaO3S
2 0]
SOz;Na N
H
|nd|gokarm|n natrium-(izatin-5-szulfonét)

B. Az anyag feleljen meg a ,Klorat és klorid" vizsgalatban el&irt kovetelménynek (lasd Vizsgélatok).

C. 10 mg anyagot lang felett 2 percig hevitiink. A maradékot 2 ml R vizben oldjuk. Az oldattal a kloridion
a) pont szerinti azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd.

A kélium-perklorat hevitve kalium-kloridra és oxigénre bomlik.
KCIOs4 - KCI + 2 O2

D. 50 mg anyagot 5 ml R vizben melegités kdzben oldunk. A szobahémérsékletiire lehilt oldattal a
kaliumion a) pont szerinti azonosséagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az elbirt valtozas észlelhetd.

Vizsgalatok

S oldat. 5,0 g anyagot 90 ml R desztillalt vizben szuszpendalunk. A szuszpenziét forrasig melegitjik, majd
leh(ilés utan szirjik. A sziiredéket R szén-dioxid-mentes vizzel 100 ml-re higitjuk.

Az oldat killeme. Az oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. mdédszer). A vizsgalathoz 0,20 g
anyagot R vizzel 20 ml-re oldunk.

Savassag, lugossag. Az S oldat 5 ml-éhez 5 ml R vizet és 0,1 ml R fenolftalein—oldatot elegyitiink. Az
indikator szinvaltozasaig legfeljebb 0,25 ml 0,01 M natrium-hidroxid—mérdoldat fogyhat. Az S oldat masik
5 ml-es részletéhez 5 ml R vizet és 0,1 ml R bromkrezolzéld—oldatot adunk. Legfeljebb 0,25 ml 0,01 M
sésav—mérdoldattdl az indikator szinének meg kell valtoznia.

A kalium-perklorat oldata semleges kémhatéasu (a Gyogyszerkdnyvben el6irt indikator szin-
véaltozasok szerint pH-ja az 5,2 — 8,2 tartomanyba esik), ezért kevés lug, ill. sav hozzaadasara

ligossa, ill. savassa valik. A fenolftalein indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 8,2
(szintelen) — 10,0 (piros). A brémkrezolzéld indikator atcsapasi pH-tartomanya: 3,6 (sarga) —
5,2 (kék).

Klorat és klorid (2.4.4): legfeljebb 100 ppm (kloridban kifejezve). Az S oldat 5 ml-ét 5 ml R vizzel elegyitjiik,
és az elegyet forrasig melegitjik. 1 ml R témény salétromsav és 0,1 g R natrium-nitrit hozzaadasa utan az
oldatot félretessziik, amig szobahé&mérsékletlre le nem hil, majd térfogatat R vizzel 15 ml-re higitjuk. Az
igy készitett oldat feleljen meg a klorid hatarérték-vizsgalat kovetelményének. Az dsszehasonlitd oldatot
5 ml R klorid—mértékoldattal (5 ppm CI-) és 10 ml R vizzel készitjiik, Ugy, hogy csak 1 ml R higitott salétrom-
savat hasznalunk.

Szulfat (2.4.13): legfeljebb 100 ppm. Az S oldat 15 ml-ét vizsgaljuk. Az 6sszehasonlitd oldatot 7,5 ml R
szulfat—-mértékoldat (10 ppm SO4%°) és 7,5 ml R viz elegyével készitjik.

Kalcium (2.4.3): legfeljebb 100 ppm. Az S oldat 15 ml-ét vizsgaljuk. Az 6sszehasonlito oldatot 7,5 ml R
kalcium—meértékoldat (10 ppm Ca?*), 1 ml R higitott ecetsav és 7,5 ml R desztilldlt viz elegyével készitjik.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeliebb 20 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 8sszehasonlité oldatot R
6lom-mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjuk.

Tajékoztatd vizsgalat

1. Lasd Kalii perchloras cikkely D. azonositas.

2. 0,10 g anyag R tomény kénsavval lecseppentve nem szinezddik, sem klérra, sem sésavra emlékeztetd
szagu géaz fejlédése nem érezhetd.

Kalium-perklorat
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Tomény kénsav hatasara kloridokbol sésavgaz, kloratokbol pedig klérsav keletkezik. Ez utobbi
perklérsavva és a kloréra emlékeztetd szagu klér-dioxidda diszproporcionélodik.
2 KCI + H2S04 - 2 HCI + K2SO4
2 KCIO3 + H2S0O4 - 2 HCIO3 + K2SO4
3 HCIO3 - HCIO4 + 2 ClIO2 + H20
3. 0,10 g anyagot porcelan lemezen péar percig megolvadasa hémérsékletén tartunk. A kihdlt olvadékot

10,0 ml R vizben oldjuk, 1,0 ml R higitott salétromsavval és R1 eziist-nitrat—oldat 2,0 ml-ével elegyitjik.
Tuaros, fehér csapadék keletkezik, amely R2 higitott ammaonia—oldat feleslegében oldodik.

A kalium-perklorat hevitve kalium-kloridra és oxigénre bomlik. A kloridionok kimutatasa a szo-
kasos modon, eziist-klorid csapadék képzéssel torténik.

KALIl PERMANGANAS

Kéalium-permanganat
KMnO 4 M, 158,0

Definicio
Tartalom: 99,0-100,5%.

Sajatsagok
Killem: sotétvorés vagy barnasfekete szemcsés por, illetve sotétvords vagy csaknem fekete, altalaban
fémesfényi kristalyok.
Oldékonysag: hideg vizben oldddik; forrasban 1évé vizben béségesen oldadik. Bizonyos szerves anyagok-
kal érintkezve bomlik.

Erélyes oxidalo tulajdonsaga miatt fert6tlenitészerként hasznaljak.

Azonositas

A. Kb. 50 mg anyagot 5 ml R vizben oldunk. Az oldat 1 ml R etanol (96%) és 0,3 ml R higitott natrium-
hidroxid—oldat hozzaadasara zo6ld szinl lesz; a forrasig melegitett oldatbdl sotétbarna csapadék valik
le.

A permanganat ligos kézegben az etanolt a jellegzetes szagu acetaldehiddé oxidalja, mi-
kézben elébb hidegen z6ld manganatta, majd forralva mangan(lV)-oxidda (barnakd) reduka-
|6dik.
2 MnO4~ + CH3CH20H + 2 OH- - 2 Mn04?~ + CH3CHO + 2 H20
Mn0O42~ + CH3CH20H - MnO2 + CH3CHO + 2 OH-

B. A szilredékkel a kéliumion b) pont szerinti azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas
észlelhetd. Az A pont szerinti, csapadékos oldatot megszirjik.

Vizsgalatok
S oldat. 0,75 g anyagot 25 ml R desztillalt vizben oldunk. Az oldatot 3 ml R etanol (96%) hozzaadasa utan
2-3 percig forraljuk; lehités utan R desztillalt vizzel 30 ml-re higitjuk, majd megszirjik.

Semleges k6zeghben a permanganat az etanolt acetaldehiddé oxidalja, mikdzben mangan(1V)-
oxiddéa (barnakd) redukalddik. A sziiredék kalium-hidroxid—oldatnak tekinthet®, mely a kalium-
permanganat vizoldékony szennyezéseit is tartalmazza.

Az oldat killleme. Az S oldat szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Kalium-permanganat
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Klorid (2.4.4): legfeljebb 200 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 10 ml-ét R vizzel 15 ml-re higitjuk.
Szulfat (2.4.13): legfeljebb 500 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 12 ml-ét R desztillalt vizzel 15 ml-re higitjuk.

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 0,300 g-jat R vizzel 100,0 ml-re oldjuk. Az oldat 20,0 ml-éhez 20 mI R vizet, 1 g R kalium-jodidot
és 10 ml R higitott sdsavat adunk. A felszabadult jodot, 1 ml R keményit6—oldatot alkalmazva indikatorként,
0,1 M natrium-tioszulfat—mérdoldattal titraljuk.

1 ml 0,1 M natrium-tioszulfat—-mérdgoldattal 3,160 mg KMnO4 egyenértékd.
Savas kdzegben a permanganat a jodidot jédda oxidalja, melyet tioszulfattal mérunk.

2MnO4~ + 101" + 16 Ht - 2 Mn?* + 51> + 8 H20
Io + 2S5032 o 21 + S4062°

VNays,0, (M) . fna,s,0, - E (Mg/ml) . V1 (ml)

bemérés (mg) . Vp (ml)

100

KMnQg4-tartalom (%) =

ahol Vr a torzsoldat, Ve pedig a kipipettédzott alikvot térfogata.

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Kalii permanganas cikkely A. azonositas.
2. Lasd Kalii permanganas cikkely B. azonositas.

KALIlI SULFAS

Kalium-szulfat
K2SO4 M, 174,3

Definicid
Tartalom: 98,5-101,0% K>SO4 (széritott anyagra).

Sajatsagok
Killem: fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok.

Oldékonysag: vizben oldodik; etanolban gyakorlatilag nem oldoédik.
Szulfattartalma miatt hashajté hatasu vegyulet (ozmotikus hasha;jto).

Azonositas

A. A szulfation azonossagi reakcioit elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozasok észlelhetdk.
B. A kaliumion azonossagi reakcioit elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozasok észlelhet6k.

Vizsgalatok

S oldat. 10,0 g anyagot R desztillalt vizbél készitett R szén-dioxid-mentes viz 90 ml-ében enyhe melegi-
téssel oldunk. Leh(lés utan az oldatot R desztillalt vizbél készitett R szén-dioxid-mentes vizzel 100 ml-re
higitjuk.

Az oldat kiilleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Savassag, lugossag. Az S oldat 10 ml-ét 0,1 ml R1 brémtimolkék-oldattal elegyitjiik. Legfeljebb 0,5 ml
0,01 M sésav-mérdoldattél vagy 0,01 M néatrium-hidroxid-méréoldattdl az indikator szinének meg kell
véltoznia.

Kalium-szulfat
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A kalium-szulfat oldata semleges kémhatasu, ezért kevés lug-, ill. sav hozzdadasara ligossa,
ill. savassa valik. A brémtimolkék indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 5,8 (sarga) — 7,4
(kék). Ha az indikator hozzdadasa utdn sarga oldatot kapunk, akkor natrium-hidroxid—
mérdoldatot, ha kéket, akkor pedig sésav—méréoldatot adunk a vizsgalt mintdhoz. Zdld szin
esetén a vizsgalat barmelyik méréoldat hozzdadaséaval folytatédhat.

Klorid (2.4.4): legfeljebb 40 ppm. 12,5 ml S oldatot R vizzel 15 ml-re higitunk.
Kalcium (2.4.3): legfeljebb 200 ppm. 5 ml S oldatot R desztillalt vizzel 15 ml-re higitunk.
Vas (2.4.9): legfeljebb 10 ppm. Az S oldat 10 ml-ét vizsgaljuk.

Magnézium : legfeljebb 20 ppm. Az S oldat 5 ml-éhez 5 ml R vizet, 1 ml R glicerint (85%-0s), 0,15 mI R
titAnsarga—oldatot, 0,25 ml R ammaénium-oxalat—oldatot és 5 ml R higitott natrium-hidroxid—oldatot elegyi-
tlnk és az elegyet 6sszerazzuk. A vizsgalt oldat r6zsaszine nem lehet erésebb, mintaz 1 ml R magnézium—
meértékoldat (10 ppm Mg?*) és 9 ml R viz elegyével egyidejlleg, azonos mddon készitett 6sszehasonlitd
oldaté.

Lugos oldatban a titansarga magnéziumionokkal halvanyvords festéklakkot képez, amelynek
szine kalciumionok hatasara mélyul. A glicerin a reakcio érzékenységét noveli, mivel — mint
komplexképzé polialkohol — a lugos kézegben megakadalyozza a Mg(OH)2 csapadék kép-
z6dését. Ammonium-oxalattal az esetlegesen jelenlevd kalciumionok oxalatcsapadékként

levalnak.
H3C SOgNa N803S CH3
S
— =
N N

N’N\N

H

tithnsarga

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 20 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 6sszehasonlitd oldatot R
O6lom-mértékoldattal (2 ppm Pb?*) készitjik.

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Kalii sulfas cikkely ,Az oldat killeme” pont.

2. Lasd Kalii sulfas cikkely A. azonosités.
3. Lasd Kalii sulfas cikkely B. azonositas.

LACTOSUM MONOHYDRICUM

Laktdz-monohidrat

HO
HO ©
OH
HO 0_0 OH » H20
OH OH
OH
C12H22011 . H20 M; 360,3

Lakt6z-monohidrat
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Definicié
O-B-D-Galaktopiranozil-(1 - 4)-a-D-gliikopiranéz—monohidrat.

Sajatsagok

Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por.

Oldékonysag: vizben béségesen, bar lassan oldadik; etanolban (96%) gyakorlatilag nem oldédik.
A gyogyszerkészités soran toltéanyagként alkalmazzak.

Azonositas

A. InfravOrés abszorpcios spektrofotometriias vizsgalat.

B. Vékonyréteg-kromatografias vizsgalat.

C. 0,25 g anyagot 5 ml R vizben oldunk. Az oldat, 5 ml R ammo&nia—oldattal 10 percig 80 °C-os vizfurdében
melegitve, vorosre szinezédik.

Az ammonia—oldattal torténé melegités soran a laktéz (és a maltdz) esetén vérds, mig a gli-
koz és a fruktdz esetén sargasbarna szinezédés keletkezik (WOHLK -reakcio).

D. Az anyag feleljen meg a ,Viztartalom” vizsgalatban (lasd Vizsgalatok) el6irt kovetelménynek.

Vizsgalatok

Az oldat kiilleme. Az oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem lehet erésebb, mint a BS7 szin—mértékoldaté
(2.2.2, Il. médszer). 1,0 g anyagot forrasban [évé R vizzel 10 ml-re oldunk.

Fajlagos optikai forgatoképesség (2.2.7): +54,4 és +55,9 k6z6tt (vizmentes anyagra). A vizsgalathoz
10,0 g anyagot — 50 °C-ra melegitve — 80 ml R vizben oldunk. A lehdilt oldatot 0,2 ml R1 higitott amma&nia—
oldattal elegyitjiik, majd 30 perces varakozas utan R vizzel 100,0 ml-re higitjuk.

A glikopiranéz-rész gydri-lanc tautomériaja miatt a lakt6z vizes oldatanak fajlagos optikai
forgatoképessége az oldast kdvetéen egy allando érték (kb. +55) eléréséig folyamatosan
valtozik (mutarotacio , lasd Glucosum anhydricum cikkely ,Fajlagos optikai forgatoképesség”
vizsgalat magyarazata).

Viztartalom (2.5.12): 4,5-5,5%. 0,50 g anyagot félmikro-mdédszerrel vizsgalunk; oldészerként 1 térfogat-
rész R formamid és 2 térfogatrész R metanol elegyét alkalmazzuk.

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Lactosum monohydricum cikkely ,Az oldat kiilleme” pont.

2. Az S oldat 1 cseppjét 5,0 ml R vizzel higitjuk, és R réz(ll)-acetat 50 g/l-es oldatanak 1,0 ml-ével ele-
gyitjuk. A vilagoskék szin( folyadék 10 percen at vizfiirdében melegitve legfeljebb zdldes arnyalatu
lehet, de finom eloszlasu vorés csapadék nem keletkezhet benne. Ezutan 2,0 ml R higitott natrium-
hidroxid—oldatot elegyitlink a folyadékhoz. Dus téglavorés csapadék valik le.

A laktéz gyengébb redukaldszer, mint a glikoéz vagy a frukt6z, emiatt az ecetsavas réz(ll)-
acetatot nem redukalja (BARFOED-reakcio). LUg hozzaadasara azonban megindul a réz(ll)-
ionok redukcitja és a réz(l)-oxid csapadék képzdédése.

Lakt6z-monohidrat
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LIDOCAINUM
Lidokain
CHs |,
NN CH,
CH? CHj
C14H22N0 M 234,3

Definicid
2-(Dietilamino)-N-(2,6-dimetilfenil)acetamid.
Tartalom: 99,0-101,0% (vizmentes anyagra).

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por.

Oldékonysag: vizben gyakorlatilag nem oldodik; etanolban (96%) és diklormetanban nagyon béségesen
oldadik.

Helyi érzéstelenité és antiaritmias hatasu vegyilet.

Azonositas

A. Infravorés abszorpciés spekrofotometrias vizsgalat.
B. Olvadaspont (2.2.14): 6670 °C (el6zetes szaritas nélkdl).

C. Kb. 5 mg anyagot 0,5 ml R fustélgé salétromsavval vizfiirdén szarazra parologtatunk. A lehltétt mara-
dékot 5 ml R acetonban oldjuk. Az oldat 0,2 ml R alkoholos kalium-hidroxid—oldat hozzdadasara zold
szin( lesz.

A salétromsavas bepéarlas soran fétermékként a lidokain 3,5-dinitroszarmazéka keletkezik,
mely a lugos kézegben deprotonal6dé acetonnal zold szini MEISENHEIMER-komplexet képez
(VITALI-MORIN-reakcio). A reakcié a prokain, a tetrakain és a lidokain megkiilonbdztetésére
alkalmas (a prokain esetén barnasvoros, a tetrakain esetén pedig ibolya szinezédés keletke-
zik).

Lidokain
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z6ld Meisenheimer-komplex

Tajékoztatd vizsgalatok

2. 0,10 g anyagot 1,0 ml R higitott salétromsavban oldunk, és 6,0 ml R higany-nitrat—oldattal elegyitjik. A
forrasig melegitett elegy sargaszold szind.

LITHII CARBONAS

Litium-karbonat
Li.COs M: 73,9
Definicio
Tartalom: 98,5-100,5%.
Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér por.

Oldékonysag: vizben kevéssé oldddik; etanolban (96%) gyakorlatilag nem oldédik.

Pszicholdgiai rendellenességek kezelésére (mania, manias depresszid, bipolaris és unipolaris
endogén depresszio), ill. megelézésére hasznaljak.

Azonositas

A. Az anyag R témény sésavval megnedvesitve a nem vilagit6 langot pirosra szinezi.
A so6savval képz6dé litium-klorid a langot karminvorosre festi. Spektrumaban egy rendkivil
intenziv fényd vords vonal (A = 671 nm) és egy halvany vorosessarga vonal (A = 610 nm) a
legjellemz6bb. Kobaltiivegen keresztil nézve a litium langfestése vorods szinlinek latszik.

B. 0,2 g anyagot 1 ml R tdomény s6savban oldunk. Az oldatot vizfiirdén szarazra parologtatjuk. A mara-dék
3 ml R etanolban (96%) feloldédik.

Litium-karbonat
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A soOsavval képzddé litium-klorid — ellentétben a tobbi alkalifém-kloriddal — etanolban jol ol-
daodik.
C. A karbonation azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az el8irt valtozas észlelhetd.

Vizsgalatok

S oldat. 10,0 g anyagot 30 ml R desztillalt vizben szuszpendalunk, majd 22 ml R tdomény salétromsav
hozzaadasaval oldunk. Az oldatot R higitott natrium-hidroxid—oldattal semlegesitjik, majd R desztillalt
vizzel 100 ml-re higitjuk.

A salétromsavas oldas soran litium-nitrat képzédik. Az S oldat litium-nitratot, natrium-nitratot,
valamint a litium-karbonat sav-, ill. vizoldékony szennyezéseit tartalmazza.

Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Klorid (2.4.4): legfeljebb 200 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 2,5 ml-ét R vizzel 15 ml-re higitjuk.

Szulfat (2.4.13) : legfeljebb 200 ppm. A vizsgélathoz 1,25 g anyagot 5 ml R desztillalt vizben diszpergalunk,
majd 5 ml R1 s6sav hozzdadasaval oldunk. Az oldatot 2 percig forraljuk, lehGtjik, R higitott natrium-
hidroxid—oldattal semlegesitjik, majd R desztillalt vizzel 25 ml-re higitjuk.

Arzén (2.4.2/A): legfeljebb 2 ppm. 0,5 g anyaggal végezziik a vizsgalatot.
Kalcium (2.4.3): legfeljebb 200 ppm. A vizsgalathoz 5 ml S oldatot R desztillalt vizzel 15 ml-re higitunk.
Vas (2.4.9): legfeljebb 20 ppm. A vizsgalathoz 5 ml S oldatot R vizzel 10 ml-re higitunk.

Magnézium (2.4.6): legfeljebb 150 ppm. A vizsgalathoz 1 ml S oldatot R vizzel 10 ml-re higitunk, majd a
kapott oldat 6,7 ml-ét R vizzel 10 ml-re higitjuk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 20 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 6sszehasonlitd oldatot R
O6lom-mértékoldattal (2 ppm Pb?*) készitjik.

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 0,500 g-jat 25,0 ml 1 M sGsav—-mérdoldatban oldjuk. Az oldatot, R metilnarancs—oldatot alkal-
mazva indikatorként, 1 M natrium-hidroxid—mérdgoldattal titraljuk.

1 ml 1 M sésav—mérdoldattal 36,95 mg Li2COs egyenértéki.

A litium-karbonat s6savban szén-dioxid fejl6dés kdzben oldddik. A sésav feleslegét alkali-
metridasan mérjik vissza. A metilnarancs indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 3,0
(voros) — 4,4 (séarga).

Li2COs + 2 H* - 2 Li* + CO2 + H20

_ [Vha (M) . fher — Viaon (M) . fraon] - E (mg/ml)

Li>,CO3-tartalom (%) = 100

bemérés (mg)

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Lithii carbonas cikkely A. azonositéas.

2. Lasd Lithii carbonas cikkely B. azonositas.

3. 0,50 g anyagra 3,0 ml R vizet 6ntlink, és az elegybe rdzogatas kdézben 2,0 ml R higitott s6savat cse-
pegtetiink. Heves pezsgés kdzben szagtalan gaz fejlédik, amelyet 5,0 ml R kalcium-hidroxid—oldatot
tartalmazo6 kémcsébe vezetiink. A kémcsé tartalmat 6sszerdzva a kalcium-hidroxid—oldat megzavaro-
sodik.

A reakci6 soran szén-dioxid szabadul fel, mely kalcium-hidroxiddal (meszes viz) fehér szini
kalcium-karbonat csapadékot képez.

Ca(OH)2 + CO2 - CaCO0s + H20

Litium-karbonat
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MAGNESII OXIDUM LEVE

Kénny G magnézium-oxid

MgO M 40,30
Definicid
Tartalom: 98,0-100,5% MgO (kiizzitott anyagra).

Sajatsagok
Killem: finom, fehér, vagy csaknem fehér, amorf por.

Oldékonysag: vizben gyakorlatilag nem oldédik. Hig savak — legfeljebb enyhe pezsgés kdzben — oldjak.

Gyomors@sav tultermelés esetén savmegkotd szerként (antacidum) alkalmazzéak. Ozmotikus
hashajtéként és magnéziumpétlasra is hasznaljak.

Azonositas

A. Tomodritetlen sirliség (2.9.34): legfeljebb 0,15 g/ml.

B. A magnéziumion azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd. A vizsgalathoz
kb. 15 mg anyagnak 2 ml R higitott salétromsavval készilt, majd R higitott natrium-hidroxid—oldattal
semlegesitett oldalat hasznaljuk.

A magnézium-oxid salétromsavban magnézium-nitrat képzédése kdzben oldodik.

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 lehdtjiuk és R higitott ecetsavval 100 ml-re higitjuk. Az oldatot — sziikség esetén — megfeleld
porusmeéreti, el6zetesen Kiizzitott és lemért porcelan vagy kvarc szlrétégelyen tisztara szrjik.

Az ecetsavas oldas soran szén-dioxid fejlédés kdzben magnézium-acetat keletkezik. Az S
oldat magnézium-acetatot, valamint a magnézium-oxid sav-, ill. vizoldékony szennyezéseit
tartalmazza.
Az oldat killleme. Az S oldat szine nem lehet er6sebb, mint a B2 szin—mértékoldaté (2.2.2, Il. modszer).
Klorid (2.4.4): legfeljebb 0,15%. A vizsgalathoz 0,7 ml S oldatot R vizzel 15 ml-re higitunk.
Szulfat (2.4.13): legfeljebb 1,0%. A vizsgalathoz 0,3 ml S oldatot R desztillalt vizzel 15 ml-re higitunk.
Arzén (2.4.2/A): legfeljebb 4 ppm. A vizsgalathoz 5 ml S oldatot hasznalunk.

Kalcium (2.4.3): legfeljebb 1,5%. Az S oldat 1,3 ml-ét R desztillalt vizzel 150 ml-re higitjuk. A vizsgalathoz
ezen oldat 15 ml-ét hasznaljuk.

Vas (2.4.9): legfeljebb 0,1%. Az anyag 50 mg-jat 5 ml R higitott s6savban oldjuk, majd az oldatot R vizzel
10 ml-re higitjuk. A vizsgalathoz ezen oldat 2 ml-ét R vizzel 10 ml-re tovabb higitva hasznaljuk.

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 komplexometridsan titraljuk (2.5.11).
1 ml 0,1 M nétrium-edetat-mérdoldattal 4,030 mg MgO egyenértékd.
A magnéziumionok komplexometrias titralasanak optimalis pH—értéke ~10, amit amma&nium
klorid—tompitéoldattal (pH = 10) allitunk be. Ennél ligosabb pH-tartomanyban a Mg?* hidro-

xidcsapadékként [Mg(OH)z] levalna. A meghatarozas soran Mg>*—EDTA komplex képzédik. A
titralas végpontjaban az eriokrémfekete-T indikator szine ibolyardl kékre valtozik.

Kénny G magnézium-oxid
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Mg2* + HaY2~ . MgY? + 2H* Y4 CO,

- /\N/\/choz_

-

Vepta (M) . fepra - E (Mg/ml) . V¢ (ml) .
bemérés (mg) . Vp (ml)

100

MgO-tartalom (%) =

ahol Vr a torzsoldat, Ve pedig a kipipettazott alikvot térfogata.

Tajékoztatd vizsgalat
1. 0.50 g anyag 5,0 ml R vizzel 6sszerazva. 15,0 ml R higitott ecetsavban legfeljebb enyhe pezsgés koz-
ben, de szintelenil és csaknem maradék nélkil oldodjék.

2. 0,10 g anyagot 5,0 ml R vizzel és 2 csepp R fenolftalein—oldattal rdzogatva, a fehér csapadékos folyadék
megvorésodik.
A magnézium-oxid vizzel kismértékben magnézium-hidroxidda hidrolizal, ami az oldat ligos
kémhatasat okozza.

MgO + H20 == Mg(OH)> == Mg?* + 2 OH-

MAGNESII SUBCARBONAS LEVIS
Koénny G bazisos magnézium-karbonat
Definicid

Viztartalmu bazisos magnézium-karbonat.
Tartalom: magnézium-oxidban kifejezve (MgO; M: 40,30): 40,0-45,0%.

Sajatsagok

Killem: fehér vagy csaknem fehér por.

Oldékonysag: vizben gyakorlatilag nem oldédik. Hig savak élénk pezsgés kdzben oldjak.
Gyomors@sav tultermelés esetén savmegkotd szerként (antacidum) alkalmazzak.

Azonositas

A. Tomoritetlen sirlség (2.9.34): legfeljebb 0,15 g/ml.
B. A karbonétion azonossagi reakcitjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelheté.

C. A magnéziumion azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozas észlelhetd. A vizsgalathoz
kb. 15 mg anyagnak 2 ml R higitott salétromsavval késziilt, majd R higitott natrium-hidroxid—oldattal
semlegesitett oldatat hasznaljuk.

A béazisos magnézium-karbonat salétromsavban magnézium-nitrat és szén-dioxid képzédése
kdzben oldodik.

Vizsgalatok

S oldat. 5,0 g anyagot 100 ml R higitott ecetsavban oldunk. Az oldatot a pezsgés megsziintével 2 percig
forraljuk, majd lehités utan, R higitott ecetsavval 100 ml-re kiegészitjik. Amennyiben az oldat nem tiszta,
megfelelé pérusméretil, el6zetesen kiizzitott és lemért porcelan vagy kvarc szirétégelyen megszirjik.

Kénny G bazisos magnézium-karbonat
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Az ecetsavas oldas soran szén-dioxid fejlédés k6zben magnézium-acetat keletkezik.

Az oldat killleme. Az S oldat szine nem lehet er6sebb, mint a B4 szin—-mértékoldaté. (2.2.2, Il. modszer).
Klorid (2.4.4): legfeljebb 700 ppm. A vizsgalathoz 1,5 ml S oldatot R vizzel 15 ml-re higitunk.

Szulfat (2.4.13): legfeljebb 0,3%. A vizsgalathoz 1 ml S oldatot R desztillalt vizzel 15 ml-re higitunk.
Arzén (2.4.2/A): legfeljebb 2 ppm. A vizsgalathoz 10 ml S oldatot hasznalunk.

Kalcium (2.4.3): legfeljebb 0,75%. Az S oldat 2,6 ml-ét R desztillalt vizzel 150 ml-re higitjuk. A vizsgalathoz
ezen oldat 15 ml-ét hasznaljuk.

Vas (2.4.9): legfeljebb 400 ppm. Az anyag 0,1 g-jat 3 ml R higitott sésavban oldjuk, majd az oldatot R vizzel
10 ml-re higitjuk. A vizsgalathoz ezen oldat 2,5 ml-ét R vizzel 10 ml-re tovabb higitva hasznaljuk.
Tajékoztatd vizsgalat

1. 0,50 g anyag 5,0 ml R vizzel 6sszerazva, 15,0 ml R higitott ecetsavban pezsgés kdzben oldddjék.

2. Lasd Magnesii subcarbonas levis cikkely C. azonositas

MAGNESII SULFAS HEPTAHYDRICUS

Magnézium-szulfat-heptahidrat
MgSOys . 7 H,0 M, 246,5
Definicid
A magnézium-szulfat-heptahidrat szaritott anyagra vonatkozatott MgSOa-tartalma 99,0-100,5%.

Sajatsagok
Killem: fehér, kristalyos por vagy fényld, szintelen kristalyok.

Oldékonysag: vizben béségesen oldodik; forrasban [évé vizben nagyon b&ségesen oldddik; alkoholban
gyakorlatilag nem oldédik.

Vizes oldatat ozmotikus hashajtoként hasznaljak. Parenteralisan bizonyos aritmiak, valamint
terhességi eklampszia (eszméletvesztéssel jar6 rangogorcs) kezelésére hasznaljak. Szinonim
neve: keseriso.

Azonositas

A. A szulfation azonossagi reakcioit elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozasok észlelhetdk.
B. A magnéziumion azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd.

Vizsgalatok

S oldat. 5,0 g anyagot R desztillalt vizzel 50 ml-re oldunk.
Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. mddszer).

Savassag, ligossag. Az S oldat 10-ml-ét 0,05 ml R fenolvéros—oldattal elegyitjik. Legfeljebb 0,2 ml
0,01 M sdsav—-mérdoldattol vagy 0,01 M natrium-hidroxid—mérdoldattél az oldat szinének meg kell valtoz-
nia.

Magnézium-szulfat-heptahidrat
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A magnézium-szulfat oldata semleges kémhatasu, ezért kevés lug-, ill. sav hozzadadasara IU-
goss4, ill. savassa valik. A fenolvoros indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 6,8 (sarga)
— 8,4 (vorosesibolya). Ha az indikator hozzdadasa utan sarga oldatot kapunk, akkor natrium-
hidroxid—mérdéoldatot, ha vérdsesibolyat, akkor pedig sésav—méréoldatot adunk a vizsgalt
mintahoz. Narancsséarga szin esetén a vizsgéalat barmelyik méréoldat hozzaadasaval folyta-
todhat.

Klorid ( 2.4.4): legfeljebb 300 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 1,7 ml-ét R vizzel 15 ml-re higitjuk.

Arzén (2.4.2/A): legfeljebb 2 ppm. 0,5 g anyagot vizsgalunk.

Vas (2.4.9): legfeljebb 20 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 5 ml-ét R vizzel 10 ml-re higitjuk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeliebb 10 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az dsszehasonlité oldatot R
O6lom-mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjik.

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Magnesii sulfas heptahydricus cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.

2. Lasd Magnesii sulfas heptahydricus cikkely A. azonositas.
3. Lasd Magnesii sulfas heptahydricus cikkely B. azonositas.

MAGNESII TRISILICAS

Magnézium-triszilikat

Definicid

A magnézium-triszilikat Osszetétele valtozd, megkozelitbleg Mg2Siz0s.H20-nak felel meg. Kiizzitott

anyagra vonatkoztatva legalabb 29,0% magnézium-oxidot (MgO; M: 40,30) és legalabb 65,0% szilicium-
dioxidot (SiO2; Mr 60,1) tartalmaz.

Sajatsagok
Killem: fehér, vagy csaknem fehér por.

Oldékonysag: vizben és etanolban (96%) gyakorlatilag nem oldodik.

Gyomorsosav tultermelés esetén tartos hatdsi savmegkotd szerként (antacidum) alkalmaz-
zak.

Azonositas
A. A szilikation azonosséagi reakcioit elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd. 0,25 g anyagot vizs-
galunk.

B. A magnéziumion azonossagi reakcidjat (2.3.1), R higitott natrium-hidroxid—oldattal semlegesitett S oldat
(lasd Vizsgalatok) 1 mi-ével elvégezve az elbirt valtozas észlelhetd.

Vizsgalatok

S oldat. 2,0 g anyagot 4 ml R tdmény salétromsav és 4 ml R desztillalt viz elegyével, gyakori razogatas
kézben forrasig melegitiink. Hozzaadunk 12 ml R desztillalt vizet és hagyjuk lehilni. Sz{rjuk vagy centri-
fugaljuk, hogy tiszta oldatot kapjunk, és a kapott oldatot R desztillalt vizzel 20 ml-re higitjuk.

A magnézium-triszilikat savas forraldsa soran magnéziumionok kertilnek oldatba és kovasav
képzoédik, amit kiszlriink. Az S oldat salétromsavas magnézium-nitrat—oldat, mely a magné-
zium-triszilikat sav-, ill. vizoldékony szennyezéseit is tartalmazza.

Mg2SizOs + 4 H + H2O o 2 Mg?* + 3 H2SiO3

Magnézium-triszilikat
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Tajékoztatd vizsgalat

1. 0,50 g anyagot 10,0 ml R higitott s6savval 1 percen at rdzogatunk, majd a zavaros folyadékot meg-
szlrjuk. A sziiredéket elébb 10,0 ml R1 higitott ammaonia—oldattal, majd 0,40 g R diammo&nium-hidro-
gén-foszfattal elegyitjiilk. Fehér kocsonyas csapadék keletkezik, amely razogatva csakhamar krista-
lyossa valik.

A savas kezeléssel kiold6dé magnéziumionokat magnézium-ammanium-foszfat csapadék-
ként mutatjuk ki.
Mg?* + NHa™ + PO43- - MgNH4PO4

2. 0,50 g anyagot 10,0 ml R natrium-karbonat—oldattal 3 percen at forralunk. A leh{tétt csapadékos fo-
lyadékot megszrjik. A sziiredékhez részletenként R tomény sdsavat csepegtetiink, amig a gazfejlédés
meg nem szinik. Az elegyhez még 1,0 ml R tdmény sosavat elegyitlink, és forrasig melegitjik.
Szintelen, kocsonyaszer(i csapadék valik le.

A nétrium-karbonétos feltaras soran vizoldékony natrium-triszilikat képzédik, melybdl sava-
nyitas hatasara kovasav valik le.

Mg2Si30s + 2 Na2CO3 - Na4SisOs + 2 MgCOs

NasSizOs + 4 HCl + H20 - 3 H2SiOs + 4 NaCl

3. Az R viz felszinére hintett anyag az R vizben gyorsan, maradéktalanul tlepedjék le (kiilonbség a tal-
kumtal).

MANGANI SULFAS MONOHYDRICUS

Mangan(ll)-szulfat-monohidrat

MnSO,4 . H.0O M: 169,0
Definicio
A mangan-szulfat-monohidrat izzitott anyagra vonatkoztatott MnSQOgs-tartalma: 99,0-101,0%.

Sajatsagok
Kullem: halvany r6zsaszind, kristalyos por. Kissé nedvszivo.

Oldékonysag: vizben béségesen oldéddik; etanolban (96%) gyakorlatilag nem oldodik.

A mangan esszencialis nyomelem. A manganvegyileteket roboransként és a hemopoetikus
vasterapia kiegészitéseként alkalmazzak.

Azonositas

A. A szulfation a) pont szerinti azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozas észlelhet. Az S
oldatot (lasd Vizsgalatok) vizsgaljuk.

B. 50 mg anyagot 5 ml R vizben oldunk, Az oldathoz 0,5 ml R ammonium-szulfid—oldatot elegyitve halvany
rézsaszini csapadék képzdédik, amely 1 ml R vizmentes ecetsav hozzdadaséra feloldddik.

A kationok Ill. osztalyaba tartoz6 Mn2* semleges vagy ligos kdzegben, szulfidionokkal man-
gan-szulfid csapadékot képez, mely savakban (mar ecetsavban is) kénhidrogén fejlédése
kozben oldodik.
Mn?* + (NH4)2S - MnS + 2NHa4*
MnS + 2 H* - H2S + Mn?*

Mangan(ll)-szulfat-monohidrat
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Vizsgalatok

S oldat. 10,0 g anyagot R desztillalt vizzel 100 ml-re oldunk.

Az oldat kiilleme. Az S oldat opalossaga nem lehet erésebb, mint a Il. szam( 6sszehasonlitd-szuszpen-
zi6é (2.2.1).

Klorid (2.4.4): legfeljebb 100 ppm. A vizsgalathoz 5,0 ml S oldatot R vizzel 15 ml-re higitunk.
Vas (2.4.9): legfeljebb 10 ppm. Az S oldatot vizsgaljuk.

Cink: legfelijebb 50 ppm. Az S oldat 10 ml-éhez 1 ml R témény kénsavat és 0,1 ml R kalium-hexaciano-
ferrat(ll)]-oldatot elegyitiink. 30 mésodperc elteltével az oldat opalossaga nem lehet erésebb, mint azé az
oldaté, amelyet 5 ml R cink—mértékoldat (10 ppm Zn?*), 5 ml R viz, 1 ml R tdémény kénsav és 0,1 ml R
kalium-[hexaciano-ferrat(ll)]-oldat elegyitésével készitettlink.

A cinkionok savas kézegben kalium-[hexaciano-ferrat(ll)]-oldattal fehér cink-[hexaciano-fer-
rat(ll)] csapadékot képeznek.

2 Zn?* + [Fe(CN)s]* - Zn2[Fe(CN)s]
Nehézfémek (2.4.8/A): legfeliebb 20 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 8sszehasonlité oldatot R
6lom-mértékoldattal (2 ppm Pb?*) készitjuk.
Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Mangani sulfas monohydricus cikkely A. azonositas.
2. Lasd Mangani sulfas monohydricus cikkely B. azonositas.

MANNITOLUM
Mannit
CH,OH
HO——H
HO——H
H——OH
H——OH
CH,OH

M 182,2
Definicio

D-Mannit. Tartalom: 98,0-102,0% (vizmentes anyagra).

Sajatsagok

Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristaly vagy por.

Oldékonysag: vizben béségesen oldddik; etanolban (96%) gyakorlatiliag nem oldadik.

Polimorfiara hajlamos (5.9).
Ozmotikus hashajto és vizelethajté hatasu cukoralkohol.

Azonositas

A. Fajlagos optikai forgatoképesség (2.2.7): +23 és +25 kdzoétt (vizmentes anyagra vonatkoztatva).

Mannit



Metamizolum natricum 156

2,00 g vizsgalandé anyagot és 2,6 g R dinatrium-tetraboratot kb. 20 ml R vizben 30 °C-on oldunk, majd
az oldatot 15-30 percen keresztiil tovabbi melegités nélkil folyamatosan razogatjuk. A kapott tiszta
oldatot R vizzel 25,0 ml-re higitjuk.

A D-mannit vizes oldata igen csekély optikai aktivitast mutat (fajlagos optikai forgatéképes-
sége: kb. —0,2). Bérax hozzaadasaval azonban a mannit j6val nagyobb optikai forgatéképes-
ségl (kb. +24) boratkomplexe keletkezik (a balra forgaté mannit boratkomplexe jobbra forgat).

B. Olvadaspont (lasd Vizsgalatok)
C. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.
D. Vékonyréteg-kromatografias vizsgalat.

Vizsgalatok
Olvadaspont (2.2.14): 165-170 °C.

Tajékoztatd vizsgalat

1. 0,25 g anyagot 5,0 ml R vizben oldunk, 5,0 ml R2 vas(lll)-klorid—oldatot és 2,50 ml R higitott natrium-
hidroxid—oldatot adunk hozza. Az oldat sargasbarna szin(i lesz, de csapadék nem képz&dik.

A mannit vas(lll)-ionokkal vizoldékony, stabilis kelatkomplexet képez, melybdl natrium-hidro-
xid hozzaadasara nem képzddik vorosbarna Fe(OH)s csapadék.

METAMIZOLUM NATRICUM

Metamizol-natrium

C13H16N3NaO4S . Hzo M, 351,4
Definicio
Natrium-[[(1,5-dimetil-3-oxo-2-fenil-2,3-dihidro-1H-pirazol-4-il)-N-metilamino]metanszulfonat]-monohidrat.
Tartalom: 99,0-100,5% (szaritott anyagra).

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por.

Oldékonysag: vizben nagyon bdségesen oldddik; etanolban (96%) oldddik, diklormetanban gyakorlatilag
nem oldodik.

Nemkabitd, hécsokkents fajdalomcsillapito.

Azonositas

A. Infravorés abszorpcios spektrofotometrids vizsgalat.

B. 50 mg anyagot 1 ml R témény hidrogén-peroxid—oldatban oldunk. Kék szinezédés keletkezik, amely
gyorsan elhalvanyul, majd néhany percen beliil intenziv pirossa valtozik.

Metamizol-natrium
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C. 0,10 g anyagot kémcsdbe mérink, és néhany lGveggyongy jelenlétében 1,5 ml R vizben oldunk. Az
oldathoz 1,5 ml R higitott s6savat elegyitiink és a kémcsé nyilaséara olyan szirépapirt helyeziink, ame-
lyet 20 mg R kélium-jodatnak 2 ml R keményité—oldattal készitett oldataval itattunk at. Az enyhe mele-
gitéskor fejl6dé kén-dioxid—gbzok a szlrépapirt kékre szinezik. Egy percig tartd, enyhe melegités utan
a kémcsd nyilasahoz olyan livegbotot tartunk, amelyen R kromotropsav(dinatriumsd) R témény kénsa-
vas, 10 g/l toménységl oldatanak egy cseppje fligg. 10 percen belll a csepp kékesibolyara szinezédik.

A metamizol-natrium savas kdzegben 4-(metilamino)fenazonra, kénessavra és formaldehidre
hidrolizal. A kénessavbdl keletkezd kén-dioxid a jodatot jodda redukalja, ami keményitével kék
szinl komplexet képez.

H
O Ny -CHy ——> Oﬁ/CHg + H,SOz + CH,0
_ H,O — ¢
HsC>N  CHs HsC~N CHs
S0, ; SO, + Hz0

5S02+ 2103 +4H0 - 5S04 + 1o+ 8 H*

A formaldehid kromotrépsavval ibolyaszinii dibenzoxantén-szarmazékka alakul, melyet a
kénsav szines, mezoméria-stabilizalt dibenzoxanténium kationna oxidal (lasd Formaldehydi
solutio (35 per centum) A. azonositas magyarazata).

D. A natriumion a) pont szerinti azonossagi reakciojat (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd. Az S oldat (lasd
Vizsgalatok) 0,5 ml-ét vizsgaljuk.

Vizsgalatok

S oldat. 2,0 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 40 ml-re oldunk.

Az oldat kulleme. Az S oldat tiszta legyen (2.2.1). A frissen készitett oldat szine nem lehet erésebb, mint
a BSe szin—mértékoldaté (2.2.2, I. mddszer).

Savassag, lugossag. 5 ml S oldatot 0,1 ml R1 fenolftalein—oldattal elegyitiink. Az oldat szintelen legyen,
de legfeljebb 0,1 ml 0,02 M natrium-hidroxid—mérdéoldattél r6zsaszinlre szinezédjék.

A metamizol-natrium vizes oldata gyengén savas kémhatasu. A fenolftalein indikator szinval-
tozasanak pH-tartomanya: 8,2 (szintelen) — 10,0 (piros).

Szulfat (2.4.13): legfeljebb 0,1%. Az anyag 0,150 g-jat R desztillalt vizzel 15 ml-re oldva vizsgaljuk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 20 ppm. Az anyag 2,0 g-jat R vizzel 20 ml-re oldjuk. A frissen készitett
oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 8sszehasonlito oldatot R 6lom—mértékoldattal (2 ppm Pb?*) készitjik.

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 0,200 g-jat 10 ml, jeges vizben lehitétt 0,01 M sdsavban oldjuk. Az oldatot késedelem nélkdil,
cseppenként adagolt 0,05 M jéd—mérdoldattal titraljuk. A keletkezett csapadékot minden mérdoldat-részlet
hozzaadasa el6tt razogatassal feloldjuk. A végpont el6tt 2 ml R keményit6—oldatot adunk az elegyhez, és
addig titralunk, mig a kék szin legaldbb 2 percen at megmarad. A titralas folyaman az oldat hémérséklete
nem haladhatja meg a 10 °C-ot.

1 ml 0,05 M jod—mérdoldattal 16,67 mg CizHisN3sNaO4S egyenértékd.

A jod kozvetleniil a metamizol-natrium szulfonat csoportjat oxidalja. Az alacsony hémérséklet
a metamizol-natrium oxidacio elétti hidrolizisének visszaszoritdsara szolgal.

Metamizol-natrium
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O N‘N/CH3 + 1, + 2H,0 —>

H3C>N CHj

SO

Ci13H16N3NaO4S-tartalom (%) =

Tajékoztatd vizsgalat

Ox¢N\-CHs + 217 + 5027 + 3H

HaC~n CHj

\\OH

HC-N  CH;,
H

Vi (ml). fr_. E (mg/ml)

bemérés (mgqg)

. 100

4L

1. Az anyag hevitve megolvad, megbarnul és jellemzé szagu flstot araszt. Tartdsan hevitve maradéka a

langot sargara festi.

A natriumion sarga langfestése érzékeny kimutatasi modszer.

2. Lasd Metamizolum natricum cikkely ,Az oldat kiilleme” pont.

3. Az S oldat 1,0 ml-es részlete 4,0 ml R vizzel és 1,0 ml R témény salatromsavval elegyitve, atmenetileg

kékre szinezédik.

4. Lasd Metamizolum natricum cikkely B. azonositas.

METHENAMINUM

Meténamin
PN
N N
\/NI_— rr W
7 N-j—
N -
CsH12N4
Definicio

1,3,5,7-Tetraazatriciklo[3.3.1.137]dekan. Tartalom: 99,0-100,5% (szaritott anyagra).

Sajatsagok

N

N

N

Mr 140,2

Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok.

Oldékonysag: vizben béségesen oldédik; etanolban (96%) és diklérmetanban oldadik.

Meténamin
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Hugyuti fertézések kezelésére hasznaljak. A gydgyszeranalitikaban pufferoldatok készitésére
alkalmazzak.

Azonositas

A. Infravorés abszorpcios spektrofotometrids vizsgalat.

B. 1 ml S oldatot (lasd Vizsgalatok) 1 ml R tomény kénsavval elegyitiink és az elegyet azonnal forrasig
melegitjik, majd hagyjuk lehilni. Az oldat 1 ml-ét 4 ml R vizzel és 5 ml R1 acetilaceton—reagenssel
vizfirdén 5 percig melegitjik. Az oldat intenziv sarga szini lesz.

Savas oldatban a meténamin formaldehidre és ammadnium-ionokra hidrolizal. A formaldehid
€s az ammonium-ionokbdl képzddd ammadnia acetilacetonos kondenzacids termékeinek 6sz-
szekapcsolodasaval sarga szin 3,5-diacetil-2,6-dimetil-1,4-dihidropiridin keletkezik.

3
Nr\/N +6H,0+4H" === 6CH,0+4NH,"
NS

NHs4t + HO === NHs3 + H30*

0 0
H,C
CH; CH,0 CHs HsC CHs
- - |
0~ “CHj 2 0~ “CHj HsC H CHs
NHgl—HZO
>
b
0 0 0 o}
CHy — » | CHs HsC | Z “CHj
N + -
HN” “CHj H,N™ “CHg HsC™ "N™ "CHg

C. 1 ml S oldatot 1 ml R higitott kénsavval elegyitiink és az elegyet azonnal forrasig melegitjiik. Az oldattal
az ammoniumsok és illékony bazisok sbi azonossagi reakcibjat elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozas
észlelhetd.

A meténamin savas hidrolizise soran formaldehid és ammaonium-ionok keletkeznek (lasd
Methenaminum cikkely B. azonositas magyarazata).

D. 10 mg anyag 5 ml R vizzel késziilt oldatat R higitott sésavval megsavanyitva, 1 ml R kalium-[tetrajodo-
bizmutat(lll)]—oldattal reagaltatjuk. Azonnal narancsszin( csapadék valik le.

A bazisos tercier nitrogént tartalmazo vegytletek, igy a meténamin is, savas oldatban kalium-
[tetrajodo-bizmutat(lll)]-tal (DRAGENDORFF-reagens) vizben rosszul oldéd6, narancsszini
[tetrajodo-bizmutat(lll)]-s6t képeznek.

K(NH Bil,

N-J_—N

N

Vizsgalatok

S oldat. 10,0 g anyagot R desztillalt vizbél késziilt R szén-dioxid-mentes vizzel 100 ml-re oldunk.
Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Meténamin
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Savassag, lugossag. 5 ml S oldathoz 0,1 ml R fenolftalein—oldatot elegyitiink. Legfeljebb 0,2 ml 0,1 M
s6sav—mérdoldat vagy 0,1 M natrium-hidroxid—méréoldat hozzdadaséara az indikator szinének meg kell
valtoznia.

A meténamin vizes oldata gyengén ligos kémhatasu. A fenolftalein indikator szinvaltozasanak
pH-tartomanya: 8,2 (szintelen) — 10,0 (piros). Ha az indikator hozzaadasa utan rézsaszini
oldatot kapunk, s6sav—mérdoldatot, ha szintelent, akkor pedig natrium-hidroxid—mérdéoldatot
adunk a vizsgalt mintahoz.

Szabad formaldehid: legfeljebb 50 ppm. 0,8 g anyagot R vizzel 8 ml-re oldunk. A 2 ml R amménias ezlist-
nitrat—oldat hozzaadasara az oldatban kifejl6dé szirke szin 5 perc multadn nem lehet erésebb, mint azé az
O0sszehasonlitdé oldaté, amelyet egyidejlleg, azonos maddon, 8 ml frissen készitett R formaldehid—
mértékoldat (5 ppm CH>0) és 2 ml R ammonias eziist-nitrat—oldat elegyitésével készitettlink.

Az ammonias ezist-nitrat—oldat diammin-eziist—-komplexet tartalmaz, melyet a formaldehid
fémezistté redukal.

2 [Ag(NH3)2]" + CH20 + 2 OH™ - 2 Ag + HCO2™ + 3 NH3 + NH4* + H20
Klorid (2.4.4): legfeljebb 100 ppm. A vizsgalathoz 5 ml S oldatot R vizzel 15 ml-re higitunk.

Szulfat (2.4.13): legfeljebb 100 ppm. Az S oldat 15 ml-ét vizsgaljuk.

Ammonium (2.4.1): legfeljebb 50 ppm. 2 ml frissen készitett S oldatot R vizzel 13 ml-re higitunk. A vizs-
galathoz az oldatot 2 ml R higitott natrium-hidroxid—oldattal elegyitjik.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 20 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 6sszehasonlitd oldatot R
6lom-mértékoldattal (2 ppm Pb?*) készitjuk.
Tajékoztatd vizsgalat

1. 1,00 g anyagot 20,0 ml R vizben oldunk, majd az oldat 2,0 ml-es részletét 1,0 ml R higitott s6savval
elegyitjiik. A felforralt oldat formaldehidszagu. Ezutan az oldatot 3,0 ml R higitott natrium-hidroxid—ol-
dattal ismét felforraljuk. Ammoniaszag érezhetd, és a kémcsé folé tartott R piros lakmuszpapir megké-
kal.

Savas oldatban a meténamin formaldehidre és ammaénium-ionokra hidrolizal (lasd Methen-
aminum cikkely ,Azonositas” B. pont magyarazata). Az atligositott oldatb6l ammonia szaba-
dul fel.

NHs4* + OH™ == NHs + H20

METHYLIS PARAHYDROXYBENZOAS

Metil-parahidroxibenzoat

0O

~CH
o 3

HO
CgHgOs3 M, 152,1
Definicioé
Metil-4-hidroxibenzoat. Tartalom: 98,0-102,0%.
Sajatsagok

Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok.

Metil-parahidroxibenzoat
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Oldékonysag: vizben alig oldddik; alkoholban és metanolban béségesen oldodik.
Mikrobioldgiai tartésitoszer.

Azonositas

A. Olvadaspont (2.2.14): 125-128 °C.

B. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.
C. Vékonyréteg-kromatografias vizsgalat.
D

. Egy kémcsébe kb. 10 mg anyagot mériink és 1 ml R natrium-karbonat—oldat hozzaadasa utan az ele-
gyet 30 masodpercig forraljuk, majd lehtjik (A-oldat). Egy masik kémcsében Ujabb 10 mg anyaghoz 1
ml R natrium-karbonat—oldatot adunk; az anyag részben oldodik (B-oldat). Az A-oldathoz és a B-
oldathoz egyidejlleg 5-5 ml R aminopirazolon—oldatot, majd 1-1 ml R kélium-[hexaciano-ferrat(ll1)]—
oldatot elegyitiink. A B-oldat sarga vagy narancsosbarna szin(i lesz. Az A-oldat szine narancsszin(tél
pirosig terjedhet; e szin intenzitasa erésebb legyen, mint a B-oldatban képz&dd hasonld szinez6désé.

A metil-parahidroxibenzoat natrium-karbonat—oldattal melegitve p-hidroxibenzoesavva hidro-
lizal (A-oldat), mely oxidal6szer (kalium-[hexaciano-ferrat(ll)]) jelenlétében, aminopirazolon-
nal dekarboxilezédés kbézben piros para-iminokinon-szarmazékka alakul (EMERSON-reakcio).
A B-oldatban a metil-parahidroxibenzoat észtercsoportja melegités nélkil csak kismértékben
hidrolizal, ezért aminopirazolonnal nem képzédik iminokinon-szarmazék. Az EMERSON-reakcio
a 4-helyzetben szubsztitualatlan fenolok kimutatasara alkalmas.

COOCHg COOH

N3.2CO3
H,O

[ =

A
_ 0 =N CH
OH CHyOH OH O :
K3[Fe(CN)g] — \
> -
0= " N=CHj;

- 6@y
H,N.  CHs

0= N CHs

piros iminokinon-szarmazék

aminopirazolon

Vizsgalatok

S oldat. 1,0 g anyagot R alkohollal 10 ml-re oldunk.

Az oldat kiilleme. Az S oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem lehet er6sebb, mint a BSs szin—-mértékoldaté
(2.2.2, Il. médszer).

Savassag. 2 ml S oldathoz 3 ml R alkoholt, 5 ml R szén-dioxid-mentes vizet és 0,1 ml R brémkrezolzéld-
oldatot elegyitlink. Legfeljebb 0,1 ml 0,1 M nétrium-hidroxid—méréoldat hozzaadaséara az indikator szinének
kékre kell valtoznia.

A metil-parahidroxibenzoat vizes-alkoholos oldata gyengén savas kémhatasu. A bromkrezol-
z6ld indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 3,6 (sarga) — 5,2 (kék).

Tajékoztatd vizsgalat

1. Lasd Methylis parahydroxybenzoas cikkely ,Az oldat killeme” pont.

2. Kb. 20 mg anyagra néhany csepp R higany-nitrat—oldatot cseppentiink. A felmelegitett keverék sétét-
vorésre szinezédik.

Metil-parahidroxibenzoat
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A higany salétromsavas oldasaval nyert R-higany-nitrat—oldat higany(l)- és higany(ll)-nitrat
salétromossav tartalmu, salétromsavas oldata (MILLON-reagens). A reagenssel a metil-para-
hidroxibenzoat merkuralédik, majd o-nitrozofenol-szarmazékka alakul, mely higany(ll)-ionok-
kal voros komplexet képez.

CO,CHj CO,CHj CO,CHj
Hg?* HNO,
2 — 2y
HNO
3 HgNO 5 NO
OH OH OH

O
O

JH92+
|
H;CO,C N,, Hg(NOs), H;CO,C N,/ /O
-————
2 /HgN03 /Hg,,
(0] (0] [I\I|
(0]

vizoldékony vordos komplex vOros csapadék

CO,CHy

3. Kb. 20 mg anyagot forrasban tartott vizfirdébe meritett szaraz kémcsében melegitiink. A kristalykak
nem olvadnak meg (megkilonboztetés a propil-parahidroxibenzoattol).

A propil-parahidroxibenzoat (op: 96—99 °C) a forrasban levé vizben megolvad, a metil-para-
hidroxibenzoat (op: 125-128 °C) viszont nem.

METHYLTHIONINI CHLORIDUM

Metiltioninium-klorid

N
~N
3 N S N 3¢l - xHy0

CHgj CHgj
C16H1sCIN3S M 319,9 (vizmentes anyag)
Definicid
[3,7-bisz(Dimetilamino)fenotiazin-5-ilium]-klorid (metilénkék).
Tartalom: 95,0-101,0 % (szaritott anyagra).

Sajatsagok
Killem: Sotétkék, rézfényl kristalyos por vagy bronzfényl zold kristalyok.
Oldékonysag: Vizben oldodik; etanolban (96%) kevéssé oldodik.
Fert6tlenitd hatasu festék, melyet methemoglobinémia kezelésére (pl. nitritmérgezés esetén)

és testszovetek diagnosztikus céli megfestésére is alkalmaznak.
Azonositas

A. Ultraibolya és lathat6 abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.
B. Vékonyréteg-kromatografias vizsgalat.

Metiltioninium-klorid
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C. Kb. 1 mg anyagot 10 ml R vizben oldunk. Az oldathoz 1 ml R tdbmény ecetsavat és 0,1 g R cinkport
adunk, majd a folyadékot forrasig melegitjik. Az oldat elszintelenedik. A keveréket megsz(rjik, majd a
sziredéket rdzogatjuk. Levegbvel érintkezve az oldat megkékadil.

A metiltioninium-klorid hidrogénnel szintelen leukovegyluletté redukalddik, levegén viszont a
leukoszarmazék fokozatosan visszaoxidalodik metilénkékké.

H
N\ N
H3C< to -CH3 H3C< ~CHg3
N S N oxidacié N S N
CHs Cl CHs CHs -HCl ¢cH;
metilénkék leukometilénkék

D. 50 mg anyagot 0,5 g R vizmentes natrium-karbonattal izzitunk. Leh(tés utan a maradékot 10 ml R
higitott salétromsavban oldjuk, majd a folyadékot megszirjik. A sziredékkel - tovabbi R higitott salét-
romsav adagolasa nélkil - a kloridion a) pont szerinti azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az eldirt
valtozas észlelhet6.

A natrium-karbonatos izzitas soran a metiltioninium-klorid kloridtartalmabdél natrium-klorid ke-
letkezik.

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 0,300 g-jat 30 ml R vizben melegités kdézben oldjuk. Az oldatot leh{tjik, majd 50,0 ml R1 kalium-
dikromét—oldatot elegyitiink hozza és R vizzel 100,0 ml-re higitjuk. 10 perc &llas utdn a keveréket megsz{r-
juk, a szuredék els6 20 ml-ét eldntjiik. A sziredék 50,0 ml-éhez csiszolatos iveglombikban 50 mi R higitott
kénsavat és 8,0 ml R kalium-jodid—oldatot elegyittink. Fénytdl védett helyen 5 percig allni hagyjuk, majd az
oldathoz 80 ml R vizet adunk. A kapott oldatot, 2 ml R keményité oldatot alkalmazva indikatorként, 0,1 M
natrium-tioszulfat—-mérdoldattal titraljuk; az indikatort a titralas végéhez kozeledve adjuk az oldathoz. Ures
kisérletet is végzink.

1 ml 0,1 M natrium-tioszulfat—-mérdéoldattal 10,66 mg Ci1sH18CIN3S egyenértékd.

A metiltioninium-klorid dikromattal barnasvorés metiltioninium-dikromat csapadékot képez,
melyet kiszlriink, majd a dikromat feleslegét jodometriasan mérjik.

N
N
¢ o LT DL g i —
HsC- + 2 _CH
3 l}l = ’\Il 3
3
N
IGO0
H3C\r}1 iz ,}I/CHa e AC
CHs CHs

CHs Cl CH
2

Cr2072~+ 61"+ 14 H* 5 2Cr3* + 31> + 7 H20
I + 2S7032~ o 21 + S4062"

tres
[VNa,s,0, (M) = VNa,s,0,(MN] . fna,s,0, - E (Mg/ml) . V1

bemérés (mg) . Vp

100

C16H18CIN3S (%) =

ahol Vr a toérzsoldat (100,0 ml), Ve pedig a kipipettazott alikvot (50,0 ml) térfogata.

Metiltioninium-klorid
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METRONIDAZOLUM

Metronidazol

O,N
%\N/\/OH
N’k
CHj
CsHgN3O3 Mr 171,2

Definicid
2-(2-Metil-5-nitro-1H-imidazol-1-il)etanol. Tartalom: 99,0-101,0% (szaritott anyagra).

Sajatsagok

Kullem: fehér vagy sargéas szin(, kristalyos por.

Oldékonysag: vizben, acetonban, alkoholban és diklérmetanban kevéssé oldédik.
Protozoonok és anaerob baktériumok ellen hasznalt kemoterapeutikum.

Azonositas

A. Olvadaspont (2.2.14): 159-163 °C.

B. Ultraibolya és lathat6 abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.
C. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.
D

. Kb. 10 mg anyaghoz kb. 10 mg R cinkport, 1 mI R vizet és 0,25 ml R higitott s6savat adunk. A keveréket
vizfirdén 5 percig melegitjik, majd leh(itjik. Az oldattal az aromas primer aminok azonossagi reakciojat
elvégezve (2.3.1) az el&irt valtozas észlelhetd.

A metronidazol nitrocsoportja cink-sésavval primer aminocsoportta redukalédik, melyet azo-
festék-képzési reakcioval mutatunk ki.

N02 NH2
— HCI =
N N
CHs CHs

NO,, 2 H* \‘ 2 H,0

QO OH N,
-€ g\N/\/OH

~_OH _
o o

CHs 2-naftol

4

voros azofesték

Tajékoztatd vizsgalat

1. Lasd Metronidazolum cikkely D. azonositéas.

Metronidazol
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MORPHINI HYDROCHLORIDUM

Morfin-hidroklorid

C17H20CINO3 . 3 H20 M; 375,8
Definicio
[17-Metil-7,8-didehidro-4,5a-epoximorfinan-3,6a-diol]-hidroklorid-trihidrat.
Tartalom: 98,0-102,0% (vizmentes anyagra).

Sajatsagok

Kullem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por, illetve szintelen, selyemfényi tiik vagy kocka alaku ré-

szecskék; szaraz levegdén elmallik.

Oldékonysag: vizben oldddik; etanolban (96%) kevéssé oldddik; toluolban gyakorlatilag nem oldodik.
Kabito fajdalomcsillapito.

Azonositas

A. Infravorés abszorpcios spektrofotometrids vizsgalat.

B. Ultraibolya és lathat6é abszorpciés spektrofotometrias vizsgalat.

C. Porcelantalba mért kb. 1 mg poritott anyaghoz 0,5 ml R kénsav-formaldehid-reagenst adunk. Bibor
szinez&dés keletkezik, mely ibolyaszinire valtozik.

Tomény kénsavban két morfin és két formaldehid kondenzacidjaval dinaftoantracén-szarma-
zék keletkezik, mely kénsavval mezoméria-stabilizalt, ibolyaszini oxénium-karbéniumiont
képez (MARQuIS-reakcid). A reakcié a morfin és a kodein megkullénbdztetésére is alkalmas,
mivel a kodein esetén a reakcidelegy azonnal sotét ibolyasziniivé valik.

oxoniumion karboniumion

Morfin-hidroklorid
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D. Az alkaloidok azonossagi reakciéjat elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozas észlelhetd.
E. A kloridion a) pont szerinti azonossagi reakcibjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd.

Vizsgalatok

S oldat. 0,500 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 25,0 ml-re oldunk.

Az oldat kulleme. Az S oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem lehet er6sebb, mint az Se vagy a BSe szin—
mértékoldaté (2.2.2, Il. modszer).

Tajékoztatd vizsgalat

1. Lasd Morphini hydrochloridum cikkely ,Az oldat kiilleme” pont.

n

Lasd Morphini hydrochloridum cikkely C. azonositas.

w

Lasd Morphini hydrochloridum cikkely D. azonositas.

e

10 mg anyagot 5,0 ml, kevés R higitott salétromsavval megsavanyitott vizben oldunk. Néhany csepp
R1 ezist-nitrat—oldattél fehér csapadék valik le.

Ezust-klorid csapadék keletkezik.

NATRII ACETAS TRIHYDRICUS

Natrium-acetat-trihidrat

PIQ , 3H,0
C2HsNaO; . 3 H,0 Mr 136,1
Definicio
Natrium-etanoat-trihidrat. Tartalom: 99,0-101,0% (szaritott anyagra).
Sajatsagok
Killem: szintelen kristalyok.

Oldékonysag: vizben nagyon béségesen oldédik; etanolban (96%) oldodik.
Infazidk, dializal6 oldatok pufferelésére alkalmazzak. Analitikai reagens.

Azonositas
A. Az acetation b) pont szerinti azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd. 1 mi
S oldatot (lasd Vizsgalatok) vizsgalunk.

B. A nétrium a) pont szerinti azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az elbirt valtozas észlelheté. 1 ml S
oldatot vizsgalunk.

Vizsgalatok

S oldat. 10,0 g anyagot R desztillalt vizbél készitett R szén-dioxid-mentes vizzel 100 ml-re oldunk.
Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).
pH (2.2.3): 7,5-9,0. 5 ml S oldatot R szén-dioxid-mentes vizzel 10 ml-re higitunk.

Natrium-acetat-trihidrat
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Redukalé anyagok. 5,0 g anyagot 50 ml R vizben oldunk. Az oldathoz 5 ml R higitott kénsavat és 0,5 ml
0,002 M kélium-permanganat—-mérdoldatot elegyitiink. A r6zsaszin( oldat legalabb 1 6ran at nem szinte-
lenedhet el. Ures vizsgalatot is végziink, az iires oldatot ugyanilyen médon, de a vizsgalandé anyag nélkiil
készitve.

Redukalé szennyezések savas kdzegben mangan(ll)-ionokka redukaljak a permanganatot és
az oldat elszintelenedik.
Klorid (2.4.4): legfeljebb 200 ppm. 2,5 ml S oldatot R vizzel 15 ml-re higitunk.
Szulfat (2.4.13): legfeljebb 200 ppm. 7,5 ml S oldatot R desztillalt vizzel 15 ml-re higitunk.
Arzén (2.4.2/A): legfeljebb 2 ppm. 0,5 g anyagot vizsgalunk.
Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 10 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 6sszehasonlité oldatot R
6lom—mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjik.
Vas (2.4.9): legfeljebb 10 ppm. Az S oldat 10 ml-ét vizsgaljuk.

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 0,250 g-jat 50 ml R vizmentes ecetsavban oldjuk, 5 ml R ecetsavanhidridet elegyitiink az ol-
dathoz, majd 30 percig allni hagyjuk. Az oldatot, 0,3 ml R naftolbenzein—oldatot hasznalva indikatorként,
0,1 M perklérsav—mérdoldattal a zold szin eléréséig titraljuk.

1 ml 0,1 M perklérsav—mérdoldattal 8,20 mg C2HsNaO:2 egyenértékd.
A natrium-acetatot nemvizes kdzegben, perklérsavval titraljuk. A zavaré kristalyviz-tartalmat
ecetsavanhidriddel ecetsavva alakitjuk.
CH3CO2Na . 3 H20 + 3 (CH3CO)20 - CH3CO2~ + Na* + 6 CH3CO2H
HCIO4 + CH3CO2H - ClO4™ + CH3CO2H2*
CH3CO2~ + CH3CO2H2* - 2 CH3CO2H
Vhcio, (M) . frcio, - E (mg/ml)
bemérés (mg)

. 100

CoH3NaO>-tartalom (%) =

Tajékoztatd vizsgalatok
1. Lasd Natrii acetas trihydricus cikkely ,Az oldat killeme” pont.

2. Hevitve kristalyvizében megolvad, majd elszenesedik. Kiizzitva fehér maradékot hagy héatra, mely R
higitott sésavval lecseppentve pezseg és a langot élénksargéara festi.

A natriumion sarga langfestése jellemzé és érzékeny kimutatasi mddszer.

3. 0,10 g anyagot 1,0 ml R tdomény kénsavval dvatosan melegitlink. Ecetsavszag érezhetd.
Az erésebb és kevéshé illékony kénsav a natrium-acetathdl illékony ecetsavat szabadit fel.

2 CH3COz2Na + H2S04 - 2 CH3CO2H + NaxS04

NATRII BENZOAS

Natrium-benzoét

©/C02Na

C7HsNaO; M, 144,1

Natrium-benzoat
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Definicié
Natrium-benzolkarboxilat. Tartalom: 99,0-100,5% (szaritott anyagra).

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos vagy szemcsés por illetve lemezek. Enyhén nedvszivé.
Oldékonysag: vizben béségesen oldddik; etanolban (90 %V/V) mérsékelten oldodik.

Elelmiszerek és gyogyszerek tartdsitasara hasznaljak.

Azonositas

A. A benzoation b) és c) pont szerinti azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozasok észlel-
hetdk.

B. A néatriumion a) pont szerinti azonossagi reakciéjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd.

Vizsgalatok

S oldat. 10,0 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 100 ml-re oldunk.

Az oldat kiilleme. Az S oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem lehet er6sebb, mint az Ss szin—mértékoldaté
(2.2.2, Il. médszer).

Savassag, lugossag. 10 ml S oldatot 10 ml R szén-dioxid-mentes vizzel és 0,2 ml R fenolftalein—oldattal
elegyitiink. Legfeljebb 0,2 ml 0,1 M natrium-hidroxid—mérdoldattél vagy 0,1 M s6sav—mérdoldattédl az oldat
szinének meg kell valtoznia.

A natrium-benzoat vizes oldata enyhén ligos kémhatasu. A fenolftalein indikator szinvalto-
zasanak pH-tartomanya: 8,2 (szintelen) — 10,0 (piros). Ha az indikator hozzaadasa utan ro-
zsaszin( oldatot kapunk, sésav—mérdéoldatot, ha szintelent, akkor pedig natrium-hidroxid—
mérdoldatot adunk a vizsgalt mintdhoz.

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 0,250 g-jat 20 mI R vizmentes ecetsavban, sziikség esetén 50 °C-ra melegitve, oldjuk. Az oldatot
leh(tés utan, 0,05 ml R naftolbenzein—oldatot alkalmazva indikatorként, 0,1 M perklérsav—mérdoldattal zéld
szinig titraljuk.
1 ml 0,1 M perklérsav—mérdoldattal 14,41 mg C7HsNaO2 egyenértékd.

A natrium-benzoatot nemvizes kézegben, perklérsavval titraljuk.

CO,Na COxH

+ CH4COH —> @ + CH,CO, + Na'

HCIO4 + CH3CO2H - ClO4™ + CH3CO2H2*
CH3CO2~ + CH3CO2H2* - 2 CH3CO2H

Vhcio, (M) . frcio, - E (Mg/ml)
bemérés (mg)

CyHsNaO>-tartalom (%) = 100

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Natrii benzoas cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.

2. Hevitve megbarnul, megolvad, fokozatosan elszenesedik, mikdzben benzolszag érezhetd, és meg-
gyulladva kormozé langgal ég. A felpuffadt maradék izzitas utan szirkésfehérré valik, s a langot tarté-
san sargara festi.

Az izzitasi maradék langfestése a natriumionra jellemzé.

Natrium-benzoat
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3. 0,10 g anyagot 2,0 ml R vizben oldunk. 5 csepp oldatot 2,0 ml R vizzel higitunk, majd 5-10 csepp R2
vas(lll)-klorid—oldattal elegyitiink. Husszinil csapadék keletkezik, amely R higitott s6savban oldodik.

Vizben rosszul oldodé, dihidroxo-hexabenzoato-triferri(lll)-monobenzoat komplex keletkezik
(lasd benzoatok altalanos azonossagi vizsgalata). Sav hatasara a komplex elbomlik.

NATRII BROMIDUM

Natrium-b romid

NaBr M 102,9
Definicié
Tartalom: 98,5-101,0% (szaritott anyagra).

Sajatsagok
Kullem: fehér vagy csaknem fehér, szemcsés por vagy apro, szintelen, atlatszo vagy attetszé kristalyok;
kissé nedvszivo.
Oldékonysag: vizben béségesen oldddik; etanolban (96%) oldadik.
Nyugtaté (szedativ) és gorcsgatlo (antikonvulziv) hatasu vegyllet.

Azonositas

A. A bromidion a) pont szerinti azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd.

B. A natriumion azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozasok észlelhetdk. Az S oldatot (lasd
Vizsgalatok) vizsgaljuk.

Vizsgalatok

S oldat. 10,0 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 100,0 ml-re oldunk.
Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. mddszer).

Savassag, lugossag. Az S oldat 10 ml-ét 0,1 ml R1 brémtimolkék—oldattal elegyitjik. Legfeljebb 0,5 ml
0,01 M sésav—mérdoldattdl vagy 0,01 M natrium-hidroxid—mérdéoldattol az indikator szinének meg kell
valtoznia.

A natrium-bromid oldata semleges kémhatasu, ezért kevés lug-, ill. sav hozzaadasara lugos-
s4, ill. savassa valik. A bromtimolkék indikator szinvaltozasanak pH-tartoméanya: 5,8 (sarga) —
7,4 (kék). Ha az indikator hozzaadasa utan sarga oldatot kapunk, akkor natrium-hidroxid—
mérdoldatot, ha kéket, akkor pedig sésav—méréoldatot adunk a vizsgalt mintdhoz. Zdld szin
esetén a vizsgalat barmelyik méréoldat hozzaadasaval folytatédhat.

Broméat. Az S oldat 10 ml-ét 1 ml R keményit6—oldattal, R kalium-jodid 100g/l ttménységi oldatanak 0,1
ml-ével és 0,25 ml 0,5 M kénsavval elegyitjik, majd az oldatot fénytél védett helyen, 5 percig allni hagyjuk.
Nem keletkezhet kék vagy ibolyaszinl szinezédés.
Bromatszennyezés esetén brom képzddik, ami a jodidot jodda oxidalja (lAsd Ammonii bro-
midum cikkely ,Bromét” vizsgéalat magyarazata). A j6d keményitével kék komplexet képez.

Jodid. Az S oldat 5 ml-ét 0,15 ml R1 vas(lll)-klorid—oldattal és 2 ml R diklérmetannal 6sszerazzuk, majd a
rétegeket hagyjuk szétvalni. Az alsé réteg szintelen legyen (2.2.2, . modszer).
A vas(lll)-ionok a jodidot jédda oxidaljak, amely diklormetanban lila szinnel oldédik (lasd
Ammonii bromidum cikkely ,Jodid” vizsgalat magyarazata).

Vas (2.4.9): legfeljebb 20 ppm. A vizsgalatokhoz az S oldat 5 ml-ét R vizzel 10 ml-re higitjuk.

Natrium-bromid



Natrii carbonas decahydricus 170

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeliebb 10 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az dsszehasonlité oldatot R
O6lom-mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjik.

Tajékoztatd vizsgalat
1. Hevitve a langot tartdsan élénksarga szindre festi.
A natrium intenziv sarga langfestése (A = 589 nm) jellemzé és érzékeny kimutatasi mddszer.

2. Lasd Natrii bromidum cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.

3. Az S oldat 1,0 ml-es részletét 4-5 csepp R higitott sésavval és 2,0 ml R kloroformmal elegyitjuk. A
folyadékot R kléramin 50 g/I-es oldatanak néhany cseppjével er6sen dsszeradzzuk. Az elkilonilé kloro-
form sarga szinl. Novelve a kloramin—oldat mennyiségét, erés dsszerazas utan az elkilénilé kloroform
narancsvoros szind lesz.

A kléraminbdl (tozilkléramid-natrium) savas kdzegben, kloridionokkal klor képzédik, amely a
bromidot bromma oxidalja. A brém kloroformban narancsvéros—barna szinnel oldédik (lasd
Ammonii bromidum cikkely ,Tajékoztaté vizsgalat” 2. pont magyarazata).

NATRII CARBONAS DECAHYDRICUS

Natrium-karbonat-dekahidrat
Na.COs . 10 H,O M, 286,1

Definicié
Tartalom: 36,7—-40,0%.

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér kristalyos por vagy szintelen, atlatszé kristalyok; elmallasra hajlamos.
Olkékonyséag: vizben béségesen oldodik; etanolban (96%) gyakorlatilag nem oldédik.

Analitikai reagensként hasznalatos. Erés ligossaga miatt nyalkahartya-, ill. bérirritalé hatasa.

Azonositas

A. 1 g anyagot R vizzel 10 ml-re oldunk. Az oldat erésen ligos kémhatasu (2.2.4).

B. A karbonétion azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd. Az ,Azonositas” A
pontja szerint készitett oldatot vizsgaljuk.

C. A natriumion a) pont szerinti azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozasok észlelhetdk.
Az ,Azonositas” A pontja szerint készitett oldatot vizsgaljuk.

Vizsgalatok

S oldat. 5 ml R tdmény sdsav és 25 ml R desztillalt viz elegyében 5,0 g anyagot részletekben oldunk. Az
oldatot forrasig melegitjik, majd lehitjik. Ezutan R higitott natrium-hidroxid—oldattal semlegesitjik, és R
desztillalt vizzel 50 ml-re higitjuk.

Az oldat killleme. Az oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem lehet erésebb, mint az Ss szin—mértékoldaté
(2.2.2, 1. mbdszer). 4,0 g anyagot 10 ml R vizben oldunk.

Alkali-hidroxidok és hidrogén-karbonatok. 1,0 g anyagot 20 ml R vizben oldunk. Az oldathoz 20 ml R1
béarium-klorid—oldatot elegyitiink, majd a csapadékos folyadékot megszdrjik. A sziredék 10 ml-es részle-
téhez 0,1 ml R fenolftalein—oldatot adunk. Az oldat nem szinez&dhet pirosra. A sziredék maradékat 2
percig forrasig melegitjik. Az oldatnak tisztanak kell maradnia (2.2.1).

Natrium-karbonat-dekahidrat
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A natrium-karbonat oldatab6l bariumionokkal barium-karbonéat csapadék valik le, amit szirés-
sel eltavolitunk, igy a szlredék — a natrium-karbonat vizoldékony szennyezéseit is tartalmazo,
barium/natrium-klorid—oldat — esetleges lugos kémhatasat a szennyezd alkali-hidroxidok és
hidrogén-karbonatok okozzak. A hidrogén-karbonat melegitve — szén-dioxid vesztés mellett
— bariumionokkal csapadékot ado karbonatta bomlik.
CO3% + Ba?* - BaCOs
2 HCO3~ - COs3%+ CO2 + 3 H20
Klorid (2.4.4): legfeljebb 50 ppm. 1,0 g anyagot R vizben oldunk, Az oldatot 4 ml R higitott salétromsavval
elegyitjuk, majd R vizzel 15 ml-re higitjuk.
Szulfat (2.4.13): legfeljebb 100 ppm. A vizsgalathoz az S oldatot hasznaljuk.
Arzén (2.4.2/A): legfeljebb 2 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 5 ml-ét hasznaljuk.
Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 20 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 8sszehasonlité oldatot R

6lom-mértékoldattal (2 ppm Pb?*) készitjuk.
Tajékoztatd vizsgalat

1. 1 g anyagot 20,0 ml R vizben oldunk. Az oldat 2,0 ml-es részletéhez R higitott sésavat csepegtetve,
erés pezsgés kdzben szagtalan gaz fejlédik.

Karbonatokbdl sav hatasara szén-dioxid képzdédik.

CO3% + 2 H* == H2CO03 == CO2+ H20

2. Az oldat masik 2,0 ml-es részletéhez 2,0 ml R vizet és 1,0 ml R magnézium-szulfat 123 g/I-es oldatéat
elegyitjiik. Fehér csapadék keletkezik.

A reakciéban bazisos magnézium-karbonat csapadék keletkezik (lasd Kalii carbonas cikkely
»Tajékoztatd vizsgalat” 3. pont magyarazata).

NATRII CHLORIDUM

Natrium-klorid
NacCl M: 58,44
Definicio
Tartalom: 99,0-100,5% (szaritott anyagra).
Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok, illetve fehér vagy csaknem fehér
gyongyok.
Oldékonysag: vizben béségesen oldéddik; vizmentes etanolban gyakorlatilag nem oldédik.
A szervezet s6-viz haztartasaban jatszik alapvet6 szerepet. 0,9 %-os oldata a vérrel izoténias

(fiziologias soéoldat).
Azonositas

A. A kloridion azonossagi reakciéit elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozasok észlelhetdk.
B. A natriumion azonossagi reakcioit elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozasok észlelhetok.

Natrium-klorid
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Vizsgalatok
A gyodngyok formajaban forgalmazott anyagot vizsgalat elétt poritani kell.

S oldat. 20,0 g anyagot R desztillalt vizbél készitett R szén-dioxid-mentes vizzel 100,0 ml-re oldunk.
Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Savassag, ligossag. Az S oldat 20 ml-éhez 0,1 ml R1 bromtimolkék—oldatot elegyitlink. Legfeljebb 0,5 ml
0,01 M sésav—mérdoldattdl vagy 0,01 M natrium-hidroxid—mérdéoldattél az indikator szinének meg kell
valtoznia.
A natrium-klorid oldata semleges kémhatasu, ezért kevés lug-, ill. sav hozzaadasara ligossa,
ill. savassa valik. A bromtimolkék indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 5,8 (sarga) — 7,4
(kék). Ha az indikator hozzdadasa utdn sarga oldatot kapunk, akkor natrium-hidroxid—
mérdoldatot, ha kéket, akkor pedig s6sav—mérdoldatot adunk a vizsgalt mintahoz. Zéld szin
esetén a vizsgalat barmelyik méréoldat hozzaadasaval folytatédhat.

Vas(lIl)-cianid. 2,0 g anyagot 6 ml R vizben oldunk. Az oldathoz 0,5 ml reagenst adunk. (A reagens készité-
se: R ammoénium-vas(lll)-szulfat — R tdomény kénsav 2,5 g/l-es oldataval készitett — 10 g/l-es oldatanak
5 ml-ét és R vas(ll)-szulfat 10 g/l-es oldatanak 95 ml-ét elegyitjiik.) Az oldat 10 percen beliil nem szinezéd-
het kékre.

Cianidionok jelenlétében hexaciano-ferrat(ll) képzédik, mely vas(lll)-ionokkal kék csapadékot
képez (berlini-kék reakcid).
4 Fe3* + 3 [Fe(CN)s]* - Feas[Fe(CN)s]3

Jodid. 5 g anyagot atnedvesitiink, cseppenként adagolva hozza a kévetkezd dsszetétell, frissen készitett
elegyet: 0,15 ml R natrium-nitrit—oldat, 2 ml 0,5 M kénsav, 25 ml R jodidmentes keményité—oldat és 25 ml
R viz. Az anyag 5 perc mulva, nappali fényen vizsgélva, nem szinezédhet kékre.

A nitrit a jodidszennyezést j6dda oxidalja, mely keményitével kék komplexet képez (lasd Kalii
chloridum cikkely ,Jodid” vizsgalat magyarazata).
Foszfat (2.4.11): legfeljebb 25 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 2 ml-ét R vizzel 100 ml-re higitjuk.
Szulfat (2.4.13): legfeljebb 200 ppm. Az S oldat 7,5 ml-ét R desztillalt vizzel 30 ml-re higitjuk.
Arzén (2.4.2/A): legfeljebb 1 ppm. Az S oldat 5 ml-ét vizsgaljuk.

Barium. Az S oldat 5 ml-éhez 5 ml R desztillalt vizet és 2 ml R higitott kénsavat elegyitlink. 2 6ra elteltével
az oldat opalossaga nem lehet er6sebb, mint az 5 ml S oldatb6l és 7 ml R desztillalt vizbél késziilt elegyé.

Bariumszennyezés esetén fehér barium-szulfat csapadék képzédik.
Vas (2.4.9): legfeljebb 2 ppm. Az S oldat 10 ml-ét vizsgaljuk. Az 6sszehasonlit6é oldatot 4 ml R vas—mér-
tékoldat (1 ppm Fe®*) és 6 ml R viz elegyével készitjik.

Magnézium és alkalifoldfémek  (2.4.7): legfeljebb 100 ppm, Ca?*-ban kifejezve, és 10,0 g anyagot
vizsgalva. 0,150 g R eriokrémfekete-T—porhigitast alkalmazunk. Legfeljebb 2,5 ml 0,01 M natrium-edetat—
mérdoldat fogyhat.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 5 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 6sszehasonlit6 oldatot R 6lom—
mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjik.

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lé&sd Natrii chloridum cikkely ,Az oldat kulleme” pont.

2. Hevitve pattogzik, a langot élénksargéra festi. Huzamosabb erés hevitésre megolvad.

3. Az S oldat 1,0 ml-es részletéhez par csepp R higitott salétromsavat és 2,0 ml R1 ezust-nitrat—oldatot
elegyitve taros, fehér csapadék keletkezik, amely R2 higitott ammonia—oldat feleslegében oldodik.

A levalé ezust-klorid csapadék ammonia—oldatban diammin-ezist—komplex képzédésével
oldadik.

Natrium-klorid
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NATRII CITRAS
Natrium-citrat

HO CO,Na

NaO,C Co,Na @ 2H20

C6H5N8307. 2 Hzo Mr 294,1
Definicid
Trinatrium-(2-hidroxipropan-1,2,3-trikarboxilat). Tartalom: 99,0-101,0% (vizmentes anyagra).

Sajatsagok

Killem: fehér, vagy csaknem fehér, kristalyos por, illetve fehér, vagy csaknem fehér, szemcseés kristalyok;
nedves levegdn kis mértékben elfolyésodhat.

Oldékonysag: vizben béségesen oldddik; etanolban (96%) gyakorlatilag nem oldodik.

Citromsavval egyiitt infaziok, dializalé oldatok, valamint a vizelet pH-janak beallitasara (urat
vesekovek oldasa) alkalmazzak. Kalciumkotd tulajdonsaga miatt gatolja a véralvadast.

Azonositas

A. A citrdtion azonossagi reakcitjat elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozas észlelhet6. 1 ml S oldat (lasd
Vizsgalatok) és 4 ml R viz elegyét vizsgaljuk.

B. A natriumion a) pont szerinti azonossagi reakciéjat elvégezve (2.3.1) az elbirt valtozas észlelheté. 1 mi
S oldatot vizsgalunk.

Vizsgalatok

S oldat. 10,0 g anyagot R desztillalt vizb8l készitett R szén-dioxid-mentes vizzel 100 ml-re oldunk.
Az oldat kiilleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Savassag, lugossag. Az S oldat 10 ml-éhez 0,1 ml R fenolftalein—oldatot elegyitiink. Legfeljebb 0,2 ml
0,1 M s6sav—mérdoldattdl vagy 0,1 M natrium-hidroxid—mérdoldattdl az oldat szinének meg kell valtoznia.

A natrium-citrat vizes oldata enyhén lugos kémhatasu. A fenolftalein indikator szinvaltozasa-
nak pH-tartomanya: 8,2 (szintelen) — 10,0 (piros). Ha az indikator hozzaadasa utan rézsaszini
oldatot kapunk, sdsav—méréoldatot, ha szintelent, akkor pedig natrium-hidroxid—mér&oldatot
adunk a vizsgalt mintahoz.

Klorid (2.4.4): legfeljebb 50 ppm. 10 ml S oldatot R vizzel 15 ml-re higitunk.

Oxalat: legfeljebb 300 ppm. 0,50 g anyagot 4 ml R vizben oldunk, majd az oldathoz 3 ml R témény sésavat
és 1 g szemcsés R cinket adunk. A keveréket 1 percig vizfurdén melegitjiik, majd 2 percig allni hagyjuk.
Ezutan a fellilisz6 folyadékot dekantéljuk, és olyan kémcsébe fogjuk fel, amely R fenil-hidrazin-hidroklorid
10 g/l toménységl oldatanak 0,25 ml-ét tartalmazza; az elegyet forrasig melegitjiik, majd gyorsan leh(tjik,
méréhengerbe toltjik és vele egyenlé térfogatll R tdomény sésavat, valamint 0,25 ml R kalium-[hexaciano-
ferrat(lll)]-oldatot adunk hozza, majd 6sszerdzzuk. 30 perc elteltével az oldat r6zsaszine nem lehet
er6sebb, mint az egyidejlleg és azonos moédon, de a vizsgalandd anyag oldata helyett R oxalsav oldatanak
(50 mg/l) 4 ml-ével készitett 6sszehasonlité oldaté.

Az oxalatszennyezéshdl savas kdzegben keletkezd oxalsavat a cink és sosav reakcidjaban
fejlédé naszcens hidrogén glioxilsavva redukalja. A glioxilsav fenilhidrazinnal képz6dé hidra-
zonszarmazéka a fenilhidrazin kalium-[hexaciano-ferrat(lll)]-os oxidacidjaval keletkezd fenildi-
azonium soéval szén-dioxid fejlédés kdzben vérds szinlh 1,5-difenilformazanna alakul (reak-
cidegyenletek: lasd Acidum citricum monohydricum cikkely ,Oxalsav” vizsgalat magyarazata).

Natrium-citrat
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Szulfat (2.4.13): legfeljebb 150 ppm. 10 ml S oldathoz 2 ml R1 sésavat adunk, majd az oldatot R desztillalt
vizzel 15 ml-re higitjuk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 10 ppm. 12 ml S oldatot vizsgalunk. Az 6sszehasonlité oldatot R élom—
mértékoldattal (1 ppm Pb2*) készitjik.

Tartalmi meghatarozas

0,150 g anyagot 20 ml R vizmentes ecetsavban kb. 50 °C-ra melegitve oldunk. A lehlt oldatot, 0,25 mI R
naftolbenzein—oldatot hasznélva indikatorként, 0,1 M perkl6rsav—mérdoldattal addig titraljuk, amig az
indikator szine zdldre nem valtozik.

1 ml 0,1 M perklérsav—mérdoldattal 8,602 mg CeHsNazO7 egyenértékd.
A natrium-citratot nemvizes kdzegben, perkldrsavval titraljuk.

CO,Na CO,H
on + 3CH3CO,H —> on 3CH3CO; + 3Na
CO;Na CO,H

COzNa CO,H

HCIO4 + CH3CO2H - ClO4~ + CH3CO2H>*
CH3CO2~ + CH3CO2H2* - 2 CH3CO2H

Vhcio, (M) . frcio, - E (mg/ml)
bemérés (mg)

100

CgHsNaszO5-tartalom (%) =

Tajékoztatd vizsgalatok

1. Lasd Natrii citras cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.

2. Hevitve részben megolvad, majd megbarnul, elszenesedik, szlrés szagu gaz fejlédik belble, vilagitd
langgal ég, végill fekete tdmeggé puffad. I1zzitva fehér maradékot hagy, a langot élénksargara festi.

A natrium-citrat hevitése soran kellemetlen szagu itakonsav-anhidrid és citrakonsav-anhidrid
keletkezik. Az izzitasi maradék langfestése a natriumionra jellemzé.

0]
o) | o
H,C H3;C
(0] 0]
itakonsav-anhidri d citrakonsav-anhidrid

3. Az Soldat 1,0 ml-es részletét 4,0 ml R vizzel és 2,0 ml R higany(ll)-szulfat—oldattal elegyitve felforraljuk,
majd néhany csepp R kalium-permanganat—oldatot csepegtetiink hozza. Az oldat elszintelenedik, és
dus, fehér csapadék valik ki beléle.

A permanganat a citratot aceton-dikarbonsavva oxidalja (lasd citratok altalanos azonossagi
vizsgalata), mely higany(ll)-szulfattal (DENIGES-reagens) vizben rosszul oldddo, bazisos sot

képez.
= (0]
co, CO,H
OH KMnO, HgSO, <
L —— O —> 0 Hg . HgSO, . 2 HgO
C02 H+ O
COo, CO,H
aceton- o

dikarbonsav

Natrium-citrat
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NATRII DIHYDROGENOPHOSPHAS DIHYDRICUS

Natrium-dihidrogén-foszfat-dihidrat

NaH2PO4 . 2 H,O M; 156,0
Definicid
Tartalom: 98,0-100,5% (szaritott anyagra).

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér por, illetve szintelen kristalyok.

Oldékonysag: vizben nagyon béségesen oldédik; etanolban (96%) alig oldédik.

Vizelet savanyitasara, valamint — a szekunder séval egyiitt — pufferoldatok készitésére al-
kalmazzak.

Azonositas

A. Az S oldat (lasd Vizsgalatok) gyengén savas kémhatasu (2.2.4).

B. A foszfation azonossagi reakcioit elvégezve (2.3.1), az el6irt valtozasok észlelheték. Az S oldatot vizs-
galjuk.

C. A néatriumion a) pont szerinti azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1), az eldirt valtozas észlelhetd. Az
R kélium-hidroxid 100 g/l toménységi oldataval elézetesen semlegesitett S oldatot vizsgaljuk.

Vizsgalatok

S oldat. 10,0 g anyagot R desztillalt vizbdl készitett R szén-dioxid-mentes vizzel 100,0 ml-re oldunk.
Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).
pH (2.2.3): 4,2-4,5. Az S oldat 5 ml-ét 5 ml R szén-dioxid-mentes vizzel vizsgaljuk.

Redukalé anyagok. Az S oldat 5 ml-ét 0,25 ml 0,02 M kalium-permanganat—-mérdéoldattal és 5 ml R higitott
kénsavval elegyitjik, majd vizfirdében 5 percig melegitjik. A permanganat szine nem tiinhet el teljesen.

Redukal6 szennyezések savas kézegben mangan(ll)-ionokka redukaljak a permanganatot és
az oldat elszintelenedik.
Klorid (2.4.4): legfeljebb 200 ppm. A vizsgalathoz 2,5 ml S oldatot R vizzel 15 ml-re higitunk.

Szulfat (2.4.13): legfeljebb 300 ppm. A vizsgalathoz 5 ml S oldatot 0,5 ml R tdmény sésavval elegyitlink,
majd R desztillalt vizzel 15 ml-re higitunk.

Arzén (2.4.2/A): legfeljebb 2 ppm. 0,5 g anyagot vizsgalunk.
Vas (2.4.9): legfeljebb 10 ppm. Az S oldat 10 ml-ét vizsgaljuk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeliebb 10 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 8sszehasonlité oldatot R
O6lom-mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjik.

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Natrii dihydrogenophosphas dihydricus cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.

2. Az anyag hevitve kristalyvizében megolvad, majd felpuffad, mikdzben a viz pezsgés kdzben tavozik. A
beszaradt maradék tartés hevitéskor megolvad, és a langot élénksargara festi.
3. Az S oldat 2,0 ml-es részlete 5 csepp R metilvorés—oldattdl pirosra szinezédik. Az oldatot 5,0 ml R1

ezist-nitrat—oldattal 6sszerazva, élénksarga szini csapadék keletkezik, a folyadék tisztaja pedig piros
szinl marad. A csapadék R higitott salétromsav feleslegében oldédik.

Natrium-dihidrogén-foszfat-dihidrat
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Ezust-nitrattal sarga ezlst-foszfat csapadék képzédik. A natrium-dihidrogén-foszfat vizes ol-
data savas kémhatasu (a metilvérds piros). Az oldat az eziist-foszfat levalasztasa utan is sa-
vas marad (a metilvorés piros szine nem valtozik). A reakcié primer és szekunder foszfatok
megkulonbodztetésére alkalmas (lasd Dinatrii phosphas dodecahydricus cikkely , Tajékoztatd
vizsgalat” 3. pont).

H2PO4~ + 3 Agt = Ags3PO4 + 2 H

Hig salétromsav hozzdadasara a fenti egyensulyi reakcié a csapadék oldédasanak iranyaba
tolédik el.

NATRII FLUORIDUM

Natrium-fluorid
NaF M, 41,99

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

Sajatsagok
Killem: fehér por vagy szintelen kristalyok.

Oldékonysag: vizben oldédik; etanolban (96%) gyakorlatilag nem oldédik.
A fogzomanc erdsitésére, a fogszuvasodas megakadalyozasara hasznalt vegyulet.

Azonositas

A. 2 ml S oldathoz (lasd Vizsgalatok) 0,5 ml R kalcium-klorid—oldatot adunk. Kocsonyas fehér csapadék
képzédik, amely 5 ml R1 vas(lll)-klorid—oldat hozzdadasara feloldodik.

Kalciumionokkal vizben rosszul oldédé kalcium-fluorid képzdédik, mely vas(lll)-ionok hozza-
adasara szintelen [hexafluoro-ferrat(lll)]-ként ([FeFs]3") oldodik.

2 F- + Ca?t L CaFz

B. Kb. 4 mg anyaghoz 0,1 ml R alizarin-S—oldat és 0,1 ml R cirkonil-nitrat—oldat elegyét adjuk és dssze-
rdzzuk. Az oldat szine vordsrél sargara valtozik.
Az alizarin-S [alizarinszulfonsav-natriumso: natrium-(3,4-dihidroxi-9,10-dioxo-9,10-dihidro-
antracén-2-szulfonat)] cirkonil-nitrat—oldattal (a cirkonil-nitrat bazisos cirkonium(I1V)-nitrat,
megkozelité dsszetétele: ZrO(NO3)2 . 2 H20) vords cirkénium(IV)-alizarin-S komplexet képez.
Fluoridionok hatasara a cirkénium(lV)—alizarin-S komplex szintelen hexafluoro-cirkonat(IV) és
séarga alizarin-S képz6édése kdzben elbomlik.

o] O
SOzNa . . SO3Na
QI e e — LI I ™+ o
OH OH
O O o OH

./
Zrly, alizarin S

C. A natriumion a) pont szerinti azonosséagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelheté. Az S
oldatot vizsgaljuk.

Natrium-fluorid
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Vizsgalatok

S oldat. 2,5 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel, melegités nélkil, 100,0 mi-re oldunk.
Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Tajékoztatd vizsgalat
1. Az anyag hevitve a langot élénkséarga szindre festi.

2. Lésd Natrii fluoridum cikkely ,Az oldat kulleme” pont.
3. Lasd Natrii fluoridum cikkely A. azonositas.

NATRII HYDROGENOCARBONAS

Natrium-hidrogén-karbonat

NaHCO3 M: 84,0
Definicio
Tartalom: 99,0-101,0%.

Sajatsagok

Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por.

Oldékonysag: vizben oldadik; etanolban (96%) gyakorlatilag nem oldodik.

Az anyag mind szilard allapotban, mind oldatban melegitve fokozatosan natrium-karbonatta valtozik.

Gyomorsoésav-tultermelés (hiperaciditas), valamint metabolikus acid6zis kezelésére hasznalt
vegyllet.

Azonositas
A. 5 ml S oldathoz (lasd Vizsgalatok) 0,1 ml R fenolftalein—oldatot elegyitve az oldat halvany r6zsaszinire
szinezddik. Az oldat melegitésekor gaz fejlédik és szine vordsre valtozik.

Az alkali-hidrogén-karbonatok oldata csak gyengén lugos (pH ~9), oldatukban a fenolftalein
indikator r6zsaszinl. Melegités soran szén-dioxid vesztés mellett alkali-karbonatokka bom-
lanak, melyek vizes oldata Iigos (pH >10), ezért a fenolftalein szine vérdsre valtozik.

2 HCO3~ - COs3*+ CO2 + H20
B. A karbonat- és hidrogén-karbonat-ion azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozas ész-
lelhetd.

C. A natriumion a) pont szerinti azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelheté. Az S
oldatot vizsgaljuk.

Vizsgalatok

S oldat. 5,0 g anyagot 90 ml R szén-dioxid-mentes vizben oldunk, majd az oldatot ugyanazon olddszerrel
100,0 ml-re higitjuk.

Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Karbonat. A frissen készitett S oldat pH-ja (2.2.3) legfeljebb 8,6 lehet.

Klorid (2.4.4): legfeljebb 150 ppm. 7 ml S oldat és 2 ml R témény salétromsav elegyét R vizzel 15 ml-re
higitva vizsgaljuk.

Natrium-hidrogén-karbonat



Natrii iodidum 178

Az S oldat salétromsavas atsavanyitasa soran a hidrogén-karbonat szén-dioxidda alakul és
kipezseg az oldatbdl (lasd Kalii hydrogenocarbonas cikkely ,Klorid” vizsgalat magyarazata).

Szulfat (2.4.13): legfeljebb 150 ppm. 1,0 g anyag 10 ml R desztillalt vizzel készitett szuszpenziéjat R to-
mény soésavval semlegesitjiik, majd tovabbi 1 ml savat adunk hozza. Az oldatot R desztillalt vizzel 15 ml-
re higitva vizsgaljuk.

Ammoénium (2.4.1): legfeljebb 20 ppm. A vizsgalathoz 10 ml S oldatot R vizzel 15 ml-re higitunk. Az 6sz-
szehasonlito oldatot 10 ml R ammaénium—mértékoldat (1 ppm NH4*) és 5 ml R viz elegyével készitjik.
Arzén (2.4.2/A): legfeljebb 2 ppm. 0,5 g anyagot vizsgalunk.

Kalcium (2.4.3): legfeljebb 100 ppm. 1,0 g anyag 10 ml R desztillalt vizzel készitett szuszpenzidjat R t6-
mény sdsavval semlegesitjiik, majd az oldatot R desztillalt vizzel 15 ml-re higitva vizsgaljuk.

Vas (2.4.9): legfeljebb 20 ppm. A vizsgalathoz 0,5 g anyagot 5 ml R higitott sésavban oldunk és az oldatot
R vizzel 10 ml-re higitjuk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 10 ppm. A vizsgalathoz 2,0 g anyagot 2 ml R tomény sésav és 18 mI R
viz elegyében oldunk. Az 6sszehasonlité oldatot R 6lom—mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjik.

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 1,500 g-jat 50 ml R szén-dioxid-mentes vizben oldjuk. Az oldatot, 0,2 ml R metilnarancs—oldatot
hasznalva indikatorként, 1 M s6sav—mérdoldattal titraljuk.
1 ml 1 M s6ésav—mérdoldattal 84,0 mg NaHCOz egyenértékd.
Acidimetrias kiszoritasos titralast végzunk, melynek végpontjaban az oldat narancssarga szi-
ni lesz. A metilnarancs indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 3,0 (vros) — 4,4 (sérga).
HCO3~ + Ht == H2CO3 == CO2 + H20

Viyc (M) . fyg - E (mg/ml)
bemérés (mg)

. 100

NaHCO3-tartalom (%) =

Tajékoztatd vizsgalat
1. Az anyag hevitve a langot élénksargara festi.

2. Lasd Natrii hydrogenocarbonas cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.
3. Lasd Natrii hydrogenocarbonas cikkely A. azonositas.

NATRII IODIDUM
Natrium-jodid
Nal M: 149,9
Definicid
Tartalom: 99,0-100,5% (szaritott anyagra).
Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok. Nedvszivo.
Oldékonysag: vizben nagyon béségesen oldodik; etanolban (96%) b&ségesen oldddik.
A pajzsmirigyhormonok (tiroxin, trijod-tironin) képz6édését veszélyeztetd jodhiany megel6zé-

sére és kezelésére alkalmazzak (jodpotlas). A horgék szekrécidjat fokozza, emiatt expekto-
rans hatasu.

Natrium-jodid



Natrii iodidum 179

Azonositas
A. Az S oldattal (lasd Vizsgélatok) a jodidion azonosséagi reakcioit elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozasok
észlelhet6k.

B. Az S oldattal (lasd Vizsgalatok) a natriumion azonossagi reakcioit elvégezve (2.3.1) az eléirt valtozasok
észlelhetok.

Vizsgalatok

S oldat. 10,0 g anyagot R desztillalt vizbél készitett R szén-dioxid-mentes vizzel 100 ml-re oldunk.
Az oldat kiilleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Lagossag. Az S oldat 12,5 ml-ét 0,1 ml R1 bromtimolkék—oldattal elegyitjik. Legfeljebb 0,7 ml 0,01 M
sésav—mérdoldattol az oldat szinének meg kell valtoznia.

A natrium-jodid oldata kozel semleges kémhatasu, kevés sav hozzaadasara savassa valik. A
bromtimolkék indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 5,8 (sarga) — 7,4 (kék).
Jodat. 10 ml S oldathoz 0,25 ml R jodidmentes keményité—oldatot és 0,2 ml R higitott kénsavat elegyitink,
majd az oldatot fénytél védett helyen 2 percig allni hagyjuk. Az oldat nem kékilhet meg.
Jodéatszennyezés esetén jod képzédik, ami a keményitével kék szinli komplexet képez (lasd
Kalii iodidum cikkely ,Jodat” vizsgélat magyarazata).
Szulfat (2.4.13): legfeljebb 150 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 10 ml-ét R desztillalt vizzel 15 ml-re higitjuk.

Tioszulfat. 10 ml S oldathoz 0,1 ml R keményité—oldatot és 0,1 ml 0,005 M j6d—mérdéoldatot elegyitlink.
Az oldatnak kékre kell szinezédnie.

A kék szini jod-keményit6—komplex képzddése a jodot jodidda redukald tioszulfat jelenlété-

ben elmarad (lasd Kalii iodidum cikkely , Tioszulfat” vizsgalat magyarazata).
Nehézfémek (2.4.8/A): legfeliebb 10 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az dsszehasonlité oldatot R
O6lom-mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjik.
Vas (2.4.9): legfeljebb 20 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 5 ml-ét R vizzel 10 ml-re higitjuk.

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 1,300 g-jat R vizzel 100,0 ml-re oldjuk. Az oldat 20,0 ml-éhez 40 ml R témény sosavat adunk. A
kapott oldatot 0,05 M kalium-jodat—-mérdoldattal addig titrdljuk, mig az oldat piros szine sargara nem
véltozik. Ezutan az oldathoz 5 ml R kloroformot adunk és élénk razogatas kdzben addig titraljuk, mig a
kloroformos fazis el nem szintelenedik.

1 ml 0,05 M kélium-jodat—-mérdoldattal 14,99 mg Nal egyenértéki.

A jodidtartalmat jodometriasan mérjik (lasd Kalii iodidum cikkely ,Tartalmi meghatarozas”
magyarazata).
Viio, (M) . fkio, - E (mg/ml) . Vy (ml)

bemérés (mg) . Vp (ml)

. 100

Nal-tartalom (%) =

ahol Vr a torzsoldat, Ve pedig a kipipettazott alikvot térfogata.

Tajékoztatd vizsgalat
1. Az anyag hevitve megolvad, mik6zben a langot er6sen sargéra festi.

2. Lasd Natrii iodidum cikkely ,Az oldat kiilleme” pont.

3. Az S oldat 1,0 ml-éhez 1,0 ml R vizet, 4-5 csepp R higitott s6savat, 2,0 ml R kloroformot éntlink, majd
néhany csepp R kléramin—oldatot adva hozzda, erésen 6sszerdzzuk. Az elkuléniilé kloroformos réteg
ibolyaszin(i. Az R kléramin—oldat kell6 feleslegével 6sszerazva, a kloroformos réteg elszintelenedik.

A kléraminbél képz6dé klér a jodidot j6dda oxidalja. A j6d kloroformban ibolya szinnel oldédik
(l&sd Kalii iodidum cikkely , Tajékoztato vizsgalat” 3. pont magyarazata).

Natrium-jodid
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NATRII METABISULFIS

Natrium-diszulfit
Na.S,0s M, 190,1

Definicid
Natrium-diszulfit (mas néven natrium-metabiszulfit). Tartalom: 95,0-100,5%.

Sajatsagok

Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por, illetve szintelen kristalyok.

Oldékonysag: vizben béségesen oldéddik; etanolban (96%) kevéssé oldadik.
Antioxidans, tartésitoszerként hasznaljak.

Azonositas

A. pH (lasd Vizsgalatok).

B. 0,4 ml R kalium-jodid—j6d—oldathoz 8 ml R desztillalt vizet adunk. Az oldathoz az S oldat R desztillalt
vizzel készitett, tizszeres higitasabdl 1 ml-t elegyitiink. Az igy nyert oldat szintelen legyen. Ezzel az
oldattal elvégezve a szulfation a) pont szerinti azonossagi reakciojat (2.3.1), az elirt valtozas észlel-
hetd.

A metabiszulfit vizes oldata a jod—oldatot szulfat képzédése kdzben elszinteleniti.

S2052- + H20 - 2 HSOs3-
HSO3 + Io + H20 - SO042- + 21~ + 3 H*

C. A natriumion a) pont szerinti azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelheté. Az S
oldatot vizsgaljuk.

Vizsgalatok

S oldat. 5,0 g anyagot R desztillalt vizbél készitett R szén-dioxid-mentes vizzel 100 ml-re oldunk.
Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).
pH (2.2.3): 3,5-5,0. Az S oldatot vizsgaljuk.

Tioszulfat. Az S oldat 5 ml-ét 5 ml R higitott sdsavval elegyitjiik. Az oldat legalabb 15 percig tiszta maradjon
(2.2.2).

Az S oldat atsavanyitasa soran a diszulfitbdl kén-dioxid fejlédik. A szennyezésként jelenlevé
tioszulfatbdl savas kbézegben ugyancsak kén-dioxid szabadul fel, de emellett még kén is
képzédik, ami az oldat opaleszcenciajat okozza.
S2052" + 2 H* o 2 S0z + H20
S2032 + 2 H* - S + S02 + H20

Vas (2.4.9): legfeljebb 20 ppm. 10 ml S oldatot vizsgalunk.

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 0,200 g-jat 50,0 ml 0,05 M jéd—méréoldatban oldjuk. Az oldatot 5 ml R higitott sésavval elegyitjik
és 0,1 M nétrium-tioszulfat-mérdoldattal titraljuk. Az indikatorként hasznalt 1 ml R keményit6—oldatot a
végpont kdzelében adjuk az oldathoz.

1 ml 0,05 M jéd—mérdoldattal 4,753 mg Na2S20s egyenérték.

Natrium-diszulfit



Natrii nitris 181

A diszulfittartalmat jodometridsan hatarozzuk meg. A jod diszulfit-oxidaciora (rekcidegyenle-
tek: lasd Natrii metabisulfis cikkely ,Azonositas” B. pont magyarazata) fel nem hasznalt részét
natrium-tioszulfat-méréoldattal titraljuk. A joéd— és tioszulfat—-mérdoldatok relativ kon-
centraciéja megfelel a reakcié sztdchiometriajanak, ezért a hatéanyagtartalom kiszamitasa
soran nem kell az egyenlet sztdchiometrigjat figyelembe venni (egységnyi térfogatd j6d—mé-
réoldat ekvivalens egységnyi térfogatu tioszulfat—-mérdoldattal).

I + 2S,03% o 21 + S406%

[V, (ml) . f1, = VNa,s,0, (M) . fnays,0,] - E (Mg/ml)
bemérés (mg)

. 100

Na25205'tart. (%) =

Tajékoztatd vizsgalat

1. Az anyag tartésan hevitve narancssargara szinezédik, a langot élénkséargéara festi. A leh(lt maradék
fehér.

2. Lasd Natrii metabisulfis cikkely ,Az oldat kiilleme” pont.

3. Lasd Natrii metabisulfis cikkely B. azonositas.

NATRII NITRIS

Natrium-nitrit

NaNO; M: 69,0
Definicio
Tartalom: 98,5-100,5% (szaritott anyagra).

Sajatsagok
Killem: szintelen kristalyok vagy kristalyos témeg, illetve sargas palcikak. Nedvszivo.

Oldékonysag: vizben béségesen oldédik; alkoholban oldodik. Fehér por.
Ertagité hatasu, a vérnyomast csokkenti. Cianmérgezés antidotumaként is hasznaljak.

Azonositas

A. 1 ml S1 oldatot (lasd Vizsgalatok) R vizzel 25 ml-re higitunk. Az oldat 0,1 mI-éhez 1 ml R1 szulfanilsav—
oldatot adunk, majd 2-3 perc mulva az oldathoz 1 ml R 2-naftol-oldatot és 1 ml R higitott natrium-
hidroxid—oldatot elegyitiink. Elénk voros szinezédés észlelhetd.

A szulfanilsav (4-aminobenzolszulfonsav) primer aromés aminocsoportjat savas k6zegben (az
R1 szulfanilsav—oldat ecetsavas—vizes oldat) a nitrit diazotélja. A képz6dd diazéniumvegyilet
elektronkuldé szubsztituenst tartalmazé aromas vegyuletekkel: 2-naftollal (B-naftollal) vagy 1-
naftilaminnal (a-naftilaminnal) elektrofil szubsztitliciés reakciéban vorés azofestéket képez
(GRIESS-ILOSVAY - vagy LUNGES-reakci6). Az azokapcsolas pozicitjat az elektronkuldé csoport
iranyit6 hatasa szabja meg: 2-naftol esetén a naftalingylr 1-helyzet(i, mig az 1-naftilaminnal
végzett reakcioban a 4-helyzetl szénatomja szubsztitualodik.

Natrium-nitrit
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+
NH, N=N
+ NO, + 2HY ——> + 2 H,0
SO3H SOzH L
szulfanilsav
HO
2-naftol 1-naftilamin

HO
Hogs@—NN Hogs@N=N Q NH,

B. Az ,Azonositas” A pontjaban kapott oldat 1 ml-éhez R fenazon 20 g/l téménységi oldatanak 3 ml-ét és
R higitott kénsav 0,4 ml-ét elegyitjiik. Elénk zold szinezédés észlelhetd.

A fenazon savas kdzegben nitrittel zold 4-nitrozofenazont képez (lasd Carbo activatus cikkely
»Tajékoztatd vizsgalat” 2. pont magyarazata).

C. A natriumion b) pont szerinti azonossagi reakciéjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd.
0,15 ml S1 oldat és 0,35 ml R viz elegyét hasznaljuk.

Vizsgalatok

S1 oldat. 2,5 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 50 ml-re oldunk.

Az oldat kullleme. Az S1 oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem lehet erésebb, mint a Bs szin—mértékoldaté
(2.2.2, Il. médszer).

Savassag, ligossag. Az S1 oldat 10 ml-éhez 0,05 ml R fenolvérés—oldatot adunk. Az oldat, 0,1 ml 0,01
M natrium-hidroxid—mérdéoldattal elegyitve véros szinl legyen, de 0,3 ml 0,01 M sésav—mérdoldattol sar-
gara szinezd6djék.
A nétrium-nitrit vizes oldata semleges vagy enyhén ligos kémhatasu. A fenolvords indikator
szinvaltozdsanak pH-tartomanya: 6,8 (sérga) — 8,4 (vortsesibolya).

Tajékoztatd vizsgalat

1. Az anyag Gvatosan hevitve megsargul, majd citromséarga szinnel megolvad. Kih{lés utan a megszilar-
dult maradék fehér. A langot élénksargara festi.

2. Lé&sd Natrii nitris cikkely ,Az oldat killeme” pont.

3. Az Soldat 2,0 ml-ét 1,0 mI R higitott kénsavval megsavanyitjuk. Kékeszéld szin( oldat keletkezik, amely
felett a Iégtér a fejlédd nitrozus gazoktol vordsbarna szind.

A natrium-nitrit kénsavban nitr6zus gazok fejlédése kézben, pezsgéssel oldodik. A sav hata-
sara képz6dd, bomlékony salétromossav azonnal kék szinli anhidridjéve, dinitrogén-trioxidda
alakul, mely szintelen nitrogén-monoxidda és barna nitrogén-dioxidda bomlik. A nitrogén-
monoxidot a levegé oxigénje nitrogén-dioxidda oxidalja.
2 NO2™ + 2 Ht - N203 + H20
N203 - NO + NO2z
2NO + 02 - 2 NO2

Natrium-nitrit
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NATRII SULFAS DECAHYDRICUS

Natrium-szulfat-dekahidrat
Na,SO, . 10 H,0O M, 322,2

Definicid
Tartalom: 98,5-101,0% (szaritott anyagra).

Sajatsagok
Kullem: fehér vagy csaknem fehér kristalyos por vagy szintelen, atlatszé kristalyok.

Oldékonysag: vizben béségesen oldddik; alkoholban gyakorlatiiag nem oldédik. Kristalyvizében kb.
33 °C-on részben oldodik.

Hashajt6 hatasu (ozmotikus hashajtd) vegyilet. Szinonim neve: Glauberso.

Azonositas

A. A szulfation azonossagi reakcioit elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozasok észlelhet6k.
B. A natriumion azonossagi reakcioit elvégezve (2.3.1) az eléirt valtozasok észlelhetdk.

Vizsgalatok

S oldat. 5,0 g anyagot R desztillalt vizbél készitett R szén-dioxid-mentes vizzel 100 ml-re oldunk.
Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Savassag, lugossag. Az S oldat 10 ml-ét 0,1 ml R1 brémtimolkék—oldattal elegyitjik. Legfeljebb 0,5 ml
0,01 M sésav—mérdoldattdl vagy 0,01 M natrium-hidroxid—mérdoldattdl az oldal szinének meg kell
valtoznia.

A natrium-szulfat oldata semleges kémhatasu, ezért kevés lug-, ill. sav hozzaadasara ligossa,
ill. savassa valik. A brémtimolkék indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 5,8 (sarga) — 7,4
(kék). Ha az indikator hozzadadasa utdn sarga oldatot kapunk, akkor natrium-hidroxid—
mérdoldatot, ha kéket, akkor pedig s6sav—méréoldatot adunk a vizsgalt mintahoz. Zéld szin
esetén a vizsgélat barmelyik méréoldat hozzaadasaval folytatodhat.

Klorid (2.4.4): legfeljebb 200 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 5 ml-ét R vizzel 15 ml-re higitjuk.

Kalcium (2.4.3): legfelijebb 200 ppm. A parenterdlis gyogyszerkészitmények eléallitasara szant anyag fe-
lelien meg e vizsgalat kdvetelményének is. A vizsgalathoz az S oldat 10 ml-ét R desztillalt vizzel 15 ml-re
higitjuk.

Vas (2.4.9): legfeljebb 40 ppm. A parenteralis gyogyszerkészitmények elballitasara szant anyag feleljen
meg e vizsgalat kdvetelményének is. A vizsgalathoz az S oldat 5 ml-ét R vizzel 10 ml-re higitjuk.

Magnézium: legfeljebb 100 ppm. A parenterdlis gyégyszerkészitmények eldallitasara szant anyag feleljen
meg e vizsgalat kdvetelményének is. Az S oldat 10 ml-éhez 1 ml R glicerint (85%-0s), 0,15 ml R titansarga—
oldatot, 0,25 ml R ammo&nium-oxalat—oldatot és 5 ml R higitott natrium-hidroxid—oldatot elegyitiink, majd
az oldatot 6sszerazzuk. Az oldat rozsaszine nem lehet erésebb, mint az egyidejlleg és azonos maédon
készitett 6sszehasonlité oldaté. Az 6sszehasonlit6 oldatot 5 ml R magnézium—mértékoldat (10 ppm Mg?*)
és 5 ml R viz elegyével készitjik.

A titansérga lugos oldatban magnéziumionokkal halvanyvords festéklakkot képez (lasd Kalii
sulfas cikkely ,Magnézium” vizsgalat magyaréazata).

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 20 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 6sszehasonlité oldatot R
6lom-mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjuk.

Natrium-szulfat-dekahidrat



Natrii sulfis anhydricus 184

Tajékoztatd vizsgalat

1. Az anyag hevitve kristélyvizében megolvad, kristélyvize pezsgés kdzben elforr. Az anyag felpuffad,
majd beszarad. A langot élénksargara festi.

2. Lasd Natrii sulfas decahydricus cikkely ,Az oldat kiilleme” pont.

3. Az S oldat 2,0 ml-es részletéhez néhany csepp R higitott sésavat és R1 barium-klorid—oldatot elegyi-
tink. Fehér csapadék keletkezik.

Barium-szulfat csapadék valik le.

NATRII SULFIS ANHYDRICUS

Natrium-szulfit, vizmentes
Na,SOs; M, 126,0

Definicié
Tartalom: 95,0-100,5%.

Sajatsagok

Killem: fehér vagy csaknem fehér por.

Oldékonysag: vizben béségesen oldddik; etanolban (96%) alig oldodik.
Antioxidans, tartésitoszerként hasznaljak.

Azonositas

A. Az S oldat (l4sd Vizsgéalatok) gyengén lugos kémhatasu (2.2.4).

B. Az S oldat 5 ml-éhez 0,5 ml 0,05 M jéd—mérdoldatot elegyitiink. A kapott oldat szintelen. Az oldattal a
szulfation a) pont szerinti azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1), az eldirt valtozas észlelhetd.

A szulfit a jod—oldatot szulfat képzédése kdzben elszinteleniti.
SO32 + Io+ H2O - SO42" + 21"+ 2 H*
C. A natriumion a) pont szerinti azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd. A
vizsgalathoz az S oldatot hasznaljuk.
D. Az anyag feleljen meg a tartalomra eléirt kévetelményeknek.

Vizsgalatok

S oldat. 5 g anyagot R vizzel 100 ml-re oldunk.

S1 oldat. 10,0 g anyag és 25 ml R viz keveréket addig razzuk, amig az anyag nagyrészt feloldédik, majd
kis részletekben 6vatosan 15 ml R tdmény sésavat elegyitliink az oldathoz. Ezutan forrasig melegitjiik, majd
lehitjik és R vizzel 100,0 ml-re higitjuk.

Az oldat kiilleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, |. médszer).

Tioszulfat: legfeljebb 0,1%. 2,00 g anyagot 100 ml R vizzel 6sszerdzunk, majd 10 ml R formaldehid—
oldatot és 10 ml R ecetsavat adunk hozza. 5 perc allas utan az oldatot, 0,5 ml R keményité—oldatot alkal-
mazva indikatorként, 0,05 M jod—mérdoldattal titraljuk. Ures kisérletet is végziink. A méréoldat-fogyasok
kozotti kilonbség legfeliebb 0,15 ml lehet.

A szulfit savas kdzegben aldehidekkel és ketonokkal — igy formaldehiddel is — addicids ter-
méket (aldehid-biszulfit) képez.

S03?” + CH20 + H* - HOCH2SO03"

Natrium-szulfit, vizmentes
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Stabilitasa miatt a formaldehid-biszulfit joddal kozvetlenlil nem oxidalhato, igy a jod—mérdol-
dattal csak a szennyezésként jelenlevé tioszulfat reagal.

255032+ 1o o S4062 +21°

Vas (2.4.9): legfeljebb 10 ppm. Az S1 oldat 10 ml-ét vizsgéljuk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfelijebb 10 ppm. Az S1 oldat 20 ml-ét majdnem teljesen szarazra parologtatjuk,
10 ml R vizet adunk hozza, R tdomény amménia—oldattal semlegesitjiik, majd R vizzel 20 ml-re higitjuk. A
kapott oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az sszehasonlité oldatot R 6lom—mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjik.

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 0,250 g-jat 50,0 ml 0,05 M j6d—mérdéoldatot tartalmaz6 500 ml-es Erlenmeyer lombikba mérjik.
A lombikot az anyag teljes oldédasaig razogatjuk. A jod feleslegét, 1 ml R keményité—oldatot alkalmazva
indikatorként, 0,1 M natrium-tioszulfat-mérgoldattal titraljuk. Ures kisérletet is végziink.

1 ml 0,05 M jéd—mérdoldattal 6,30 mg Na2SOsz egyenértékd.

A szulfittartalmat jodometriasan hatarozzuk meg. A j6d szulfit-oxidaciéra (reakciéegyenlet:
lasd Natrii sulfis anhydricus cikkely ,Azonositas” B. pont magyarazata) fel nem hasznalt részét
natrium-tioszulfat—-mérdoldattal titraljuk. A jod— és tioszulfat—-mérdoldatok relativ kon-
centraciéja megfelel a reakcié sztdchiometriajanak, ezért a hatbanyagtartalom kiszdmitasa
soran nem kell az egyenlet sztdchiometrigjat figyelembe venni (egységnyi térfogatd jod—
mérdoldat egységnyi térfogatl tioszulfat—-mérdoldattal reagal).

ures
[v (ml) — V (mD] . f . E (mg/ml)
Na,SOs-tart. (%) = —— 2222 Na25205 [t oMY 100
bemeéres (mg)

NATRII THIOSULFAS

Natrium-tioszulfat
Na25203 .5 Hzo M, 248,2
Definicio
Tartalom: 99,0-101,0% Na2S203.5H20
Sajatsagok

Kullem: szintelen, atlatszo, szaraz levegdn elmallé kristalyok.

Oldékonysag: vizben nagyon bdségesen oldadik; etanolban (96%) gyakorlatilag nem oldédik. Kb. 49 °C-
on sajat kristalyvizében feloldédik.

Cidanmérgezés antidétumaként (a cianidot a rodanaz enzimmel nem mérgezd tiocianatta ala-
kitja) hasznaljak. Gombaellenes hatasu.
Azonositas

A. Az anyag elszinteleniti az R kalium-jodid—j6d—oldatot.
A tioszulfat a jodot tetrationat képzédése kdzben, pillanatszerlen jodidda redukalja.

255032 + I o S406% + 21

B. 0,5 ml S oldatot (lasd Vizsgalatok) 0,5 ml R vizzel és 2 ml R2 eziist-nitrat—oldattal elegyitiink. Fehér
csapadék keletkezik, amely hamarosan megsargul, majd megfeketedik.

Natrium-tioszulfat
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Ezlstion-felesleggel fehér ezist-tioszulfat csapadék valik le (tioszulfatfeleslegben az ezist-
tioszulfat komplexképzéssel oldédik), mely folyamatosan ezist-szulfidda hidrolizal, ezért
megsargul, barnul, végil megfeketedik.
S2032 + 2 Ag* - Ag2S:03
Ag2S203 + H20 - AQg2S + S042” + 2 HY
C. 2,5 ml S oldatot 2,5 ml R vizzel és 1 ml R tdmény sosavval elegyitiink. A kén csapadék formajaban
kivalik, és k6zben gaz fejlédik, amely az R jodatos keményité—papirt kékre szinezi.
A tioszulfat sav hatasara kénkivalas és kén-dioxid fejlédés kézben bomlik. A kén-dioxid a jo-
datot j6dda redukalja, ami a keményitével kék szinli komplexet képez.
S2032 + 2 HtY . S+ S0z + H20
5502+ 2103+ 4H0 - 5S04% + 12 + 8 H*

D. A natriumion a) pont szerinti azonossagi reakcibjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhet. Az S
oldat 1ml-ét vizsgaljuk.

Vizsgalatok

S oldat. 10,0 g anyagot R desztillalt vizbél készitett R szén-dioxid-mentes vizzel 100 ml-re oldunk.

Az oldat killeme. A frissen készitett oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. mdédszer). 10,0 g
anyagot 50 ml R desztillalt vizben oldunk. Az oldatot, 1 ml 0,1 M natrium-hidroxid-oldat hozzaadasa utan,
R desztillalt vizzel 100 ml-re higitjuk.

pH (2.2.3): 6,0-8,4. A frissen készUilt S oldatot vizsgéljuk.

Szulfat és szulfit (2.4.13.): legfeljebb 0,2%. Az frissen készitett S oldat 2,5 ml-ét R desztillalt vizzel 10 ml-
re higitjuk. Ezen oldat 3 ml-éhez R kalium-jodid—j6éd—oldatbdl elészdr 2 ml-t elegyitiink, majd maradandé
halvanysarga szinig tovabbi reagensoldatot csepegtetiink hozza. Ezutan R desztillalt vizzel 15 ml-re
higitjuk.
Az esetlegesen jelenlévé szulfitot jéddal szulfatta oxidaljuk.
SO032" + I + H2O - S042" + 21~ + 2 H*

Szulfid. Az S oldat 10 ml-éhez R nitroprusszid-natrium frissen készitett, 50 g/l-es oldatanak 0,05 ml-ét
elegyitjuk. Az oldat nem szinez8dhet ibolyaszindre.

A nitroprusszid-natrium (dinatrium-[pentaciano-nitrozil-ferrat(lll)]) szulfidionokkal ibolyasvoros
szin( adduktumot képez.

2- 3-
NO HSNO

NC.,, | .CN s2- NC.,, | .CN
‘Fe:! — > /'Fe‘\

NC” | NCN H NC” | CN
CN CN

Nehézfémek: legfeljebb 10 ppm. 10 ml S oldatot 0,05 ml R natrium-szulfid—oldattal elegyitiink. Két perc
elteltével az oldat barna szine nem lehet erésebb, mint az egyidejlleg, azonos médon, 10 ml R élom—
mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitett 6sszehasonlito oldaté.

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 0,500 g-jat 20 ml R vizben oldjuk. Az oldatot 0,05 M j6d—mérdoldattal titraljuk. Az indikatorként
hasznalt 1 ml R keményité—oldatot a végpont kézelében adjuk az oldathoz.

1 ml 0,05 M jéd—mérdoldattal 24,82 mg Na2S203.5H20 egyenértékd.

A tioszulfatot jodometridsan mérjuk (reakci6egyenlet: 14sd Natrii thiosulfas cikkely ,Azonosi-
tas” A. pont). A titralas végpontjaban megjelenik az éppen feleslegbe kerul6 jod keményitével
alkotott komplexének kék szine.

Natrium-tioszulfat
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Vi, (ml) . fr, . E (mg/ml) 100
Na25203.5H20-tartanm (0/0) = b T, ( ) '
emeres (mg

Tajékoztatd vizsgalat

1. Az anyag kis részlete porcelan lemezen fokozatosan hevitve kristalyvizében megolvad, majd megszik-
kad, s a bel6le kivald, megolvadt kéntél vorosbarna tomeg meggyullad, és kékes langgal ég. A maradék
izzitva a szintelen langot tartésan élénkséargara festi. A kihilt maradék sarga szind, és 2 M s6savval
lecseppentve hidrogén-szulfid szagu.

Az anyag hevitve natrium-szulfatra és natrium-pentaszulfidra bomlik. Ez utébbibél kén hasad
le, mely megolvad és az izzitasi maradékot barnara szinezi, ill. kén-dioxidda ég el. A vissza-
maradd natrium-szulfidbél sav hatasara kénhidrogén fejlédik.

4 Na25203 - 3 NazSO4 + NazSs
NaxSs - NaxS +4S
S+ 02 - SOz
NazS + 2 HCl - H2S + 2 NacCl
2. Lasd Natrii thiosulfas cikkely ,,Az oldat killeme” pont.

3. Az S oldat 1,0 ml-es részletéhez 1 ml R1 ezust-nitrat—oldatot elegyitve, fehér csapadék valik le, amely
gyorsan megsargul, majd megbarnul, végul megfeketedik.

EzUstion-felesleggel fehér ezist-tioszulfat csapadék valik le, mely folyamatosan eziist-szul-
fidda hidrolizal, ezért megsargul, barnul, végil megfeketedik (lasd Natrii thiosulfas cikkely
»,Azonositas” B. pont magyarazata).

NICOTINAMIDUM

Nikotinamid

CsHsN2O Mr 122,1
Definicid
A nikotinamid széritott anyagra vonatkoztatott piridin-3-karboxamid-tartalma 99,0-101,0%.
Sajatsagok

Fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok. Vizben és etanolban b&ségesen
oldodik.

B-vitaminhiany megel6zésére és kezelésére hasznaljak (Bs-vitamin).

Azonositas

A. Olvadaspont (2.2.14): 128-131 °C.
B. Infravords abszorpciés spektrofotometrias vizsgalat.

C. 0,1 g anyagot 1 ml R higitott natrium-hidroxid—oldattal forralva amméniagaz fejlédik, amely szagardl
felismerheté.

Nikotinamid
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A nikotinamid lagos hidrolizisével a nikotinsav natriumsoja és ammaonia keletkezik.

X X
N NF2 4 NaoH —» N ONa 4 NH,

= =

D. Az S oldat (lasd Vizsgalatok) 2 ml-ét R vizzel 100 ml-re higitjuk. Az oldat 2 ml-éhez 2 ml R brém-cian—

oldatot és R anilin 25 g/l-es oldatanak 3 ml-ét elegyitjik, majd az elegyet 6sszerazzuk. Sarga szinez6-
dés keletkezik.

A reakci6 elsé Iépésében brém-ciannal egy kvaterner piridinium sé (1-ciano-3-karbamoilpiri-
dinium-bromid) keletkezik, majd anilinnel a 2-helyzetl, elektronhidnyos szénatomon egy fe-
nilamino-addukt alakul ki. A piridingylri felnyilasaval és a cianimin csoport anilines transz-
iminalédasaval egy rezonancia-stabilizalt, sarga polimetin-vegyiilet keletkezik. A médszer 2-
helyzetben szubsztitudlatlan piridinszarmazékok azonositaséra alkalmas (KONIG-reakcio).

/N N_ Br
| BrCN =+ C6H5NH2
S NH, ——> |
AN NHy - HBr
(0]
(0]

O«__NH, H CN
H CeHeNH O/N N
No ~ AN O 2 |
A __NH
0

Ot
\HZO

Os_NH, Oy, NH2
H H H H -
@/N\/\LNO - @N&NO OH
+ +

Vizsgalatok

S oldat. 2,5 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 50 ml-re oldunk.

Az oldat kiilleme. Az S oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem lehet erésebb, mint a BS7 szin—-mértékoldaté
(2.2.2, 1. modszer).

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 0,250 g-jat 20 ml R vizmentes ecetsavban — szilkség esetén enyhe melegités kozben — oldjuk.
5 ml R ecetsavanhidrid hozzaadasa utan, indikatorként R kristalyibolya—oldatot alkalmazva, az oldatot 0,1
M perklérsav—mérdoldattal zéldeskék szinig titraljuk.

1 ml 0,1 M perklérsav—mérdoldattal 12,21 mg CsHsN20O egyenértékd.

A gyengén bazikus piridin-nitrogént tartalmazé nikotinamidot nemvizes kézegben, perklor-
savval titraljuk.

Nikotinamid
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+
\ _
N" ) NH2 4 cHgcoH —> HN NH2 4 cHico,
= =

HCIO4 + CH3CO2H - ClO4™ + CH3CO2H2*
CH3CO2~ + CH3CO2H2* - 2 CH3CO2H
Vhcio, (M) . fhcio, - E (mg/ml)
bemérés (mgqg)

. 100

CgHgN>O-tartalom (%) =

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Nicotinamidum cikkely ,Az oldat killeme” pont.
2. Lé&sd Nicotinamidum cikkely C. azonositas.

OXYTETRACYCLINI HYDROCHLORIDUM

Oxitetraciklin-hidroklorid

C22H25CIN20g M: 496,9
Definicio
[(4S,4aR,5S,5aR,6S,12aS)-4-(Dimetilamino)-3,5,6,10,12,12a-hexahidroxi-6-metil-1,11-dioxo-1,4,4a,5,5a,-
6,11,12a-oktahidrotetracén-2-karboxamid]-hidroklorid.
Az anyagot a Streptomyces rimosus egyes tdrzseibdl nyerik, vagy egyéb modon allitjak eld.

Tartalom: 95,0-102,0% (szaritott anyagra).

Sajatsagok
Killem: sarga, kristalyos, nedvszivé por.

Oldékonysag: vizben béségesen oldadik; etanolban (96%) mérsékelten oldadik. Vizes oldata az oxitetra-
ciklin kivalasa miatt, allas kézben, megzavarosodik.

Széles spektrumu antibiotikum.

Azonositas

A. Vékonyréteg-kromatografias vizsgalat.
B. Az anyag kb. 2 mg-jahoz 5 ml R tdmény kénsavat adunk. Sotétvords szinezédés képzddik. Az oldatot
2,5 ml R vizhez 6ntve, szine sargara valtozik.
Tomény kénsavval, majd a reakciéelegy vizre dntésével a tetraciklinek jellemzd szinreakciot

adnak, mely megkulonboztetésikre is alkalmas (a tetraciklin esetén ibolya majd sérga, a
klértetraciklin esetén pedig sotétkék-olajzold majd barna szini reakcidelegy keletkezik).

Oxitetraciklin-hidroklorid



Papaverini hydrochloridum 190

C. AKloridion a) pont szerinti azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelheté.

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lé&sd Oxytetracylini hydrochloridum cikkely B. azonosités.

2. 20 mg anyagot 5,0 ml R vizben oldunk. Az oldat 1,0 ml-es részlete R2 vas(lll)-klorid—oldat 2—3 csepp-
jétél barnara szinezddik.

Az oxitetraciklin fenolos hidroxilcsoportja miatt vas(lll)-ionokkal barna szini komplexet képez.

3. A megmarado 4,0 ml-es oldatrészletet 2—3 csepp R higitott salétromsavval megsavanyitjuk, és R1
ezlist-nitrat—oldat 4-5 cseppjével elegyitjiik. Fehér csapadék keletkezik.

Ezust-klorid csapadék keletkezik.

PAPAVERINI HYDROCHLORIDUM

Papaverin-hidroklorid
H5CO NN
|O I
¥
H3CO O , HCl
OCHs

OCHj3
C20H22CINO4 M 375,9
Definicio
1-(3,4-Dimetoxibenzil)-6,7-dimetoxiizokinolin-hidroklorid. Tartalom: 99,0-101,0% (szaritott anyagra).
Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por, illetve fehér vagy csaknem fehér kristalyok.

Oldékonysag: vizben mérsékelten oldédik; alkoholban kevéssé oldodik.

Simaizomgdrcs-oldé vegyllet; oldja az agyi és a periférias erek gorcsét is.

Azonositas

A. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.
B. Vékonyréteg-kromatografias vizsgalat.

C. 10 ml S oldathoz (lasd Vizsgalatok) cseppenként R ammonia—oldatot adunk és 10 percig allni hagyjuk.
A kivalt csapadékot mossuk és szaritjuk. A csapadék olvadaspontja (2.2.14): 146-149 °C.

Ammonias ligositas hatasara papaverin bazis valik le.

D. A kloridion a) pont szerinti azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd.

Vizsgalatok
S oldat. Az anyag 0,4 g-jat R szén-dioxid-mentes vizben, ha sziikséges, enyhe melegitéssel oldjuk, majd
az oldatot az el6bbi old6szerrel 20 ml-re higitjuk.

Az oldat kiilleme. Az S oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem lehet erésebb, mint a BSs szin—-mértékoldaté
(2.2.2, 1. médszer).

Papaverin-hidroklorid
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Tajékoztatd vizsgalat

1.
2.

Lasd Papaverini hydrochloridum cikkely ,, Az oldat killeme” pont.

Kb. 5 mg anyagot 3,0 ml R ecetsavanhidridben oldunk. Az oldatot 3—4 percig vizflirdén melegitjik, és 5
csepp R tdmény kénsavval elegyitjik. Elénk sargaszold fluoreszcencia keletkezik, amely akkor is meg-
marad, ha az elegyet kih(ilése utan dvatosan R alkohollal higitjuk.

Ecetsavanhidriddel a papaverin 3,4-dimetoxifenil-csoportja 6-helyzetben acetilezédik. A C=N
kettds kotés tautomer atrendezédésével, majd a nitrogénatom acetil-karbonilra torténé nuk-
leofil tamadasaval aminalszarmazék alakul ki, melybdl sav hatasara bekovetkezd vizkilépés-
sel sargaszold szinnel fluoreszkald koralin keletkezik (koralin-reakcid).

HsCO N H3CO

N
H3CO (CH3C0),0 _ H3CO

O - CH3C02H

OCH,4

HsCO

HzCO

PARACETAMOLUM

Paracetamol

Definici6é

CgHgNO> M, 151,2

N-(4-Hidroxifenil)acetamid. Tartalom: 99,0-101,0% (szaritott anyagra).

Paracetamol
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Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por.

Oldékonysag: vizben mérsékelten oldédik; alkoholban béségesen oldédik; diklormetanban alig oldédik.
Enyhe gyulladascsokkentd hatasu, hécsokkenté fajdalomcsillapito.

Azonositas

A. Olvadaspont (2.2.14): 168-172 °C.
B. Ultraibolya és lathat6 abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.
C. Infravords abszorpcios spektrofotometrias vizsgélat.

D. 0,1 g anyaghoz 1 ml R témény sésavat adunk. Az oldatot 3 percig forrasig melegitjik, 1 ml R vizzel
elegyitjik és jeges vizben lehitjik. Csapadék nem képzédik. Az oldathoz R kalium-dikromat 4,9 g/ml
téménységl oldatanak 0,05 ml-ét elegyitve ibolya szinezddés képzédik, amely nem valtozik pirosra.

A paracetamol sésavas hidrolizisével 4-aminofenol keletkezik, melyet a dikromét 1,4-benzo-
kinon-monoiminné oxidal. A kinonimin 4-aminofenollal ibolyaszini indanilinné alakul.

OH OH 5o (0]
0 /[:::]/ HCI, H,0 /I:::T/ Cr,0; 4i:::T¢
H3C H - CH3C02H HoN oxidacio HN
| |

indanilin

E. Az acetilcsoport reakcitjat elvégezve (2.3.1) az elGirt valtozas észlelhet6. A melegitést nyilt langon
végezzik.

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Paracetamolum cikkely D. azonositas.
2. Vizben mérsékelten oldédik; alkoholban béségesen oldédik.

PHENAZONUM

Fenazon

SW;
N
N/
H4C
CH3

C11H12N20 M, 188,2
Definicio

A fenazon széritott anyagra vonatkoztatott 2-fenil-1,5-dimetil-1,2-dihidro-3H-pirazol-3-on-tartalma 99,0—
100,5%.

Fenazon
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Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por, illetve szintelen kristalyok.

Oldékonysag: vizben, etanolban (96%) és diklormetanban nagyon béségesen oldédik.

Human terapiaban ma mar ritkdn hasznalt, h6csdkkenté fajdalomcsillapité. Gyégyszeranali-
tikai reagens.

Azonositas

A. Olvadaspont (2.2.14): 109-113 °C.
B. Infravords abszorpciés spektrofotometrias vizsgalatot.

C. 1 ml S oldathoz (lasd Vizsgalatok) 4 ml R vizet és 0,25 ml R higitott kénsavat, majd 1 ml R natrium-
nitrit—oldatot elegyitiink. Az oldat z6ldre szinezddik.

A fenazon savas kdzegben, nitritionokkal zéld 4-nitrozofenazont képez.

QL p
,/—NO + Hy0

CH3
4-nitrozofenazon

D. 1 ml S oldathoz 4 ml R vizet és 0,5 ml R2 vas(lll)-klorid—oldatot adunk. Vorés szinez6dés keletkezik,
amely R higitott kénsav hozzaadasara eltiinik.

A fenazon ikerionos enolatforméja Fe(lll)-ionokkal (fenazon)s—vas(lll) komplexet képez, mely
sav hataséara elbomlik.

N N\ 1/3Fe* NN
| / B | E— |
N N= Nx
H3C H3C + H3C +
CHj Hs CHjy

voros komplex

Vizsgalatok

S oldat. 2,5 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 50 ml-re oldunk.
Az oldat kiilleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Savassag, lugossag. 10 ml S oldathoz 0,1 ml R fenolftalein—oldatot adunk. Az oldat szintelen legyen, de
0,2 ml 0,01 M nétrium-hidroxid—mérdoldattol pirosra szinezédjék. 0,25 ml R metilvérés—oldat és 0,4 ml 0,01
M s6sav—mérdoldat hozzaadaséara az oldat voros vagy sargasvoros legyen.

A fenazon vizes oldata semleges vagy gyengén savas kémhatasu. A fenolftalein indikator
szinvaltozasanak pH-tartomanya: 8,2 (szintelen) — 10,0 (piros), a metilvorésé pedig 4,4 (vo-
rés) — 6,0 (séarga).

Klorid (2.4.4): legfeljebb 100 ppm. A vizsgalathoz 10 ml S oldatot R vizzel 15 ml-re higitunk.

Szulfat (2.4.13): legfeljebb 100 ppm. A vizsgalathoz 1,5 g anyagot R desztillalt vizzel 15 ml-re oldunk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeliebb 20 ppm. Az S oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 8sszehasonlité oldatot R
O6lom-mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjuk.

Fenazon
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Tartalmi meghatarozas

Az anyag 0,150 g-jat 20 ml R vizben oldjuk. Az oldathoz 2 g R natrium-acetatot és 25,0 ml 0,05 M jod—
mérdoldatot mériink, majd fénytél védve 30 percig allni hagyjuk. 25 ml R diklormetant elegyitiink hozza és
addig razogatjuk, mig a csapadék fel nem oldodik. Az oldatot, 1 ml R keményité—oldatot alkalmazva
indikatorként, 0,1 M natrium-tioszulfat-mérdoldattal titraljuk. Az indikatoroldatot a titralas végéhez kodze-
ledve adjuk az oldathoz. Ures kisérletet is végziink.

1 ml 0,05 M jod—méréoldattal 9,41 mg C11H12N20 egyenérték.

A fenazon natrium-acetattal pufferolt, enyhén ligos oldatban, jodfelesleggel vizben rosszul
old6do 4-jodfenazont képez. A 4-jédfenazont diklormetanban oldjuk, majd a jédfelesleget tio-
szulfattal titraljuk. A vizben rosszul old6dé jod-keményité—komplex jédtartalma csak lassan
reagdl tioszulfattal, emiatt a keményitd indikatort csak a végpont kézelében (amikor az ala-
csony jodkoncentricié miatt az oldat eredetileg sététbarna szine mér halvanysérgara valto-
zott) célszerl az oldathoz adni.

1 ml 0,1 M natrium-tioszulfat—-mérdoldattal szintén 9,41 mg C1:H12N20 egyenértékd.

QW oW
| + 1, — ’}l | T+ H
) W
HsC HaC
CHs CHs

4-jédfenazon

I + 2S:032" o 21 + S4062"

dres
[VNa,s,0, (M) = Vna,s,0,(M)] . fNa,s,0, - E (Mg/ml)

bemérés (mg)

100

C11H12N20-tart. (0/0) =

Tajékoztatd vizsgalatok

1. Lasd Phenazonum cikkely ,,Az oldat killeme” pont.

n

Lasd Phenazonum cikkely C. azonositas.

w

Lasd Phenazonum cikkely D. azonositas.

P

Az S oldat 0,5 ml-es részletéhez 1,0 ml R témény salétromsavat elegyitiink. Az oldat szintelen maradjon
(ktlbnbség a metamizol-natriumtal).

Tomény salétromsavval a metamizol-natrium atmenetileg kékre szinezddik.

PHENOBARBITALUM

Fenobarbital

H
H3CO NYO

NH
@)

C12H12N203 M, 232,2

Fenobarbital
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Definicié
A fenobarbitél széritott anyagra vonatkoztatott 5-etil-5-fenilpirimidin-2,4,6(1H,3H,5H)-trion-tartalma 99,0—
101,0%.

Sajatsagok
Killem: fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok.

Oldékonysag: vizben alig oldddik; alkoholban b&ségesen oldédik. Alkali-hidroxidokkal, -karbonatokkal és
ammoniaval vizben old6do vegyuleteket képez.

Szedativ, altatd és antiepileptikus hatasu vegyilet.

Azonositas

A. Meghatarozzuk a vizsgalandd anyag olvadaspontiat (2.2.14), majd a vizsgaland6 anyagbdl és CRS
fenobarbitalbol 1:1 aranyl keveréket készitiink, és a keveréknek is meghatarozzuk az olvadaspontjat.
A két olvadaspont kozoétt (értékik kb. 176 °C) a kuldnbség legfeljebb 2 °C lehet.

B. Infravords spektrofotometrias vizsgalatot.

O

. Vékonyréteg-kromatografias vizsgélatot.
D. A nitrogénen nem szubsztitudlt barbitursav-szarmazékok azonossagi reakciéjat elvégezve (2.3.1) az
el6irt valtozas észlelhetd.

Vizsgalatok
Az oldat killleme. 1,0 g anyagot 4 ml R higitott natrium-hidroxid—oldat és 6 ml R viz elegyében oldunk. Az
oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem lehet er6sebb, mint az Se szin—-mértékoldaté (2.2.2, Il. modszer).

Savasséag. 1,0 g anyagot 50 ml R vizzel 2 percig forralunk. A folyadékot lehiilés utan szirjik. A sziiredék
10 ml-éhez 0,15 ml R metilvéros—oldatot elegyitve az oldat narancssarga szinl legyen. E szin legfeljebb
0,1 ml 0,1 M nétrium-hidroxid—mérdoldattol sargara valtozzék.

A fenobarbital forré vizzel késziilt, majd lehilés utan megszirt vizes oldata gyengén savas
kémhatasu. A metilvords indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 4,4 (vorés) — 6,0 (sarga).

Tajékoztatd vizsgalatok

1. Lasd Phenobarbitalum cikkely ,Az oldat kiilleme” pont.

n

Lasd Phenobarbitalum cikkely ,Savassag” pont.

w

Lasd Phenobarbitalum cikkely D. azonositas.

0,10 g anyagot 5,0 ml R viz és 8-10 csepp R higitott natrium-hidroxid—oldat elegyében oldunk, és az
oldathoz R citromsav-monohidrat 100 g/I-es oldatanak 1,0 mi-ét elegyitjik. Dus, fehér csapadék valik le
(ktlbnbség a barbitaltél).

P

A citromsavval atsavanyitott oldatbdl a vizben rosszabbul oldédé fenobarbital kivalik, mig a
jobban old6d6 barbital oldatban marad.

Fenobarbital
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PHENOBARBITALUM NATRICUM

Fenobarbital-natrium

H
O N ONa
HsC he
N
(@]
C12H11N2NaOs M, 254,2
Definicio

A fenobarbital-natrium szaritott anyagra vonatkoztatva 99,0-101,0% 5-etil-5-fenilpirimidin-2,4,6-(1H,3H,
5H)-trion-natrium-sét tartalmaz.

Sajatsagok
Killem: fehér, kristalyos, nedvszivé por.

Oldékonysag: szén-dioxid-mentes vizben bdségesen oldddik (csekély része oldhatatlan lehet); alkoholban
oldédik; diklérmetanban gyakorlatilag nem oldoédik.

Szedativ, altaté és antiepileptikus hatasu vegyulet.

Azonositas

A. Az S oldat (lasd Vizsgalatok) 10 ml-ét R higitott sésavval megsavanyitjuk és 20 ml R éterrel kirazzuk.
Az éteres fazist elvalasztjuk, 10 ml R vizzel mossuk, R vizmentes natrium-szulfat hozzaadasaval viz-
mentesitjik és szlrjik. A sziiredéket szarazra parologtatjuk és a maradékot 100-105 °C-on szaritjuk.
A maradék olvadaspontjat meghatarozzuk (2.2.14). A maradékbdl és CRS fenobarbitalbdl 1:1 aranyu
keveréket készitlink és a keverék olvadaspontjat is meghatarozzuk. A két olvadaspont kdzott (értékik
kb. 176 °C) a killénbség legfeljebb 2 °C lehet.

Az atsavanyitott S oldatb6l a fenobarbitalt extrahaljuk és olvadaspontja alapjan azonositjuk.

B. Infravords abszopcios spektrofotometrias vizsgalatot.

O

. Vékonyréteg-kromatografias vizsgélatot.
D. A nitrogénen nem szubsztitualt barbitursav-szarmazékok azonossagi reakciéjat elvégezve (2.3.1) az
eléirt valtozas észlelheté.

E. A natriumion a) pont szerinti azonossagi reakcigjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd.

Vizsgalatok

S oldat. 5,0 g anyagot R alkohollal (50 %V/V) 50 ml-re oldunk.

Az oldat kiilleme. Az S oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem lehet er6sebb, mint az S7 szin—-mértékoldaté
(2.2.2, Il. médszer).

pH (2.2.3). A vizsgalathoz 5,0 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel, lehetéleg maradéktalanul, 50 ml-re
oldunk. Az oldat pH-ja nem lehet 10,2-nél nagyobb.
Tajékoztatd vizsgalat
1. Az anyag meggyulladva kormozé langgal ég, maradéka a langot sérgara festi.
Az izzitadsi maradék langfestése a natriumionra jellemzé.

Fenobarbital-natrium
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2. Lasd Phenobarbitalum natricum cikkely ,Az oldat killeme” pont.
3. Lasd Phenobarbitalum natricum cikkely D. azonositas.

PHENOLPHTHALEINUM

Fenolftalein
-
(@)
HO O O OH

CooH1404 M, 318,3
Definicié

A fenolftalein szaritott anyagra vonatkoztatott 3,3-bisz(4-hidroxifenil)izobenzofuran-1(3H)-on-tartalma
98,0-101,0%.

Sajatsagok
Fehér vagy csaknem fehér por. Vizben gyakorlatilag nem oldédik; alkoholban oldédik.

Kb. 260 °C-on megolvad.
Hashajté hatasu vegyiilet. A gyégyszeranalitikdban sav-bazis indikatorként hasznaljak.

Azonositas

A. Ultraibolya és lathat6 abszorpciés spektrofotometrias vizsgalat.

B. Kb. 10 mg anyagot R alkoholban oldunk. 1 ml R higitott natrium-hidroxid—oldat hozzdadasara az oldat
vorosre szinezédik. 5 ml R higitott kénsavtdl a szin eltinik.

Enyhén ligos kézegben a fenolftalein laktongy(rdjének felnyilasaval kinoidalis szerkezetd,
kétértékl anion keletkezik. Erésen ligos kézegben a voros szin a konjugaciét megbonto, tri-
fenilmetanol-szerkezet kialakulasa miatt elt{inik.

)

szintelen vOros szintelen

HO

Vizsgalatok

Az oldat killleme. 0,20 g anyagot 5 ml R alkoholban oldunk. Az oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem lehet
erésebb, mint az S7 szin—-mértékoldaté (2.2.2, Il. médszer).

Tajékoztatd vizsgalat

1. Lasd Phenolphthaleinum cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.

2. Lasd Phenolphthaleinum cikkely B. azonositas.

Fenolftalein
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PHENOLUM

Fenol

©/OH
CeHsO M 94,1
Definici6
Tartalom: 99,0-100,5%.

Sajatsagok

Killem: szintelen vagy enyhén rdzsaszinl vagy enyhén sargas kristalyok, illetéleg kristalyos tdmeg;

kénnyen elfolydsodik.

Oldékonysag: vizben oldédik; alkoholban, glicerinben és diklormetanban nagyon b&ségesen oldodik.
Fert6tlenitészer. Régi neve: karbolsav.

Azonositas

A. 0,5 g anyagot 2 ml R témény ammonia—oldatban oldunk. Az anyag teljesen feloldédik. Az oldatot R
vizzel kb. 100 ml-re higitjuk. A higitott oldat 2 ml-éhez 0,05 ml R tdmény natrium-hipoklorit—oldatot
elegyitiink. Az oldat kékre szinez&dik és e szin fokozatosan mélyul.

A fenol ammonia jelenlétében végzett hipokloritos oxidaciéjaval szines, kinon-imin-tipusu
termékek keletkeznek.
B. Az S oldat (l&sd Vizsgélatok) 1 ml-éhez 10 ml R vizet és 0,1 ml R1 vas(lll)-klorid—oldatot elegyitiink. Az
oldat ibolyaszini lesz, és e szin 5 ml R 2-propanol hozzaelegyitésére eltinik.
Ibolyaszini vas(lll)-hexafenolat—komplex ([Fe(OCsHs)s]*-) keletkezik, mely propanol hozza-
adasara elbomlik.
C. Az S oldat 1 ml-éhez 10 mI R vizet és 1 ml R brémos vizet elegyitiink. Halvanysarga csapadék valik le.

A fenol brémozaséval szintelen 2,4,6-tribrémfenol és sarga 2,4,4,6-tetrabrom-2,5-ciklohexa-
dién-1-on keletkezik. Mindkét vegytilet vizben rosszul oldodik.

OH OH O
3Br, Br Br Br, Br Br
e —_—
- 3 HBr - HBr
Br Br' Br
szintelen sarga

Vizsgalatok

S oldat. 1,0 g anyagot R vizzel 15 ml-re oldunk.

Az oldat killleme. Az S oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem lehet erésebb, mint a Bs szin—mértékoldaté
(2.2.2, 1. mbdszer).

Savassag. Az S oldat 2 ml-éhez 0,05 ml R metilnarancs—oldatot elegyitiink. Az oldat sarga szinl legyen.

A fenol vizes oldata gyengén savas kémhatasu. A metilnarancs indikator szinvaltozasanak
pH-tartomanya: 3,0 (voros) — 4,4 (sarga).

Fenol
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Tartalmi meghatarozas

2,000 g anyagot R vizzel 1000,0 ml-re oldunk. Az oldat 25,0 ml-ét (ivegdugos lombikba mérjik és 50,0 mi
0,0167 M bromid-broméat—mérdoldatot és 5 ml R tdmény sésavat elegyitiink hozza. A lombikot lezarjuk és
az oldatot idénként I6balassal megkeverve, 30 percig, majd tovabbi 15 percig allni hagyjuk. Ezutan R kali-
um-jodid 200 g/l ttménységi oldatanak 5 ml-ét elegyitjik hozza, 6sszerdzzuk és 0,1 M natrium-tioszulfat—
mérdoldattal addig titraljuk, amig az oldat enyhén sarga szini nem lesz. Ekkor 0,5 ml R keményit6—oldatot
és 10 ml R klorofomot adunk hozza és erételjes razas kozben folytatjuk a titralast. Ures kisérletet is
végzink.

1 ml 0,0167 M bromid-bromat—méréoldattal 1,569 mg CsHesO egyenértékd.

Elektrofil szubsztituciéval 2,4,6-tribromfenol, majd tovabbi oxidaciéval 2,4,4,6-tetrabrém-2,5-
ciklohexadién-1-on (tribrémfenol-brom) keletkezik (reakciéegyenlet: lasd Phenolum cikkely C.
azonositas magyarazata). A brémfelesleg, valamint a 2,4,4,6-tetrabrém-2,5-ciklohexadién-1-
on a hozzaadott jodidot jodda oxidalja, amelyet keményitd jelenlétében tioszulfattal titralunk
(KopPESCHAAR-féle fenolmeghatarozas). Kloroformban a rossz vizoldékonysagu 2,4,6-
tribromfenol jol oldédik.

1 ml 0,1 M nétrium-tioszulfat—-méréoldattal szintén 1,569 mg CsHsO egyenértéka.

O OH
Br Br Br Br
+ 21 + 2HY —— + 1, + Br
Br° Br Br

BrOs— + 5Br- + 6 H* -~ 3 Br2 + 3 H20
Bro+21I- - I+ 2 Br-
I + 2S2032" o 21 + S4062"

tres
[VNa,s,0, (M) = Vna,s,0,(MD] . fna,s,0, - E (Mg/ml). Vr

bemérés (mg) . Vp

100

CgHgO-tart. (%) =
ahol Vr a torzsoldat, Ve pedig a kipipettazott alikvot térfogata.

Tajékozat6 vizsgalatok
1. Lésd Phenolum cikkely ,,Az oldat killleme” pont.
2. L&sd Phenolum cikkely A. azonositas.

PHYSOSTIGMINI SALICYLAS, ESERINI SALICYLAS

Fizosztigmin-szalicilat, Ezerin-szalicilat

, OH
OH

C22H27N30s M; 413,5
Definicio

A fizosztigmin-szalicilat szaritott anyagra vonatkoztatott [(3aS,8aR)-1,3a,8-trimetil-1,2,3,3a,8,8a-hexahid-
ropirrolo[2,3-b]indol-5-il]-metilkarbamat]-szalicilsav-so6-tartalma 98,5-101,0 %.

Fizosztigmin-szalicilat, Ezerin-szalicilat
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Sajatsagok

Szintelen vagy csaknem szintelen kristalyok. Vizben mérsékelten oldédik; alkoholban oldédik. Levegd és
fény hatasara a kristalyok fokozatosan megvorésddnek; a szinez6dés gyorsabb, ha a kristalyok nedvesség
hatasanak is ki vannak téve. Vizes oldatai bomlékonyak.

Kb. 182 °C-on megolvad (bomlas kdzben).
Kolinészteraz bénito, indirekt paraszimpatomimetikum. Glaukdma kezelésére hasznéljak.

Azonositas

A. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

B. Vékonyréteg-kromatografias vizsgalat.

C. Kb. 10 mg anyagot porcelantalban néhany csepp R1 higitott amménia—oldattal melegitiink. Narancs-
szin keletkezik. Az oldatot szarazra parologtatjuk. A maradék R alkoholban kék szinnel oldédik. Az
oldathoz 0,1 ml R tdmény ecetsavat adunk. Az oldat ibolyasziniire valtozik. Az oldatot R vizzel meghi-
gitjuk. Az oldat intenziv vorés szinnel fluoreszkal.

A fizosztigmin észterkétésének hidrolizisével ezerolin keletkezik, melyet a levegé oxigénje vo-
rés szinl rubrezerinné oxidal. A rubrezerin ammoéniaval ezerinkékké alakul, mely ecetsavban
ibolydsvords szinnel oldédik.

ezerolin

oxidéci()/

rubrezerin

l NH3
H3C CHj

HaC.
N

CHs 0 Hgé

ezerinkék

D. Az S oldattal (lasd Vizsgalatok) a szalicilat a) pont szerinti azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az
eléirt valtozas észlelhetd.

Vizsgalatok

S oldat. 0,900 g anyagot, melegités nélkil, 95 ml R desztillalt vizbdl készitett R szén-dioxid-mentes vizben
oldunk, majd az oldatot R desztillalt vizbdl készitett R szén-dioxid-mentes vizzel 100,0 ml-re higitjuk. Az
oldatot kdzvetlenul a felhasznélas eldtt készitjuk.

Az oldat kiillleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Fizosztigmin-szalicilat, Ezerin-szalicilat
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Tajékoztatd vizsgalat
1. Lé&sd Physostigmini salicylas cikkely ,Az oldat killeme” pont.

2. Lasd Physostigmini salicylas cikkely C. azonositas.
3. Lasd Physostigmini salicylas cikkely D. azonosités.

PILOCARPINI HYDROCHLORIDUM

Pilokarpin-hidroklorid

!
H3C
C11H17CIN20> M, 244,7
Definicio
[(3S,4R)-3-Etil-4-[(1-metil-1H-imidazol-5-il)metilldihidrofuran-2(3H)-on]-hidroklorid.
Tartalom: 99,0-101,0% (szaritott anyagra).

Sajatsagok

Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok; nedvszivo.
Oldékonysag:vizben nagyon béségesen oldadik, etanolban (96%) b&ségesen oldédik.
Op.: kb. 203 °C.

Paraszimpatomimetikum. Glaukéma, szaraz szem szindréma, szajszarazsag kezelésére
hasznaljak.

Azonositas

A. Fajlagos optikai forgatéképesség (lasd Vizsgéalatok).

B. Infravords abszorpciés spektrofotometrias vizsgalat.

C. Vékonyréteg-kromatografias vizsgélat.

D. A kloridion a) pont szerinti azonossagi reakcitjat elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozas észlelhetd.

Vizsgalatok

S oldat. 2,50 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 50,0 ml-re oldunk.

Az oldat kullleme. Az S oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem lehet er6sebb, mint az S7 szin—-mértékoldaté
(2.2.2, Il. médszer).

Fajlagos optikai forgatéképesség (2.2.7): +89 és +93 kozott. Az S oldatot vizsgaljuk; az eredményt a
szaritott anyagra vonatkoztatjuk.

Tajékozatd vizsgalatok
1. Lé&sd Pilocarpini hydrochloridum cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.

2. 0,2 ml S oldatot (lasd Vizsgalatok) R vizzel 2 ml-re higitunk, majd az oldathoz R kalium-dikromat 50 g/I-
es oldatanak 0,05 ml-ét, 1 ml R higitott hidrogén-peroxid—oldatot és 2 ml R diklormetant elegyitiink és
Osszerazzuk. A szerves fazis ibolyaszini lesz.

Pilokarpin-hidroklorid
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A dikrométbol hidrogén-peroxiddal képzéd6 krom(VI)-oxid-peroxiddal a pilokarpin diklérme-
tanba atrazhato, szines molekulavegyiiletet képez. A vizsgalat olyan nitrogéntartalmua szerves
vegylletek azonositasara alkalmas, melyek mind vizben, mind az alkalmazott szerves
oldészerben oldédnak és nem oxidalodnak hidrogén-peroxiddal (HELCH-reakcid).

Cr2072= + 4 H202 + 2 H* o 2 CrOs + 5 H20

0=-" 0=-"

N/CH3 + Cro5 — N/CH3 Cros
HaC HaC
B | /> B | />

N L N |

3. Az S oldat 1,0 ml-es részletéhez néhany csepp R higitott salétromsavat és R1 ezlst-nitrat—oldat
2,0 ml-ét elegyitve fehér csapadék valik le.

Ezust-klorid csapadék keletkezik.

PREDNISOLONUM

Prednizolon

360,4
Definicid

11B,17,21-Trihidroxipregna-1,4-dién-3,20-dion. Tartalom: 96,5-102,0%.
Sajatsagok

Kullem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por; nedvszivo.

Oldékonysag: vizben alig oldddik; etanolban (96%) és metanolban old6dik; acetonban mérsékelten oldadik;
diklormetanban kevéssé oldadik.

Polimorfiara hajlamos (5.9).
Gyulladascsokkentd szteroid.

Azonositas

A. Infravorés abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.
B. Folyadékkromatogréafias vizsgélat.

Tajékoztatd vizsgalat

1. Kb. 2 mg anyagot 2,0 ml R témény kénsavban oldunk. A vorés szini oldat 5 perc mulva borvords szin(i
lesz. 10,0 ml R vizzel 6évatosan higitva, az oldat elszintelenedik, és szirke, pelyhes csapadék valik ki
beldle.

Prednizolon
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Tomény kénsavval egyes szteroidszarmazekok jellegzetes szinreakciét adnak. A prednizolon
kénsavas reakcitja a hidrokortizontdl valé megkiilonboztetésére is alkalmas (a hidrokortizon
témény kénsavban sargasbarna szinnel oldédik, az oldat zélden fluoreszkal és 5 perc eltel-
tével vorésbarna szinlivé valik, majd vizes higitasaval a szin barnassargara, a fluoreszcencia
pedig z6ldre valtozik).

PROCAINI HYDROCHLORIDUM

Prokain-hidroklorid

CH
o) r 3
O/\/N\/CH3 , HCI
H,>N
C13H21CIN202 M, 272,8

Definicié

A prokain-hidroklorid szaritott anyagra vonatkoztatott [2-(dietilamino)etil-4-aminobenzoat]-hidroklorid-tar-
talma 99,0-101,0%.

Sajatsagok

Fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok. Vizben nagyon b&ségesen oldodik;
alkoholban oldddik.

Helyi érzéstelenité.

Azonositas

A.
B.
C.

Olvadéaspont (2.2.14): 154-158 °C.
Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

Kb. 5 mg anyagot 0,5 ml R flistélgé salétromsavval vizfirdén szarazra parologtatunk. Lehdlés utan a
maradékot 5 ml R acetonban oldjuk. 1 ml alkoholos 0,1 M kalium-hidroxid—oldat hozzaadasa csak bar-
nasvoros szinezédést idéz el az oldatban.

A VITALI-MORIN-reakcioé a prokain, a tetrakain és a lidokain megkilonboztetésére alkalmas (a
lidokain esetén z6ld, a tetrakain esetén pedig ibolyaszinii MEISENHEIMER-komplex keletkezik).

. 0,2 ml S oldathoz (lasd Vizsgalatok) 2 ml R vizet és 0,5 ml R higitott kénsavat elegyitiink. Az 6sszerazott

oldathoz R kélium-permanganat 1 g/l tdménységl oldatanak 1 ml-ét elegyitjik. Az oldat azonnal
elszintelenedik.

A prokaint savas kdzegben a permanganat sarga azofestékké oxidalja, mik6zben mangan(ll)-

ionok képzddnek.

Prokain-hidroklorid
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o r HCl
o~ N CHs
HoN
KMnO4lH+
0 /—CHa
HaC 0 ,N@—/{ N .2 HCl
TN ' /O
N N 0 CHs
HaC—/ 0

sarga azofesték

E. A kloridion a) pont szerinti azonossagi reakcibjat elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozas észlelhetd.

F.

Az aromas primer aminok azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetdé. Az S
oldat 1 ml-ét R vizzel 100 ml-re higitjuk és az igy nyert oldat 2 ml-ét vizsgaljuk.

Vizsgalatok

S oldat. 2,5 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 50 ml-re oldunk.

Az oldat kiilleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Tajékoztatd vizsgalat

1.
2.
3.

Lasd Procaini hydrochloridum cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.
Lasd Procaini hydrochloridum cikkely F. azonositas.

Az S oldat 1,0 ml-ét 1 csepp R higitott s6savval megsavanyitva, néhany csepp R4 jéd—oldattél barna
szinl csapadék valik le.
A prokain-hidroklorid trijodid-ionokkal vizben rosszul oldédd, barna sét képez. A reakcié a
protonalt tercier aminokra jellemzé.

o (CHg

+
o N CHs | |
H
H,N

Az S oldat masik 1,0 ml-es részlete 4,0 ml R vizzel higitva 1,5 ml R kalium-tiocianat—oldattél nem val-
tozik (kulénbség a tetrakaintol).

A tetrakainnal ellentétben, a prokain tiocianattal nem képez vizben rosszul old6dé sét.
Az S oldat Gjabb 1,0 ml-es részletéhez 2 csepp R higitott salétromsavat és 8—10 csepp R1 eziist-nitrat—
oldatot elegyitve, fehér csapadék keletkezik.

Ezust-klorid csapadék keletkezik.

Prokain-hidroklorid
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PROMETHAZINI HYDROCHLORIDUM

Prometazin-hidroklorid

CH,

|
N/YN‘CH3

\ és enantiomere . HCI
S H CHj

C17H21CIN2S M 320,9
Definicid
(2RS)-N,N-Dimetil-1-(10H-fenotiazin-10-il)propan-2-amin-hidroklorid.
Tartalom: 99,0-101,0% (szaritott anyagra).

Sajatsagok

Killem: fehér vagy kissé sargas, kristalyos por.

Oldékonysag: vizben nagyon béségesen oldédik; etanolban (96%) és diklormetanban b&ségesen oldodik.
Op: kb. 222 °C (bomlas kdzben).

Hi-antagonista, szedativ, paraszimpatomimetikus és szerotonin-antagonista hatasu fenotia-
zin-szarmazék. A gyogyaszatban allergias tlinetek kezelésére, hanyinger, tengeribetegség
mérséklésére, valamint nyugtatoként alkalmazzak.

Azonositas

A . Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.
B. Vékonyréteg-kromatogréafias vizsgalat.
C. 0,1 g anyag 3 ml R vizzel készilt oldatdhoz cseppenként 1 ml R témény salétromsavat elegyitlink.

Csapadék valik le, amely vords szinnel azonnal oldddik; ez a szin narancsszinlre, majd sargara valto-
zik. Az oldatot forrasig melegitjik; ekkor narancsszin(i lesz, és narancsvoérds csapadék valik le beléle.

A fenotiazinvazas vegylletek jellegzetes reakciodja, hogy oldatuk oxidalészerek hataséra el-
szinezddik. A prometazin salétromsavas reakciojanak elsé lépésében szines gydkkation
képzédik, majd az oldallanc és/vagy a fenotiazingylri oxidaciéjaval tovabbi oxidacids termé-
kek (pl. 10-formilfenotiazin, fenotiazin-szulfoxid, kinoidalis szerkezet(i fenotiazon) keletkeznek.

HsC. .CH HsC. _CH
3N 3 AN 3

ch)\N o H3c)\N - OTH
S0 T 0 T UL
P T

Prometazin-hidroklorid
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D. A kloridion b) pont szerinti azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd.

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lé&sd Prometazini hydrochloridum cikkely C. azonositas.

2. 50 mg anyagot 3,0 ml R vizben oldunk, és az oldatot 2,0 ml R1 ezlst-nitrat—oldattal elegyitjik. Fehér
csapadék keletkezik.

Ezust-klorid csapadék keletkezik.

RESORCINOLUM

Rezorcin

HO\©/OH
CeHeO2 Mr 110,1
Definicid
A rezorcin széritott anyagra vonatkoztatott benzol-1,3-diol-tartalma 98,5-101,0%.

Sajatsagok
Szintelen vagy enyhén rézsaszines-szurke, kristalyos por vagy kristalyok; fény és levegd hataséara voro-
sodik. Vizben és alkoholban nagyon béségesen oldédik.

Keratolitikus és enyhe fertétlenitd hatasu vegyulet.

Azonositas

A. Olvadaspont (2.2.14): 109-112 °C.

B. 0,1 g anyagot 1 ml R vizben oldunk, az oldathoz 1 ml R témény natrium-hidroxid—oldatot és 0,1 mI R
kloroformot adunk, az elegyet melegitjik, majd hagyjuk lehdlni. Intenziv mélyvorés szin keletkezik,
amely R tdomény sésav csekély feleslegének hozzdadasara halvanysargara valtozik.

A rezorcin ligos oldatét kloroformmal melegitve difenilmetan-tipusd, vords szinezék keletke-
zik, mely sav hatasara kinoidalis szerkezet(i, sarga xanténszarmazékka alakul (GUARESCHI—
LUSTGARTEN-reakcid).

Rezorcin
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"0 O OH "0 O OH
HO OH " cHel, ' - |
2 — 2 OH OH
o 9 @
o (0]

vOros =

H+l - H,0

HO ) (0]

sarga

C. Kb. 10-10 mg finoman elporitott anyagot és R kalium-hidrogén-ftalatot alaposan ésszekeveriink. Nyilt
lang felett narancssarga szin megjelenéséig hevitjik. Leh(tjik, 1 ml R higitott natrium-hidroxid—oldatot
és 10 ml R vizet adunk hozza és a keveréket oldédasig razzuk. Az oldat intenziv zdld fluoreszcenciat
mutat.

A rezorcint ftalsav-anhidriddel vagy ftalsav-sokkal hevitve fluoreszcein képzddik. Lugos ol-
datban a laktongytri felnyildséaval intenziven fluoreszkélé dianion keletkezik.

HO 0 OH
HO OH COK A O O
G G

-2 H,0 0

CO,H

- KOH Q
0o
2 0H fluoreszcein
-2 H5,0

Vizsgalatok

S oldat. 2,5 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 25 ml-re oldunk.

Az oldat kiulleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) legyen. Szine nem lehet er6sebb, mint a Bs vagy Ps szin—
mértékoldaté (2.2.2, Il. modszer), és a szinintenzitds vizfirdén torténd 5 percnyi melegités utan is
véltozatlan maradijon.

Savassag, lugossag. Az S oldat 10 ml-éhez 0,05 ml R2 bromfenolkék—oldatot elegyitlink. Az indikator
szinének legfeljebb 0,05 ml 0,1 M sGsav—-mérdoldattdl vagy 0,1 M natrium-hidroxid—mérdoldattél meg kell
véaltoznia.

A rezorcin vizes oldata savas kémhatasa. A brémfenolkék indikator szinvaltozasanak pH-
tartoménya: 2,8 (sérga) — 4,4 (kékesibolya). Ha az indikator hozzaadasa utan sérga oldatot
kapunk, akkor natrium-hidroxid—méréoldatot, ha kékesibolyat, akkor pedig s6sav—meéréoldatot
adunk a vizsgélt mintdhoz. Z4ld szin esetén a vizsgalat barmelyik méréoldat hozzaadaséaval
folytatodhat.

Rezorcin
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Pirokatechin. Az S oldat 2 ml-éhez 1 ml R2 ammadénium-molibdenat—oldatot elegyitlink és 6sszekeverjik.
Az oldat sarga szine nem lehet erésebb, mint az egyidejlileg és azonos mdédon végzett 6sszehasonlitd

datanak 2 ml-ével végezzik.

Az orto-helyzetli fenolos hidroxilcsoportokat tartalmazd pirokatechin molibdenéttal sarga
komplexet képez.

Tartalmi meghatarozas

0,500 g anyagot R vizzel 250,0 ml-re oldunk. Az oldat 25,0 ml-éhez Givegdugés lombikban 1,0 g R kalium-
bromidot, 50,0 ml 0,0167 M kalium-broméat-mérdoldatot, 15 ml R kloroformot és 15,0 ml R1 s6savat adunk.
A lombikot lezarjuk, 6sszerazzuk és sotét helyen, idénként dsszerazva 15 percig allni hagyjuk. Ezutan R
kalium-jodid 100 g/l tdéménységi oldatanak 10 ml-ét elegyitjuk hozza. A lombik tartalméat alaposan
Osszerazzuk, 5 percig allni hagyjuk, majd 1 ml R keményité—oldatot hasznalva indikatorként, 0,1 M natrium-
tioszulfat—-mérgoldattal titraljuk.

1 ml 0,0167 M kalium-bromat-mérdoldattal 1,835 mg CeHsO2 egyenértéka.

Elektrofil szubsztituciéval 2,4,6-tribromrezorcin keletkezik, mely vizben rosszul, de kloro-
formban jol oldddik. A bromfelesleget jodometriasan visszamérjuk.

5Br~ + BrOs~ + 6 H* - 3 Br2 + 3 H20

Br
HO OH HO:©:OH
\©/ + 3Br, —> + 3Br + 3H*
Br Br

B+ 21 - I+ 2 Br-
I + 2S5032" o 21 + S4062"

(Vkero,- fkero, — VNa,s,0,- fNa,s,0,) - E (mg/ml) . V¢
CeHgO,-tart. (%) = —————— =2 - B o s . 100
emeres (mg) . Vp

ahol Vr a térzsoldat, Ve pedig a kipipettazott alikvot térfogata.

Tajékozat6 vizsgalatok
1. Lasd Resorcinolum cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.
2. Lasd Resorcinolum cikkely B. azonositas.

Rezorcin
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RIBOFLAVINUM

Riboflavin
CH,OH
HO——H
HO——H
HO——H
(i
HaC HaC N_ _N__O
g
H4C HaC N
(0]
C17H20N4O6 M, 376,4

Definicio
7,8-Dimetil-10-[(2S,3S,4R)-2,3,4,5-tetrahidroxipentillbenzo[g]pteridin-2,4(3H,10H)-dion.
Tartalom: 97,0-103,0% (szaritott anyagra).

Sajatsagok

Killem: sarga vagy narancssarga, kristalyos por.

Oldékonysag: vizben alig oldadik, etanolban (96%) gyakorlatilag nem oldadik.

Oldatai fény hatasara bomlanak, kilondsen ligos kdzegben. Polimorfiara hajlamos (5.9).
B-vitaminhiany kezelésére és megel6zésére hasznaljak (Bz-vitamin).

Azonositas

A. Fajlagos optikai forgatéképesség (lasd Vizsgalatok).

B. Vékonyréteg-kromatografias vizsgalat.

C. Kb. 1 mg anyagot 100 ml R vizben oldunk. Az oldat atesé fényben halvany zdldessarga szind, raesé

fényben pedig élénk sargaszold szinben fluoreszkal; a fluoreszcencia asvanyi savak, illetve ligok hoz-
zadadaséara megszlnik.

A riboflavinbdl savak vagy lugok hatasara keletkezé kation, ill. anion nem fluoreszkal.

Vizsgalatok

Fajlagos optikai forgatoképesség (2.2.7): —115 és —135 ko6z6tt (szaritott anyagra). 50,0 mg anyagot
karbonatmentes 0,05 M natrium-hidroxid—oldattal 10,0 ml-re oldunk. Az optikai forgatéképességet az oldas
befejezédését kovetd 30 percen belul mérjuk.

Tajékoztatd vizsgalat

1. Lé&sd Riboflavinum cikkely C. azonositas.

Riboflavin
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SACCHARINUM NATRICUM

Szacharin-natrium

(@]
W_O
S\/
N—Na
(@]

C7H4NNaOsS Mr 205,2
Definicié
[1,2-Benzizotiazol-3(2H)-on]-1,1-dioxid-natrium-so.
Tartalom: 99,0-101,0% (vizmentes anyagra). Valtozé mennyiségl vizet is tartalmazhat.

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok. Szaraz levegén mallik.
Oldékonysag: vizben béségesen oldddik; etanolban (96%) mérsékelten oldodik.

Mesterséges édesitészer.

Azonositas

A. Az S oldat (lasd Vizsgalatok) 5 ml-éhez 3 ml R higitott s6savat elegyitve fehér csapadék képzdédik. A
csapadékot leszrjik és R vizzel atmossuk. A 100—105 °C-on szaritott csapadék olvadaspontja (2.2.14):
226-230 °C.

A savas kodzegben felszabadul6 szacharin fehér csapadékként kivalik az oldatbdl.

B. Infravords abszorpciés spektrofotometrias vizsgalat.

C. Kb. 10 mg anyagot kb. 10 mg R rezorcinnal 6sszekeveriink. A keveréket 0,25 ml R témény kénsavval
nyilt langon so6tétzold szin keletkezéséig ovatosan melegitjik. Lehdlés utan 10 ml R vizet, majd annyi
R higitott natrium-hidroxid—oldatot elegyitiink hozza, hogy kémhatéasa ligos legyen. Intenziv zdld fluo-
reszcencia lép fel.
A szacharin-natrium témény kénsav jelenlétében rezorcinnal melegitve szulfofluoreszceinné

alakul, melybél lugos oldatban a gyiris szulfonamid hidrolizisével egy intenziv zdld szinnel
fluoreszkald anion keletkezik.

Szacharin-natrium



Saccharinum natricum 211

szulfofluoreszcein

OH/NH& H,O

D. 0,2 g anyagot 1,5 ml R higitott natrium-hidroxid—oldattal szarazra parologtatunk. A maradékot — keriilve
az elszenesedést — Ovatosan megolvasztjuk. Lehilés utan kb. 5 ml R vizben oldjuk, és az oldathoz
annyi R higitott s6savat adunk, hogy kémhatasa gyengén savas legyen. Az oldatot szilkség esetén
megsz(rjik, és a sziiredékhez 0,2 ml R2 vas(lll)-klorid—oldatot elegyitlink. Ibolya szinez6dés keletkezik.

A natrium-hidroxidos dmlesztés soran a szacharin-natriumboél natrium-szalicilat keletkezik,
ami — az oldat atsavanyitasat kovetéen — vas(lll)-ionokkal ibolyaszinl kelatkomplexet képez.

0O
COzNa
NNa + 2NaOH +H,0 —> + NH3 + Na,SOs
A OH
o O

\w

HO 0 ,—OH
=0, | 0 Fo3* CO,H
Fe -
1N o
o” | Yo -3H o
O\
HO

E. Az S oldattal a natriumion a) pont szerinti azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas
észlelhetd.

Vizsgalatok

S oldat. 5,0 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 50,0 ml-re oldunk.

Az oldat killleme. Az oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer). A vizsgalathoz 5,0 g
anyagot 25 ml R szén-dioxid-mentes vizben oldunk.

Szacharin-natrium
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Tajékoztatd vizsgalat
1. Az anyag Ovatosan hevitve megfeketedik, mikdzben a langot élénksargéra festi. A langba tartva fel-
lobban, de a langbdl kivéve nem ég tovabb.
A natriumion a nemvilagité langot tartésan élénkséargéra festi.

2. L&sd Saccharinum natricum cikkely ,,Az oldat killleme” pont.
3. Lasd Saccharinum natricum cikkely C. azonositas.
4. Lasd Saccharinum natricum cikkely D. azonositas.

SACCHARUM

Szachar6z

HO

OH
HO

HO OH

HO

OH
OH

C12H22011 Mr 342,3
Definicid
[B-D-Fruktofuranozil a-D-glikopiranozid. Adalékanyagokat nem tartalmaz.

Sajatsagok
Kullem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por, illetve csillogd, szintelen vagy fehér, vagy csaknem fehér
kristalyok.
Oldékonysag: vizben nagyon b&ségesen oldddik; etanolban (96%) kevéssé oldadik; vizmentes etanolban
gyakorlatilag nem oldédik.

Fontos élelmiszer; gyogyszeres szirupok készitésére is hasznéljak.

Azonositas

A. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

B. Vékonyréteg-kromatografias vizsgalat.

C. Az S oldat (lasd Vizsgalatok) 1 ml-ét R vizzel 100 ml-re higitjuk. Az oldat 5 ml-éhez 0,15 ml frissen
készitett R réz(ll)-szulfat—oldatot és 2 ml frissen készitett R higitott natrium-hidroxid—oldatot elegyitlink.
Az oldat kék szin(, tiszta és forralas utan is az marad. A forré oldathoz 4 ml R higitott s6savat elegyitlink,
és 1 percig forraljuk. 4 ml R higitott natrium-hidroxid—oldat hozzaadasa utdn azonnal narancsszini
csapadék keletkezik.

A szachar6z nemredukalé cukor (nem tartalmaz szabad ciklofélacetélos hidroxilcsoportot),
ezért nem adja a FEHLING-reakci6t. Savas hidrolizisével azonban redukdlé cukrok (D-glikéz,
D-fruktéz) keletkeznek, melyek a réz(ll)-ionokat voros réz(l)-oxid csapadékka redukaljak (re-
akcidegyenletek: lasd Glucosum anhydricum cikkely C. és Fructosum cikkely B. azonositas).

Szacharéz
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HO
o) CHO CH,OH
OH H——OH =0
HO H,0 HO—T—H HO—T—H
O ——> +
HO OH H H——OH H—T—OH
0 H——OH H——OH
HO
CH,OH CH,0H
OH -gliké fruktd
OH D-gliko6z D-frukt6z

Vizsgalatok

S oldat. 50,0 g anyagot R vizzel 100 ml-re oldunk.
Az oldat killleme. Az S oldat tiszta legyen (2.2.1).

Fajlagos optikai forgatéképesség (2.2.7): +66,3 és +67,0 kozoétt. A vizsgalathoz 26,0 g anyagot R vizzel
100,0 ml-re oldunk.

Dextrin. A nagytérfogatu infaziok elballitdsara szant anyag feleljen meg e vizsgalat kdvetelményének is.
Az S oldat 2 ml-éhez 8 ml R vizet, 0,05 ml R higitott sésavat és 0,05 ml 0,05 M jéd—oldatot elegyitiink. Az
oldat sarga szinének meg kell maradnia.

A dextrinek a keményit6 lebomlasa soran keletkezé, kulonféle hosszusagu poliszacharid
lanctoredékek, melyek jéd—oldattal a polimerizacios foktol figgéen kék (amilodextrin) vagy
voros szinreakcioét (eritrodextrin) adnak.

Redukalo cukrok. 150 mm hosszl és 16 mm atméréji kémcs6ébe mért 5 ml S oldathoz 5 ml R vizet, 1,0 ml
1 M nétrium-hidroxid—oldatot és R metilénkék 1 g/l tdoménységl oldatanak 1,0 mi-ét elegyitjik. Az elegyet
homogenizaljuk és a kémcsovet vizfiirdébe helyezziik. Pontosan 2 perc elteltével a kémcsovet kiemeljik
a vizfurddbél, és az oldatot azonnal vizsgaljuk. A kék szin nem tlinhet el teljesen. A levegd/oldat hatéar-
feluleten megjelend kék szint figyelmen kivul hagyjuk.

A redukalé cukrok — pl. gliikéz, invertcukor (a szacharéz hidrolizisével keletkezé, 1 : 1 aranyud
glukoz : fruktoz elegy) — a metilénkéket szintelen leukometilénkékké alakitjak (a levegd/oldat
hatérfellleten a leukoszarmazék fokozatosan visszaoxidaldédik metilénkékké).

H
N N
N e
redukcio
H3C\ + 2 ,CH3 H3C\ ,CH3
N s~ N oxidacio N S N
CHs Cl CHs CHj -HCl CH,
metilénkék leukometilénkék

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Saccharum cikkely ,Az oldat killleme” pont.
2. Lasd Saccharum cikkely C. azonositas.

SILICA COLLOIDALIS HYDRICA
Szilicium-dioxid, kolloid, viztartalmu
Definici6é

A viztartalma, kolloid szilicium-dioxid eléallitasa csapadékképzés vagy gélképzés utjan torténik.

Szilicium-dioxid, kolloid, viztartalmu
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Tartalom: 98,0-100,5% szilicium-dioxid (SiOz; Mr 60,1) (kiizzitott anyagra).

Sajatsagok
Kullem: fehér vagy csaknem fehér, kénnyd, finom, amorf por.
Oldékonysag: vizben és asvanyi savakban — a hidrogén-fluorid—oldat kivételével — gyakorlatilag nem oldé-

dik; forré alkaliligok oldjak.

Gydbgyszertechnoldgiai segédanyag.
Azonositas
A. A szilikat azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1), az el8irt valtozas észlelhet6. Kb. 20 mg anyagot

vizsgalunk.

Tajékoztatd vizsgalat
1. 0,20 g anyag 5,0 ml R higitott natrium-hidroxid—oldatban forralva old6djék.

A szilicium-dioxid lugokban szilikatképzédés kézben oldédik.

SiO2 + 2 OH- - SiO3%> + H20

2. Azoldatot 6,0 mI R higitott sésavval, majd 8,0 ml R1 higitott ammédnia—oldattal 6sszerazzuk. Kocsonyas,
fehér csapadék keletkezik.

Az elektrolithatas megbontja a kolloid oldatot, igy a kovasav kivalik.
SiO32~ + 2 H* o H2SiO3

3. 0,10 g anyagot 5,0 ml R vizre szérunk. Az anyag a vizben néhany percen belll egyenletesen eloszlik.

SORBITOLUM
Szorbit
CH,OH
H——OH
HO——H
H——OH
H——OH
CH,OH
CeH1406 M, 182,2

Definicid
D-Glucit (D-szorbit). Tartalom: 97,0-102,0%.

Sajatsagok

Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por.

Oldékonysag: vizben nagyon béségesen oldodik; alkoholban gyakorlatilag nem oldadik.
Polimorfiara hajlamos (5.9).

Ozmotikus hashajto és vizelethajtd hatdsu cukoralkohol. Cukormentes élelmiszerek édesitd-
szereként is alkalmazzak.

Szorbit
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Azonositas

A. Folyadékkromatogréfias vizsgalat.

B. 0,5 g anyagot 0,5 ml R piridin és 5 ml R ecetsavanhidrid elegyében melegitéssel oldunk. 10 perc mulva
az oldatot 25 ml R vizbe 6ntjik, majd jeges vizfirdében 2 éra hosszat allni hagyjuk. A csapadékot kis
mennyiségl R etanolbdl (96%) atkristalyositjuk és vakuumban megszaritjuk. Olvadaspont (2.2.14): 98—
104 °C.

Ecetsavanhidriddel, piridin jelenlétében melegitve a szorbit jellemz olvadaspontu hexaacetil-
szarmazéka keletkezik. A mannit hasonlé modon elééllitott hexaacetil-szarmazékanak olva-
daspontja: 121-124 °C.

CHon CHzoAC

H——OH H——OAc
(0]
HO——H Ac,0 AcO——H
T - ac= MU

H——OH piridin H——OAc CHs
H——OH H——OAc

CHon CHzoAC

C. Vékonyréteg-kromatografias vizsgalat.

D. Fajlagos optikai forgatoképesség (2.2.7): +4,0 és +7,0 kdz6tt (vizmentes anyagra). 5,00 g anyagot és
6,4 g R dinatrium-tetraboratot 40 ml R vizben oldunk. Az oldatot 1 éran keresztil allni hagyjuk, kdzben
idénként 6sszerazzuk, majd R vizzel 50,0 ml-re higitjuk és sziikség esetén megsz(irjik.

A D-szorbit vizes oldata igen csekély optikai aktivitast mutat (fajlagos optikai forgatoképes-
sége: kb. —2). Bérax hozzdadasaval azonban a szorbit valamivel nagyobb optikai forgatokeé-
pességl (kb. +6) boratkomplexe keletkezik (a balra forgaté szorbit boratkomplexe jobbra for-

gat).

Vizsgalatok

Az oldat kiilleme. 5 g anyagot R vizzel 50 ml-re oldunk. Az oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2
Il. moédszer).

Redukald cukrok: legfeljebb 0,2%, gliikk6z egyenértékben kifejezve. 5,0 g anyagot 6 ml R vizben enyhe
melegitéssel oldunk. Az oldatot lehditjik, majd 20 ml R réz(ll)-citrat—oldatot és néhany tiveggydngyét adunk
hozza. A folyadékot ugy melegitjik, hogy 4 perc mulva kezdjen forrni, majd 3 percen at forrasban tartjuk.
Gyorsan lehdtjik, majd R tomény ecetsav 2,4 %V/V-0s oldatanak 100 ml-ét és 0,025 M jéd—mérdéoldat 20,0
ml-ét adjuk hozza. Allandé razogatas kdzben, 6 térfogatrész R tdmény sésav és 94 térfogatrész R viz
elegyének 25 ml-ét adjuk az oldathoz, majd a csapadék feloldédasa utan a jéd feleslegét 0,05 M natrium-
tioszulfat—-mérdoldattal titraljuk. 1 ml R keményité—oldatot alkalmazunk indikatorként, amit a titralas vége
felé adunk az oldathoz. Legalabb 12,8 ml 0,05 M nétrium-tioszulfat-mérdoldat fogyjon.

A redukdlé mono- és diszacharidok a réz(ll)-ionokat réz(l)-ionokka redukaljak, melyek joddal
visszaoxidalodnak réz(ll)-ionokka. A jodfelesleget natrium-tioszulfattal mérjuk.

O H Oy -OH
Y + 2Cu?* + H,0 —> Y +2Cut +2H"

W

2Cut+1I o 2Cu?t +21I°
I + 252032 o 21 + S4062"

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lé&sd Sorbitolum cikkely ,,Az oldat killeme” pont.

2. 0,70 g anyagot 10,0 ml R vizben oldunk. Az oldat 2,0 ml-es részletéhez 2,0 ml R réz(ll)-tartarat—oldatot
elegyitiink. A forrasig melegitett oldat nem valtozik. Az oldat masik 2,0 ml-es részletéhez 1 csepp R
higitott natrium-hidroxid—oldatot és 7 csepp 0,02 M kalium-permanganat—oldatot elegyitiink, allandé

Szorbit
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rdzogatas kdzhen. A forrasig hevitett oldat elszintelenedik. Az elegyhez 2,0 ml R réz(ll)-tartarat—oldatot
elegyitiink, és Ujbol forraljuk. A sététkék szinl oldat aljan téglavorés csapadék jelenik meg.
A szorbit nem redukaja a réz(ll)-ionokat, azonban a permanganatos oxidaciéjaval keletkezé
D-gliik6z pozitiv FEHLING-reakciét ad (reakciéegyenlet: lasd Glucosum anhydricum cikkely C.
azonositas).

CH,0OH CHO
H—T—OH H—T—OH
HO—T—H KMnO, HO—TH
H——OH oxidacio H——OH
H——OH H——OH
CH,OH CH,OH
D-glik6z
SULFADIMIDINUM
Szulfadimidin
CHs
N o’
o._ 0 |
N
S NS
N)\N CHs
H
HoN
C12H14N4025 Mr 278,3
Definicié

4-Amino-N-(4,6-dimetilpirimidin-2-il)benzolszulfonamid. Tartalom: 99,0-101,0% (szaritott anyagra).

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér por, illetve kristalyok.
Oldékonysag: vizben alig oldodik; acetonban oldodik; etanolban (96%) kevéssé oldodik. Alkalilugok és hig
asvanyi savak oldjak.
Antibakteridlis hatdsu szulfonamid-szarmazék.

Azonositas

A. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

B. Vékonyréteg-kromatogréafias vizsgalat.

C. 3 g anyagot szaraz kémcs6be mérink. A 45°-0s szoghen megdontétt kémcsd also részét szilikonolaj
furdébe martjuk és kb. 270 °C-ig hevitjiuk. A vizsgaland6 anyag elbomlik és a kémcsd falara fehér vagy

sérgasfehér szublimétum valik ki. Az R toluolbdl atkristalyositott, majd 100 °C-on széritott szublimatum
olvadéspontja 150-154 °C (2.2.14).

A szulfadimidint hevitve 2-amino-4,6-dimetilpirimidin keletkezik, mely a kémcsé falara szubli-
mal.
CH3

Szulfadimidin
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D. Kb. 5 mg anyagot R témény sésav 103 g/l-es oldatanak 10 ml-ében oldunk. Az oldat 1 ml-ét R vizzel 10
ml-re higitjuk. Ezen oldattal, tovabbi savanyitas nélkil elvégezve; az aromas primer aminok azonossagi
reakciojat (2.3.1), az elGirt valtozéas észlelheté.

Vizsgalatok

Az oldat killleme. 0,5 g anyagot 5 ml R higitott natrium-hidroxid—oldat és 5 ml R viz elegyében oldunk. Az
oldat szine nem lehet er6sebb, mint az Ss, a BSs vagy a ZSs szin—mértékoldaté (2.2.2, Il. médszer).

Tajékoztatd vizsgalatok

1. Széaraz kémcs6ben hevitve sarga szinl cseppé olvad. Er6sebb hevitéskor megbarnul, majd megfeke-
tedik.

2. Lasd Sulfadimidinum cikkely ,, Az oldat killeme” pont.

3. Lasd Sulfadimidinum cikkely D. azonositas.

SULFUR AD USUM EXTERNUM

Kén kils éleges hasznalatra
S A 32,07

Definicié
Tartalom: 99,0-101,0%.

Sajatsagok
Killem: sarga por.

Oldékonysag: vizben gyakorlatilag nem oldddik; szén-diszulfidban oldédik; névényi olajokban kevéssé
oldédik.

Op.: kb. 120 °C.
A szemcsék tdbbségének mérete kisebb 20 um-nél és csaknem valamennyi részecske kisebb 40 um-nél.

Keratolitikus, enyhe antiszeptikus, gomba- és parazita6lé tulajdonsaga miatt a bérgydgya-
szatban alkalmazzak.

Azonositas
A. Levegé jelenlétében hevitve, kék langgal ég. A fejl6dd kén-dioxid a megnedvesitett R kék lakmuszpapir
szinét pirosra valtoztatja.
A leveg6 oxigénjével a kén jellegzetes szagl kén-dioxidda ég el, mely vizzel kénessavva
alakul. A savas kozeg a lakmuszpapir szinvaltozasat okozza. A lakmusz szinvaltozasanak
pH-tartomanya: 5 (vorés) — 8 (kék).
S+ 02 - SO2
SOz + H2O == H2S03 == H* + HSO3~ == 2 H* + S0O3%"
B. 0,1 g anyagot 0,5 ml R bromos vizzel elszintelenedésig melegitiink. Ezutan 5 ml R vizet adunk a ke-

verékhez és megszirjik. A sziredékkel a szulfation a) pont szerinti azonossagi reakcidjat elvégezve
(2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd.

Brom hatasara a kén szulfatta oxidalédik.

S+ 3Br2+4H0 - SO42 + 6 Br + 8 H*

Kén kils 6leges hasznalatra
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Vizsgalatok

S oldat. 5 g anyaghoz 50 ml R desztillalt vizbdl készitett R szén-dioxid-mentes vizet adunk. Ezutan a
keveréket gyakori razogatas kézben 30 percig allni hagyjuk, majd megsz(irjik.

Az oldat killleme. Az S oldat szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Szag (2.3.4). A vizsgaland6 anyagnak nem lehet hidrogén-szulfid szaga.

Savassag, ligossag. Az S oldat 5 ml-e 0,1 ml R1 fenolftalein—oldattal elegyitve szintelen legyen, de
0,2 ml 0,01 M nétrium-hidroxid—mérdoldattol piros szinlre valtozzék. Az igy nyert oldat 0,3 ml 0,01 M sésav-
mérdoldat hozzaadasara szintelenedjék el, majd 0,15 ml R metilvérés—oldat hozzaadasara narancsvoros
szinl legyen.

A kén vizes razadéka enyhén savas—semleges kémhatasu, ezért kevés lig hozzaadasara
enyhén lugossé valik. A fenolftalein indikator szinvaltozdsanak pH-tartoménya: 8,2 (szintelen)
— 10,0 (piros), a metilvorésé: 4,4 (voros) — 6,0 (sérga).
Klorid (2.4.4): legfeljebb 100 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 5 ml-ét R vizzel 15 ml-re higitjuk.
Szulfat (2.4.13): legfeljebb 100 ppm. A vizsgéalathoz az S oldat 15 ml-ét hasznaljuk.

Szulfid. 10 ml S oldathoz 2 ml R tompitooldatot (pH 3,5) és R élom(ll)-nitrat R szén-dioxid-mentes vizzel
frissen készitett, 1,6 g/l-es oldatabél 1 mi-t adunk, majd az elegyet dsszerazzuk. 1 perc elteltével oldat
szine nem lehet er8sebb, mint az egyidejlileg készitett 6sszehasonlit6 oldaté. Az 6sszehasonlité oldatot 1
ml R dlom-mértékoldat (10 ppm Pb2*), 9 ml R szén-dioxid-mentes viz, 2 ml R tompit6éoldat (pH 3,5) és 1,2
ml R tioacetamid—reagens elegyitésével készitjik.

A szulfidszennyezést fekete 6lom(ll)-szulfid csapadékként mutatjuk ki. Az 6sszehasonlité ol-
datban a szulfidcsapadékot a tioacetamid hidrolizise soran felszabadul6 kénhidrogén képzi
(l&sd ,Hatarértékvizsgalatok”, 2.4.8/A. pont magyarazata).

Pb2* + S2- _, PbS

Tajékoztatd vizsgalat

1. Lé&sd Sulfur ad usum externum cikkely A. azonositas.

TETRACAINI HYDROCHLORIDUM

Tetrakain-hidroklorid

0 CHy

N<
07 ""CH;

H3C/\/\H

C15H25CIN 202 M, 300,8
Definicio
[2-(Dimetilamino)etil]-[4-(butilamino)benzoét]-hidroklorid.
Tartalom: 99,0-101,0% (szaritott anyagra).
Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kissé nedvszivo, kristalyos por.
Oldékonysag: Vizben béségesen oldadik; etanolban (96%) oldodik.

Tetrakain-hidroklorid



Tetracaini hydrochloridum 219

Kb. 148 °C-on megolvad; eléfordulhat azonban két tovabbi kristalyformaja is, amelyek kodzul az egyik kb.
134 °C-on, a masik kb. 139 °C-on olvad meg. A kiilénb6z6 kristalyformak elegyei 134 °C és 147 °C kozott
olvadnak.

Helyi érzéstelenité.

Azonositas

A. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

B. 10 ml S oldathoz (lasd Vizsgalatok) 1 ml R ammonium-tiocianat—oldatot elegyitlink. Fehér, kristalyos
csapadék valik le. Az R vizbél atkristalyositott, majd 80 °C-on 2 dran &t szaritott kristalyok kb. 131 °C-
on olvadnak (2.2.14).

A tetrakain tiocianattal vizben rosszul oldddo, jellemzd olvadaspontd sét képez.

C. Kb. 5 mg anyagot 0,5 ml R flistdlgé salétromsavval vizfiirdén szarazra péarologtatunk. Leh(lés utan a
maradékot 5 ml R acetonban oldjuk. Az oldat 1 ml alkoholos 0,1 M kalium-hidroxid—oldat hozzaadasara
ibolyaszin( lesz.

A salétromsavas beparlas soran fétermékként a tetrakain 3,5-dinitro-nitraminszarmazéka ke-
letkezik, mely a lugos kdzegben deprotonalédd acetonnal ibolyaszinl MEISENHEIMER-komp-
lexet képez (VITALI-MORIN-reakcid). A reakcié a prokain, a tetrakain és a lidokain megkulon-
boztetésére alkalmas (a lidokain esetén zold, a prokain esetén pedig barnasvoros szinezédés

keletkezik).
GHis
N
0" >"""CH,
N 0
HsC N
3 H )
HsC~ CHj
HNO3iA )
0 (I:H3 lOH
0,N N
2 o/\/ CHj o
He” ™ N A -
3 | H3C CH2
NO, NO,
| |
o 0 CH3 ¢ 0 CHs
+
___N N 0,N N
0 07 " CH; <—> g 0" " CH,
H CH H CH
H3C/\/\l|\l 3 H3C/\/\/N 3
+
NO, NO _ Nl -
2 2 0 02N -5-N~q o}

ibolyaszin G Meisenheimer-komplex
D. A kloridion a) pont szerinti azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd. Az S
oldatot vizsgaljuk.
Vizsgalatok

S oldat. 5,0 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 50 ml-re oldunk.

Az oldat killleme. Az oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. mddszer). Az S oldat 2 ml-ét R vizzel
10 ml-re higitjuk.

Tetrakain-hidroklorid
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Tajékoztatd vizsgalatok

1. Lé&sd Tetracaini hydrochloridum cikkely ,Az oldat kiilleme” pont.

2. 1,0 ml S oldatot 4,0 ml R vizzel és 1,5 ml R kdlium-tiocianat—oldattal elegyitiink. Fehér, kristalyos csa-
padék keletkezik, amely melegitéskor feloldodik, de kihiilés kdzben fényld kristalytik alakjaban ujbdl
kivalik.

A gybgyszerkényvben hivatalos helyi érzésteleniték kozul tiocianattal csak a tetrakain képez
vizben rosszul old6dé sot.

3. Az S oldat masik 1,0 ml-ét 4-5 csepp R higitott salétromsavval és R1 ezist-nitrat—oldat 1,0 ml-ével
elegyitjuk. Fehér csapadék keletkezik.

EzUst-klorid csapadék keletkezik.

THEOBROMINUM

Teobromin

C7HsgN4O> M, 180,2
Definicié

A teobromin széritott anyagra vonatkoztatott 3,7-dimetil-3,7-dihidro-1H-purin-2,6-dion-tartalma 99,0—
101,0%.

Sajatsagok
Fehér vagy csaknem fehér por. Vizben és etanolban alig oldddik; ammania—oldatban kevéssé oldédik. Hig
alkalilugok és asvéanyi savak oldjak.

Kodhogéscsillapitd, enyhe diuretikus és kézponti idegrendszeri stimulalé hatdsa alkaloid.

Azonositas

A. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

B. Kb. 20 mg anyagot 2 ml R1 higitott ammaénia—oldatban, enyhén melegitve oldunk. Az oldatot lehditjik,
majd 2 ml R2 ezist-nitrat—oldatot elegyitiink hozza. Az oldat tiszta marad. Néhany perc forralas utan
fehér kristalyos csapadék valik ki belble.

Ezlstionokkal a teobromin vizben rosszul old6dd ezistsoja keletkezik, mely ammaénia—oldat-
ban diammin-eziist—komplex képz&désével oldédik. Az ammoniat kiforralva az oldatbdl, le-
véalik a teobromin-eziistsd. A reakcié a xantinszarmazékok megkilénboztetésére is alkalmas.
Az ammonia—oldatban oldddo teofillin eziistséja sem vizben, sem ammaonia—oldatban nem
oldédik. A koffein nem tartalmaz savas protont, ezért rosszul oldédik ammonia—oldatban és
nem reagal eziistionokkal.

Teobromin
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0 CH3 CH3
A e — )t

CH

CHy
AgN
g )t )+ 2NHz+ Hy0 )\)t )+ Ag(NHg)," + OH ™

Hs Hs

C. A xantin-szarmazékok azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozas észlelhetd.

Vizsgalatok

Savassag. 0,4 g anyaghoz 20 mlforré R vizet adunk és a folyadékot 1 percig forraljuk, majd hagyjuk lehdini
és megszirjuk. A sziiredékhez 0,05 ml R1 brémtimolkék—oldatot elegyitve az oldat sarga vagy sargaszéld
szini legyen, de legfeljebb 0,2 ml 0,01 M néatrium-hidroxid—mérdéoldattol kékre szinezddjék.

A teobromin vizes rdzadéka kdzel semleges kémhatasu. A brémtimolkék indikétor szinvalto-
zasénak pH-tartomanya: 6,0 (sarga) — 7,6 (kék).

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 0,150 g-jat 125 ml forré R vizben kevergetés kézben oldjuk, majd az oldatot 50—60 °C-ra leh(tjik,
és 25 ml 0,1 M ezist-nitrat—oldatot adunk hozza. Az oldatot, 1 ml R fenolftalein—oldatot alkalmazva
indikatorként, 0,1 M natrium-hidroxid—méréoldattal cseppenként rézsaszinig titraljuk.

1 ml 0,1 M nétrium-hidroxid—mérdéoldattal 18,02 mg C7HsN4O2 egyenérték.

A teobromin ezistséjanak levalasztasa soran felszabadulé protonokat (az ezlstsé-képzés

egyenletét lasd Theobrominum cikkely A. azonositas magyarazata) alkalimetriasan titraljuk. A

fenolftalein indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 8,2 (szintelen) — 10,0 (piros).

Vnaon (M) . fnaon - E (Mg/ml) 5
bemérés (mg)

C;HgN40,-tartalom (%) =

Tajékozat6 vizsgalatok
1. L&sd Theobrominum cikkely B. azonositas.

2. L&sd Theobrominum cikkely C. azonositas.

3. 5,0 mlI R vizet 0,05 ml 0,1 M néatrium-hidroxid—oldattal és 2 csepp R1 fenolftalein—oldattal elegyitlink. A
piros szinl oldathoz 0,10 g anyagot adunk. Az oldat piros szine forralas kézben eltlinik, de leh(lés utan
ismét visszatér.

A xantinszarmazékok eltér6 saverdsségén és vizoldékonysagan alapulé egyszeri reakcio
(WINKLER-préba) a koffein, a teobromin és a teofillin megkilonbdztetésére alkalmas. A gyen-
gén savas karakter(i teobromin és teofillin natrium-hidroxiddal sét képeznek (a teobromin
vizben csak melegitésre oldédddik), ezaltal az oldat ligossaga csokken és a fenolftalein piros
szine eltlnik, mig a nem savas karakter( koffein esetén az oldat ligos kémhatasa, azaz a
fenolftalein piros szine megmarad.

Teobromin
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THEOPHYLLINUM

Teofillin
0
H3C. H
N
d | »
07N N
CHj
C7HgN4O2 M: 180,2
Definici6

1,3-Dimetil-3,7-dihidro-1H-purin-2,6-dion. Tartalom: 99,0-101,0% (szaritott anyagra).

Sajatsagok
Kullem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por.
Oldékonysag: vizben kevéssé oldodik; etanolban mérsékelten oldédik. Alkaliligok, ammonia—oldat és as-
vanyi savak oldjak.
Horg6tagito (bronchodilatans), enyhe diuretikus és kdzponti idegrendszeri stimulalé hatasu
alkaloid. A gyégyaszatban féleg az asztma kezelésére alkalmazzak.

Azonositas

A. Olvadaspont (2.2.14): 270-274 °C. A 100-105 °C-on széritott anyagot vizsgéljuk.

B. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgélat.

C. 10 mg anyagot R kalium-hidroxid 360 g/l-es toménységl oldatanak 1,0 ml-ével 90 °C-os vizflirdében
3 percig melegitiink, majd az oldatot R diazotalt szulfanilsav—oldat 1,0 ml-ével reagaltatjuk. Az elegy
lassan voros szinli lesz. Ures kisérletet is végziink.

Lugos oldatban a teofillin pirimidingylrijének hidrolitikus felnyilasaval teofillidin képzédik (a
ligos oldatban anionként), mely diazotalt szulfanilsavval vorés azofestéket (di-, ill. mono-
aniont) képez (teofillidin-reakcid). A diazénium-s6 az elektrondus imidazolgy(ri 2-helyzetébe
kapcsolddik. A koffein és a teobromin csak hosszabb f6zés utan ad hasonlé szinreakciét.

Teofillin
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(0]
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N HN N

AN

|
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D. Az anyag feleljen meg a ,Szaritasi veszteség” pontban (lasd Vizsgalatok) eléirt kévetelménynek.
E. A xantin-szarmazékok azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd.

Vizsgalatok

S oldat. 0,5 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizben melegitéssel oldunk, majd az oldatot lehiitjik és
ugyanezzel az olddszerrel 75 ml-re higitjuk.

Az oldat killleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Savassag. Az S oldat 50 ml-e 0,1 ml R metilvorés—oldattal elegyitve vorés szinl legyen. Legfeljebb
1,0 ml 0,01 M natrium-hidroxid—mérdoldat hozzaadasara az indikator szine sargara valtozzék.

A teofillin vizes oldata gyengén savas kémhatasu. A metilvords indikator szinvaltozasanak pH-
tartoménya: 4,4 (voros) — 6,0 (sarga).

Szaritasi veszteség (2.2.32): legfeljebb 0,5%. Az anyag 1,000 g-jat szaritdszekrényben 105 °C-on
szaritjuk.

Tartalmi meghatarozas

0,150 g anyagot 100 ml R vizben oldunk, majd az oldatot 20 ml 0,1 M ezist-nitrat—oldattal elegyitjik és
Osszerazzuk. Az oldatot 1 ml R1 bromtimolkék—oldat hozzaadasa utan 0,1 M natrium-hidroxid—méré-
oldattal titraljuk.

1 ml 0,1 M nétrium-hidroxid—mérdéoldattal 18,02 mg C7HsN4O2 egyenérték.

A teofillin ezistsojanak levalasztdsa soran felszabadulé protonokat alkalimetriasan titraljuk. A
brémtimolkék indikator szinvaltozasanak pH-tartomanya: 5,8 (sarga) — 7,4 (kék).

0 0 Ag
H3C\N)‘IH> H3C\N)J]:N>
p + Agt —> /

o)\r}l N O)\N N

|
CHj CHs
VnaoH (ml) . fnaon - E (mg/mb) 5
bemérés (mg)

C7HgN405-tartalom (%) =

Teofillin
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Tajékoztatd vizsgalatok
1. Lé&sd Theophyllinum cikkely ,Az oldat killleme” pont.

2. Lasd Theophyllinum cikkely E. azonositas.

3. 5,0 ml R vizet 0,05 ml 0,1 M natium-hidroxid—oldattal és 2 csepp R1 fenolftalein—oldattal elegyitiink. A
piros szinl oldathoz 0,10 g anyagot adunk. Az oldat piros szine razogatas kdzben eltlinik (megkul6n-
boztetés a koffeintél és a teobromintdl).

A xantinszarmazékok eltéré saverésségén és vizoldékonysagan alapulé egyszerl reakcio
(WINKLER-préba) a koffein, a teobromin és a teofillin megkilonboztetésére alkalmas. A gyen-
gén savas karakterl teobromin és teofillin natrium-hidroxiddal sot képeznek (a teobromin
vizben csak melegitésre old6édadik), ezaltal az oldat ligossaga csokken és a fenolftalein piros
szine eltlnik, mig a nem savas karakter( koffein esetén az oldat ligos kémhatasa, azaz a
fenolftalein piros szine megmarad.

THIAMINI HYDROCHLORIDUM

Tiamin-hidroklorid

P

. I ]

HO N Cl', HCl
H3C NH,

C12H18CI2N4OS M, 337,3
Definicio
[3-[(4-Amino-2-metilpirimidin-5-il)metil]-5-(2-hidroxietil)-4-metiltiazolium]-klorid-hidroklorid.
Tartalom: 98,5-101,0% (vizmentes anyagra).

Sajatsagok
Killem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok.
Oldékonysag: vizben béségesen oldodik; glicerinben oldodik; alkoholban kevéssé oldodik.

Vitaminpotlasra (Bi-vitamin), valamint tiaminhiany kovetkeztében kialakul6 idegszoveti karo-
sodasok, ill. szivmikddési zavarok kezelésére hasznaljak.

Azonositas

A. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgalat.

B. Kb. 20 mg anyagot 10 ml R vizben oldunk, az oldathoz 1 ml R higitott ecetsavat és 1,6 ml 1 M natrium-
hidroxid—oldatot elegyitlink, és az elegyet vizfirdén 30 percig melegitjik, majd hagyjuk lehlni. A folya-
dékot 5ml R higitott natrium-hidroxid—oldat, 10 ml R kalium-[hexaciano-ferrat(lll)]-oldat és 10 mI R 1-
butanol hozziadésa utan 2 percig erételjesen razzuk. A felsd, alkoholos fazis intenziv vilagoskék
fluoreszcenciat mutat, kiilénésen 365 nm-es ulraibolya fényben. A vizsgalatot megismeételjik, 1,6 ml 1 M
natrium-hidroxid—oldat helyett 0,9 ml 1 M natrium-hidroxid-oldatot és 0,1 g R vizmentes natrium-szulfitot
alkalmazva. Az oldat gyakorlatilag nem fluoreszkal.

Lugos kdzegben a tiamin protonlehasadassal kondenzalt triciklussa alakul, amelyet a hexa-
ciano-ferrat(lll) butanolba atrazhato, kék szinnel fluoreszkél6 tiokromma oxidal.

Tiamin-hidroklorid
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H3C  iokrém

Amennyiben a reakciot natrium-szulfit jelenlétében végezzik, a szulfitionok metiléncsoporton
torténd nukleofil tamadasaval a tiamin molekula irreverzibilisen felhasad és tiokrom helyett
fluoreszcenciat nem mutaté, pirimidin- és tiazolvdzas termékek keletkeznek.

S N.__CHs
. C 0 HSO5
o NN SN \ N+ HO5S
HaC NH;

C. A kloridion a) pont szerinti azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az elirt valtozas észlelheté.

Vizsgalatok

S oldat. 2,5 g anyagot R desztillalt vizzel 25 ml-re oldunk.

Az oldat killeme.

mértékoldaté (2.2.2, Il. médszer). A vizsgalathoz az S oldat 2,5 ml-ét R vizzel 5 ml-re higitjuk.

Tajékoztatd vizsgalat

1.
2.

Lasd Thiamini hydrochloridum cikkely ,,Az oldat killeme” pont.
Kb. 10 mg anyagot 1,0 ml R vizben oldunk, és az oldatot 1-2 csepp R higitott salétromsavval, majd R1
ezust-nitrat—oldat néhany cseppjével elegyitjik. Fehér csapadék valik le, mely R2 higitott ammédnia—
oldat feleslegében oldddik. Az oldat melegitéskor sarga, késébb barna szinlre valtozik, majd allas
k6zben barna zavarosodas keletkezik.

Amménia—oldatban diammin-ezist—komplexként old6dé ezist-klorid csapadék keletkezik. Az
ammonias oldat melegitése soran a tiazolgylri felnyilik és barnasfekete ezist-merkaptid
képzddik.

N.__CHg
SAg CHO @ m/

HO S N N
CH3 NH»

Az oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem lehet erésebb, mint az S7 vagy ZS7 szin—

Tiamin-hidroklorid
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THYMOLUM

Timol

HsC OH

CHgs
C10H140 M, 150,2

Definicid
5-Metil-2-(metiletil)fenol.

Sajatsagok
Killem: szintelen kristalyok.

Oldékonysag: vizben alig oldadik; etanolban (96%) nagyon b&ségesen oldadik; illéolajokban és zsiros ola-
jokban béségesen oldédik; glicerinben mérsékelten oldédik. Hig alkaliligok oldjak.

Baktérium- és gombaellenes hatasu fertétlenitészer.

Azonositas

A. Olvadaspont: (2.2.14): 48-52 °C.
B. Infravords abszorpciés spektrofotometrias vizsgalat.

C. 0,2 g anyagot 2 ml R higitott natrium-hidroxid—oldatban melegitéssel oldunk, majd 0,2 ml R kloroformot
adunk az oldathoz. Vizfurdén melegitve ibolya szinez6dés keletkezik.

A timol lugos oldatat kloroformmal melegitve ibolyaszin(, difenilmetan-tipusu szinezék kelet-
kezik (GUARESCHI—LUSTGARTEN-reakCié)

CH(CHy), CH( CH3 CH( CH3 CH(CHa), CH( CH3

= O O O
S
OH ~ X

CHs3

D. Kb. 2 mg anyagot 1 ml R vizmentes ecetsavban oldunk. 0,15 ml R témény kénsav és 0,05 ml R témény
salétromsav hozzdadéasara az oldat kékeszoldre szinezédik.

A reakcioban kék szinnel fluoreszkalo timoindofenol-N-oxid és sarga timokinon képzddik. A
két szin keveredése eredményezi a kékeszoéld szinreakciot.

CH(CH3), CH(CHs), CH( CH3
t|m0|ndofenoI-N-OX|d timokinon

Timol
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Vizsgalatok

1. L&sd Thymolum cikkely C. azonositas.
2. Lasd Thymolum cikkely D. azonositas.

TITANII DIOXIDUM
Titan-dioxid
TiO» M 79,9
Definicio
Tartalom: 98,0-100,5%.

Sajatsagok
Kullem: fehér vagy csaknem fehér por.

Oldékonysag:vizben gyakorlatilag nem oldddik. Hig asvanyi savak nem oldjak, de forré tomény kénsavban
lassan feloldédik.

UV-fényt visszaverd sajatsaga miatt fenyvédé krémekben, fehérité sajatsaga miatt kozmeti-
kumokban hasznéljadk. Mivel a szervezetben nem szivédik fel, mint fehér élelmiszerszinezéket
(jeloléfesték) is alkalmazzak.

Azonositas

A. Er6s hevités hatasara a por halvanysargara szinezédik; lehllve azonban visszafehéredik.

B. 5 ml S2 oldatot (lasd Vizsgalatok) 0,1 ml R témény hidrogén-peroxid—oldattal elegyitiink. Az oldat na-
rancsvorosre szinezddik.

A titanilion hidrogén-peroxiddal élénkséarga szinli peroxo-titinsavat képez.
TiO?* + H202 + H2O - H2Ti(02)02 + 2 HF

C. Az S2 oldat 5 ml-ébe 0,5 g granulalt R cinket szérunk. A keverék 45 perc multan ibolyaskék szind lesz.

A titanilion savas kdzegben fém cinkkel titan(lll)-ionna redukalédik, melynek hexaakvakomp-
lexe ibolyaszind.

2 TiO?* + Zn + 4 H* + 10 H20 - 2 [Ti(H20)6]3* + Zn?*

Vizsgalatok

S2 oldat. 300 ml-es roncsol6 lombikban 0,500 g anyagot (m g) 5 g R vizmentes natrium-szulfattal elke-
verink, majd 10 ml R vizet adunk hozza. A vizes keverékhez — a szokasos el6vigyazattal — 10 ml R
témény kénsavat adunk és az elegyet élénken forraljuk, mig tiszta oldatot nem nyeriink. Ez utan lehtjik,
majd lassu Gtemben 30 ml R viz és 10 ml R témény kénsav leh(itott elegyét adjuk hozza. A lombik tartalmat
Ujbdl lehdtjik, majd R vizzel 100,0 ml-re higitjuk.

A titan-dioxid témény sosavval vagy tomény kénsavval melegitve titanilionok képzédése koz-
ben oldodik.

TiO2 + 2 H* - TiO?* + H20

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Titanii dioxidum cikkely A. azonositas.

2. Porcelan- vagy kvarctégelyben 0,20 g anyaghoz 3,0 ml R tdomény kénsavat adunk, és a kénsavg6zok
megjelenéséig hevitjik. A képz6db szuszpenziét lehitjik, R vizzel évatosan 10,0 ml-re higitjuk, és

Titan-dioxid
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szlrjuk. A sziiredék 5,0 ml-éhez 1-2 csepp R tdmény hidrogén-peroxid—oldatot cseppentiink. Az elegy
narancsvorosre szinezédik.

Az oldas soran képzddé titanilionok hidrogén-peroxiddal peroxotitansavat képeznek (lasd
Titanii dioxidum cikkely ,Azonositas” B. pont magyarazata).

3. 0,10 g anyag 2,0 ml R higitott s6ésavban nem oldddik (megkulonbdztetés a cink-oxidtol).

TOSYLCHLORAMIDUM NATRICUM

Tozilkldramid-natrium

O\\s/io _cl
jonait
Na
HsC
C7H,CINNAO,S . 3 H,0 Mr 281,7

Definicid

Natrium-(N-kl6r-4-metilbenzolszulfonimidat)-trihidrat. Tartalom: 98,0-103,0%.
Sajatsagok

Kullem: fehér vagy enyhén sarga, kristalyos por.

Oldékonysag: vizben béségesen oldéodik; etanolban (96%) oldédik.

Fert6tlenitészer, kléros viz helyett hasznalt gydégyszeranalitikai reagens (chloraminum,
kléramin-T). Bomlékonysaga miatt vizes oldata nem tarolhato.

Azonositas

A. Az S oldat (lasd ,Vizsgalatok™) az R piros lakmuszpapirt megkékiti, majd szinét elhalvanyitja.

A tozilkléramid-néatrium vizes oldata ligos kémhatasu; a lakmusz szinvéltozasanak pH-tarto-
manya: 5 (vorés) — 8 (kék). A lakmusz indig6-tipust szinanyagéat a tozilkléramid-nétrium
oxidalja, ezert a kék szin eltlnik.

B. Az S oldat 10 ml-éhez 10 ml R higitott hidrogén-peroxid—oldatot adunk. Fehér csapadék képzdadik,
amely melegitve feloldddik. A forr6 oldatot megsz(rjik és hagyjuk lehilni. Fehér kristalyok képz&dnek.
A lemosott, és 100—105 °C-on széritott kristalyok olvaddspontja (2.2.14) 137-140 °C.
A tozilkloramid-natrium hidrolizise sorén p-toluolszulfonamid keletkezik, melyet olvadaspontja
alapjan azonositunk. A hidrogén-peroxid a hidrolizis soran keletkezd hipoklorittal oxigént
fejleszt, ezaltal a hidrolizis egyensulyi reakcioja teljesen eltolddik a p-toluolszulfonamid kép-
z6désének iranyaba.

O\\ //o O\\ //O

S\N/CI S\NH —
0 ewe = e
a
H3C HsC

p-toluolszulfonamid
OCI- + H202 - 02 + CI- + H20

C. Az anyag 1 g-jat, az ellobbanas kockazata miatt, évatosan izzitjuk. A maradékot 10 ml R vizben oldjuk.
Az oldattal a Kloridion a) pont szerinti azonossagi reakciéjat elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozas
észlelhet6.

Tozilkloramid-natrium
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Izzitasa sorén a tozilkloramid-natrium klértartalma kloridda, kéntartalma pedig szulfatta alakul.
D. Az ,Azonositas” C. pontja szerinti oldattal a szulfation a) pont szerinti azonossagi reakciojat (2.3.1) el-
végezve az el@irt valtozas észlelhetd.

E. Az ,Azonositas” C. pontja szerinti oldattal a natrium b) pont szerinti azonossagi reakciojat (2.3.1) elvé-
gezve az eldirt valtozas észlelhetd.

Vizsgalatok

S oldat. Az anyag 1,0 g-jat R szén-dioxid-mentes vizzel 20 ml-re oldjuk.

Az oldat killeme. Az S oldat tiszta opélossaga nem lehet erésebb, mint a Il. szamu 6sszehasonlito
szuszpenziéé (2.2.1). Az oldat szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

pH (2.2.3): 8,0-10,0. Az S oldatot vizsgaljuk.

Tartalmi meghatarozas

Az anyag 0,125 g-jat csiszolatos tivegdugds lombikban R viz 100 mi-ében oldjuk. Az oldathoz 1 g R kéalium-
jodidot és 5 ml R higitott kénsavat adunk, majd az elegyet 3 percig allni hagyjuk. Az oldatot, 1 ml R
keményit6—oldatot alkalmazva indikatorként, 0,1 M néatrium-tioszulfat-mérdoldattal titraljuk.
1 ml 0,1 M nétrium-tioszulfat-mérgoldattal 14,08 mg C7H7CINaO-S.3H20 egyenértéki.

A tozilkléramid-natrium hidrolizisével képz6dd hipoklorit savas kézegben a jodidot jédda oxi-

dalja, melyet tioszulfattal mériink. A jodid oxidaciojat zart lombikban kell végezni, hogy elke-

riljuk a hipokloritbél savas kézeghen képz6dé (és a jodiddal elreagald) klér elillanasat.

Oy O Oy O

S Sun .
IO TR SR
a
HaC HsC

OCI-+2I"+2H* - I>+ ClI- + H20
I + 2 S2032 o 21 + S406%
VNa,s,0, (M) . fya,s,0, - E (Mg/ml)

CsH-CINaO,S.3H>0-tartalom (%) = . 100
bemérés (mg)

TROMETAMOLUM

Trometamol

OH

NH,
HO OH

C4H11N03 Mr 121,1
Definicid
A trometamol széritott anyagra vonatkoztatott 2-amino-2-(hidroximetil)propan-1,3-diol-tartalma 99,0—
100,5%.
Sajatsagok

Fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por vagy szintelen kristalyok. Vizben bdségesen oldédik; alkoholban
meérsékelten oldodik; etil-acetatban alig oldadik.

Trometamol
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Metabolikus acidézis kezelésére, valamint gyégyszeres oldatok pH-janak beéllitasara alkal-
mazzak (triszpuffer). Vizelethajté hatasa is van (ozmotikus diuretikum).

Azonositas

A. Az S oldat (Id. Vizsgalatok) erdsen lagos (2.2.4).
A trometamol bazikus nitrogénje miatt az oldat lugos kémhatasu.
OH OH

+
NH» o NH3 =

B. Olvadéaspont (2.2.14): 168-174 °C.
C. Infravoros abszorpcios spektrofotometrias vizsgalat.
D. Vékonyréteg-kromatogréafias vizsgalat.

Vizsgalatok

S oldat. 2,5 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 50 ml-re oldunk.

Az oldat kiilleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

pH (2.2.3): 10,0-11,5. A frissen készitett S oldatot vizsgaljuk.

Klorid (2.4.4): legfeljebb 100 ppm. A vizsgalathoz az S oldat 10 ml-éhez 2,5 ml R higitott salétromsavval
elegyitjik, majd R vizzel 15 ml-re higitjuk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 10 ppm. A vizsgalathoz 2,0 g anyagot 10 ml R vizben oldunk. Az oldatot
R1 s6savval semlegesitjik, és R vizzel 20 ml-re higitjuk. Az oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 6sszehasonlité
oldat készitéséhez R 6lom—mértékoldatot (1 ppm Pb2*) hasznalunk.

Vas (2.4.9): legfeljebb 10 ppm. A vizsgalathoz 1,0 g anyagot R vizzel 10,0 ml-re oldunk.

Tartalmi meghatarozas

0,100 g anyagot 20 ml R vizben oldunk. Az oldatot 0,2 ml R metilvérés—oldat hozzdadasa utan 0,1 M
s@sav—mérdoldattal addig titraljuk, amig az indikator szine sargéarol pirosra nem valtozik.

1 ml 0,1 M sésav—méréoldattal 12,11 mg C4H11NOs egyenértékd.

A trometamolt egyértéki bazisként, sésavval titraljuk. A metilvords indikator szinvaltozasanak
pH-tartomanya: 4,4 (voros) — 6,0 (sarga).
OH OH

+
NH, o NH3 _
HoéQ/OH tHO0 = HoéQ/OH + OH

\Y ml) . f . E (mg/ml
C4H11NO3-tartalom (%) = Het (1) - Trci (mg ) . 100

bemérés (mg)

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lasd Trometamolum cikkely ,Az oldat kiilleme” pont.

2. L&sd Trometamolum cikkely A. azonositas.

3. Az S oldat 2,0 ml-ét 2,0 ml R higitott kénsavval és 2 ml R natrium-perjodat—oldattal elegyitve forraljuk.
Formaldehidszag érezhetd. Lehiilés utdn az oldat 2,0 ml R higitott natrium-hidroxid—oldattal forralva
ammaoniaszagot araszt.

A trometamol perjodatos oxidaciéjaval formaldehid és ammonia keletkezik.

Trometamol
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UREUM

Karbamid

O

J

HoN~ “NH,
CH4N,0O M; 60,1

Definicid
Karbamid.
Tartalom: 98,5-101,5% (szaritott anyagra).

Sajatsagok
Kullem: fehér vagy csaknem fehér kristalyos por vagy atlatszo kristalyok; enyhén nedvszivo.

Oldékonysag: vizben nagyon béségesen oldodik; alkoholban oldddik; diklormetanban gyakorlatilag nem
oldodik.

Hidratalé és hamlaszté kendcsokben alkalmazzak; intravénasan adva diuretikus hatasu (oz-
motikus diuretikum).

Azonositas

A. Olvadaspont (2.2.14): 132-135 °C.
B. Infravords abszorpcids spektrofotometrias vizsgélat.

C. 0,1 g anyagot 1 ml R vizben oldunk. 1 ml R tdmény salétromsav hozzaadasara fehér, kristalyos csa-
padék keletkezik.

A karbamid igen gyenge bazis; salétromsavval nitratsét képez, mely vizben rosszul oldédik.

o o
)J\ + HNO3 —>
H,N~ “NH, HoN~ TNH, . HNOg
D. 0,5 g anyagot kémcsében elfolydsodasig, majd az olvadék zavarossa valasaig melegitink. Leh(lés utan
az anyagot 10 ml R viz és 1 ml R higitott natrium-hidroxid—oldat elegyében oldjuk, majd 0,05 mI R réz(ll)-
szulfat—oldatot adunk hozza. Vorésesibolya szin keletkezik.

A karbamid melegités hatasara, ammoniafejlédés kézben biuretté és cianursavva alakul Az
oldat pH-jatél és a biuret/Cu?* ardnytol fiiggéen a biuret réz(ll)-ionokkal zold (savas kézegben),
illetve ibolya vagy voros (lugos kézegben) szinl komplexet képez.

o O o P
AN JUJL o HNTONH gy

HZNJ\NH2 At N A A

(@) N (0]
H
biuret cianursav

Karbamid
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i HN
2 MU +cur +a0H — N + 4 H,0

O O

2 . NJ\NJ\NH +2Cu®* + 60H —> HO\: :OH + 4 H,0
2 2 {
H

Vizsgalatok

S oldat. 10 g anyagot R vizzel 50 ml-re oldunk.

Az oldat kiillleme. Az oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. moédszer). 2,5 ml S oldathoz 7,5 ml
R vizet adunk.

Lugossag. 2,5 ml S oldathoz 7,5 ml R vizet és 0,1 ml R metilvoros—oldatot elegyitiink. Az oldat 0,4 ml 0,01
M s6sav—mérdoldat hozzaadasara vordsre vagy narancsszinire valtozzék.

A karbamid vizes oldata kézel semleges kémhatasu. A metilvoros indikator szinvaltozasadnak
pH-tartomanya: 4,4 (voros) — 6,0 (sarga).

Biuret: legfeljebb 0,1%. 10 ml S oldathoz 5 ml R vizet, R réz(ll)-szulfat 5 g/l ttménységi oldatanak
0,5 ml-ét és 0,5 ml R tdmény natrium-hidroxid—oldatot elegyitlink. 5 perc elteltével az oldat vorosesibolya
szine nem lehet intenzivebb, mint az egyidejlileg és azonos médon, R biuret 0,2 g/l tdiménységl oldatanak
10 ml-ével késziilt 6sszehasonlitd oldaté.

Ammoénium (2.4.1): legfeljebb 500 ppm. Az S oldat 0,1 ml-ét vizsgaljuk.

Nehézfémek (2.4.8/A): legfeljebb 10 ppm. Az S oldat 10 ml-ét R vizzel 20 ml-re higitjuk. Az igy készilt
oldat 12 ml-ét vizsgaljuk. Az 6sszehasonlito oldatot R 6lom—mértékoldattal (1 ppm Pb?*) készitjik.

Tajékoztatd vizsgalatok

1. Lasd Ureum cikkely D. azonositas.
2. L&sd Ureum cikkely ,Az oldat killeme” pont.

VANILLINUM

Vanill in

X
H3CO CHO

CsHgOs3 M, 152,1

Vanillin
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Definicid

A vanillin szaritott anyagra vonatkoztatott 4-hidroxi-3-metoxibenzaldehid-tartalma 99,0-101,0%
Sajatsagok

Fehér vagy kissé sargas, kristalyos por vagy tikristalyok. Vizben kissé oldodik; alkoholban és metanolban
b&ségesen oldddik. Hig alkaliligok oldjak.

Gyégyszertechnoldgiai segédanyag (illatanyag), ill. élelmiszer-adalékanyag. Gyogyszeranali-
tikai reagensként is hasznaljak.

Azonositas

A. Olvadaspont (2.2.14): 81-84 °C.
B. Infravords abszorpciés spektrofotometrias vizsgélatot.

C. A ,Rokon vegylletek” vizsgélat soran nyert kromatogramokat bepermetezés utdn nappali fényben ér-
tékeljuk. A b) vizsgalati oldat kromatogramjanak féfoltja — helyét, szinét és méretét tekintve — egyezzék
meg az a) dsszehasonlito oldat kromatogramjanak féfoltjaval.

D. A vizsgaland6 anyag telitett oldatanak 5 ml-éhez 0,2 ml R1 vas(lll)-klorid—oldatot elegyitiink. Kék szin
keletkezik. 80 °C-ra melegitve az oldat szine barnara valtozik. Leh(itve fehér csapadék keletkezik.

A vanillin — mint fenolszarmazék — vas(lll)-ionokkal szines komplexet képez. Melegitve a
komplex elbomlik és a vas(lll)-ionok a vanillint dehidrodivanillinné (op: 302-305 °C) oxidaljak,
mely kivalik a leh(itott oldatbdl.

CHO
CHO
Fe¥*, A O CHO
2 — . > H3CO
H3CO oxidacio HO
OH HO

OCHg
dehidrodivanillin

Vizsgalatok

Az oldat killeme. 1,0 g anyagot R alkohollal 20 ml-re oldunk. Az oldat tiszta legyen (2.2.1). Szine nem
lehet er6sebb, mint a Bes szin—mértékoldaté (2.2.2, Il. mddszer).

Tajékoztatd vizsgalat

1. Lasd Vanillinum cikkely ,,Az oldat kiilleme” pont.
2. Lasd Vanillinum cikkely D. azonositas.

ZINCI| OXIDUM
Cink-oxid

Zn0O M: 81,4
Definicio

Tartalom: 99,0-100,5% (kiizzitott anyagra vonatkoztatva).

Cink-oxid
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Sajatsagok
Kullem: laza, fehér vagy enyhén sargas arnyalatu fehér, kemény szemcséktél mentes amorf por.

Oldékonysag: vizben és etanolban (96%) gyakorlatilag nem oldédik. Hig szervetlen savak oldjak.

A bérgydgyaszatban szaritd, enyhe adsztringens sajatsaga folytan szuszpenziékban, hint6-
porokban és kendcsokben alkalmazzak. UV-sugarakat visszaver§ képessége miatt napéges
elleni készitményekben is hasznéljak.

Azonositas

A. Erésen hevitve megsargul, lehitve a sarga szin eltlnik.

B. 0,1 g anyagot 1,5 ml R higitott sésavban oldunk, az oldatot R vizzel 5 ml-re higitjuk. A cinkion
azonossagi reakcidjat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozasok észlelhetdk.

A cink-oxid sésavban cink-klorid képzédése kdzben oldodik.

ZnO + 2 H* o Zn%* + H20

Vizsgalatok

Lugossag. 1,0 g anyagot 10 ml forr6 R vizzel razunk. Hozzaadunk 0,1 ml R fenolftalein—oldatot, majd
megszirjik. Ha a sziiredék piros szind, legfeljebb 0,3 ml 0,1 M s6sav—mérdoldattdl szintelenné kell val-
toznia.

A cink-oxid vizes razadéka enyhén lugos kémhatasu. A fenolftalein indikator szinvaltozasanak
pH-tartomanya: 8,2 (szintelen) — 10,0 (piros).

Karbonat és savakban nem old6dé anyagok. 1,0 g anyagot 15 ml R higitott s6savban oldunk. Az
anyagnak pezsgés nélkul kell oldédnia. Az oldat opalossaga nem lehet erésebb, mint a Il. 8sszehasonlito—
szuszpenzidé (2.2.1). Az oldat szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Karbonatszennyezés estén a savas oldat szén-dioxid fejlédés miatt pezseg.
Arzén. (2.4.2/A): legfeljebb 5 ppm. 0,2 g anyagot vizsgalunk.

Vas. (2.4.9): legfeljebb 200 ppm. 50 mg anyagot 1 ml R higitott s6savban oldunk és R vizzel 10 ml-re
higitjuk. Ehhez a vizsgalathoz 0,5 ml R tioglikolsavat hasznalunk.

Tartalmi meghatarozas

A cinket komplexometriasan titraljuk (2.5.11). A vizsgalathoz 0,150 g anyagot R higitott ecetsavban oldunk.
1 ml 0,1 M nétrium-edetat-mérdoldattal 8,14 mg ZnO egyenértékd.

A cink-oxid savas oldasakor képz&d6 cinkionokat komplexometriasan titraljuk. A titralas soran
Zn>—EDTA komplex képzdédik.

Zn?* + HaY2 o ZnY?- 4 2H* Y4 (COZ

-~ N. _CO,
0,C NT OS2

-

0,C

Vepta (MI) . fepra - E (Mg/ml)

bemérés (mg)

ZnO-tartalom (%) = 100
Tajékoztatd vizsgalat

1. Lasd Zinci oxidum cikkely A. azonositas.

2. Lé&sd Zinci oxidum cikkely B. azonositas.

Cink-oxid
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ZINC| SULFAS HEPTAHYDRICUS

Cink-szulfat-heptahidrat
ZnS04 .7 HO M: 287,5
Definicid
Tartalom: 99,0-104,0 %.
Sajatsagok
Kullem: fehér, kristalyos por vagy szintelen, attetszd kristalyok; elmallasra hajlamos.

Oldékonysag: vizben nagyon béségesen oldédik; alkoholban gyakorlatilag nem oldodik.
Antiszeptikus és adsztringens hatasu vegyilet. A szemészetben koétéhartyagyulladas (con-

junctivitis) esetén alkalmazzak.
Azonositas

A. A szulfation azonossagi reakcioit elvégezve (2.3.1) az eldirt valtozasok észlelheték. Az S oldatot (lasd
Vizsgalatok) vizsgaljuk.

B. A cinkion azonossagi reakciojat elvégezve (2.3.1) az el6irt valtozas észlelhetd. Az S oldatot vizsgaljuk.

C. Az anyag feleljen meg a tartalomra el8irt kdvetelményeknek.

Vizsgalatok

S oldat. 2,5 g anyagot R szén-dioxid-mentes vizzel 50 ml-re oldunk.
Az oldat kiilleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) és szintelen legyen (2.2.2, Il. médszer).

Tartalmi meghatarozas

A cinket komplexometriasan titraljuk (2.5.11). A vizsgalathoz 0,200 g anyagot 5 ml R higitott ecetsavban
oldunk.

1 ml 0,1 M natrium-edetat—mérdéoldattal 28,75 mg ZnS04.7H20 egyenértékd.

A cink-szulfat savas oldasakor képz6dd cinkionokat komplexometriasan titraljuk. A titralas
soran Zn?*—EDTA komplex képzdédik.

Zn2* + HaY2 L ZnY? + 2H* Y4 (Coz
= /\N/\/NVCOZ_

Vepta (MI) . fepra - E (Mg/ml)

bemérés (mg)

ZnS04.7H,0-tartalom (%) = 100

Tajékoztatd vizsgalat
1. Lé&sd Zinci sulfas heptahydricus cikkely ,Az oldat kiilleme” pont.

2. Lé&sd Zinci sulfas heptahydricus cikkely A. azonositas.
3. Lasd Zinci sulfas heptahydricus cikkely B. azonositas.

Cink-szulfat-heptahidrat
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KERDESEK

A Gyogyszerkonyv el6irdsai szerint milyen vizet lehet a vizsgalt anyagok oldasara, illetve a reagensoldatok
elkészitésére hasznalni?

Hogyan befolyasoljak a mennyiségi viszonyok az eziist-klorid csapadék ammanias oldasat?

Milyen illékony anyag keletkezik a kloridion kromatos/dimetilkarbazidos gydgyszerkényvi azonossagi reak-
cijaban? Az itt szereplé harom reakcio kozil melyikben torténik oxidoredukcié?

Miért fontos, hogy az 6sszehasonlité vizsgalatok soran egyforma folyadékszint legyen a két kémcsdben?
Miért nem oldalrdl hasonlitjuk 6ssze a kémcsoévek tartalmat? Milyen héttér folott kell a kémcsovek tartalmét
Osszehasonlitani?

A gyogyszerkonyvi definicid szerint mit jelet, hogy egy oldat ,tiszta” és ,szintelen”?
Hogyan kell elkésziteni a szin—-mértékoldatokat?
Hogyan kell elkésziteni az 6sszehasonlité opélossagi szuszpenzidkat?

Miért mindegy, hogy sésav- vagy natrium-hidroxid-méréoldatot hasznalunk a savassag-ligossag
vizsgalatakor, ha a natrium-klorid oldatunk bromtimolkék indikator hozzédadaséara zold szind lesz?

Mit jelent a ,hatar” a hatarérték-vizsgalatban? Honnan tudjuk, hogy hol a ,hatar”, azaz mi az 6sszehasonlité
vizsgalati oldat szerepe?

Mi az 6lom-acetattal atitatott vatta szerepe az arzén hatarérték-vizsgalatban? Mi térténhetne, ha kihagy-
nank?

Miért mutathatdk ki a vas(lll)-ionok a vas hatarérték-vizsgalatban, ha tioglikolsavval a vas(ll)-ionok képez-
nek komplexet? Miért van akkor mégis vas(lll) a szines végtermékben?

Miért elébnybsebb a nehézfém hatarérték-vizsgalatot natrium-szulfid-oldattal végezni tioacetamid-reagens
helyett? Miért kell a tioacetamid-reagenst mindig frissen késziteni?

Hogyan rendelkezik a Gyogyszerkdnyv arrdél, hogy felhasznalhat6-e gyogyszerkészitésre egy olyan alap-
anyag, amelyben a gydgyszerész egy doglott csotanyt talal?

Hogyan kell kiszamitani egy Gyogyszerkdnyvi tartalmi meghatarozas végeredményét?

Milyen szervetlen gyogyszeranalitikai célra hasznalhat6 az elemi kl6r? A gyakorlaton hogyan generéljuk?
Milyen reakcion alapul a Karl Fischer-féle vizmeghatarozas?

Hogyan lehetséges a kén-dioxid gaz azonositasa?

Hogyan lehet a jédoldatot elszintelenité szulfit és tioszulfat sékat megkilonbdztetni?

Mi torténik, ha a natrium-tioszulfat vizes oldataba sésavat csepegtetiink?

Milyen kémhatasu a natrium-jodid, az ammanium-klorid és a nétrium-szulfit vizes oldata? Hogyan befolya-
soljak az alkotorészek egy s6 vizes oldatdnak kémhatédséat?

Hogyan torténik a primer és a szekunder foszfatok megkuilonbdztetése?
Hogyan fligg a j6d—keményité komplex szine a hémérséklettél? Mi a szinvaltozas oka?

Mi az oka annak, hogy a kalium-jodid gyégyszerkényvi tartalmi meghatarozasa soran a titralas elsé felében
a titrlt oldat szine sététedik, a masodik felében viszont halvanyodik?

Milyen arzénkimutatasi reakcidk taldlhaték meg a Gydgyszerkdnyvben?

Hogyan reagélnak a bizmut(lll)-ionok jodiddal?

Cink-szulfat-heptahidrat
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Milyen szinvéltozas torténik a bizmut-szubnitrat és a cink-oxid hevitése sordn? Hogyan valtozik a szinik,
ha ismét lehllnek?

Milyen tipusu reakcid zajlik le az aktivalt szén adszorbealéképességének fenazon alkalmazasaval torténé
gyogyszerkonyvi meghatarozasa soran? Miért okoz hibat, ha a végpontjelzésre az el6irtnal tdbb indikatort
hasznalunk?

Hogyan lehet egy reakciéban fejl6d6 szén-dioxid gazt kimutatni?
Milyen reakci6 torténik a boratok langfestéssel torténd kimutatasa soran?
Hogyan lehet megkuldénboztetni a natrium-bromidot, a kalium-bromidot és az ammaénium-bromidot?

Miért kell Ggyelni a reakcioidé (5 perc) betartdsara a kalium-bromid bromatszennyezésének Gyégyszer-
kényv szerinti vizsgalata soran? Mi torténhet, ha az elegyet hosszabb ideig hagyjuk allni?

Mire hasznéljak a vas(ll)-szulfatot és a vas(lll)-kloridot a gyégyszeranalitikaban?
A mangan milyen oxidacios szammal fordul el vegyuleteiben? Milyen szinliek ezek az anyagok?
Hogyan torténik a permanganometrias titraldsok végpontjelzése?

Miért kell visszaméréses modszert alkalmazni a kalcium-hidrogén-foszfat gyogyszerkdnyben szereplé
komplexometrias meghatarozasaban?

Hogyan lehet megkildénboztetni a natrium-hidrogén-karbonatot és a natrium-karbonatot?

Gyébgyszerkonyvi analitikai reakcibik alapjan hogyan lehetséges a natrium-karbonétot, a k&lium-karbonatot,
a litium-karbonétot és a kalcium-karbonatot megkulénboztetése?

Gyégyszerkonyvi reakci6ik alapjan hogyan lehet megkulldnbdztetni a kalium-kloridot és a kélium-
perkloratot?

Hogyan lehetséges a kalium-bromid és a kalium-jodid megkulénboztetése Gydgyszerkényvi azonossagi,
illetve tajékoztatd vizsgalataik alapjan?

Miért szintelenedik el a fenolftalein indikator, ha a bérax vizes oldatdhoz glicerint adunk?
Miért nem lehet a szilikat azonositasat porcelantégelyben végezni?

Miért kell a Ferrum ad preaparationes homoeopathicas gyogyszerkdnyvi tartalmi meghatarozasa soran
Ggyelni a mintael6készités idétartamanak betartasara, illetve a gyors szlrésre?

Mi a foszforsav szerepe a Ferri chloridum hexahydricum vas(ll)-szennyezésének gyodgyszerkdnyv szerinti
vizsgalataban?

Gyégyszerkonyvi analitikai reakcidik alapjan hogyan lehetséges az aluminium-szulfat és a cink-szulfat
megkilonbdztetése?

Gyébgyszerkonyvi azonossagi reakcidk és tajékoztatd vizsgélataik alapjdn hogyan lehetséges a cink-oxid
és a kdnnyl magnézium-oxid megkilénbéztetése?

Gyégyszerkonyvi azonossagi reakciok és tajékoztatd vizsgalataik alapjan hogyan lehetséges az alumi-
nium-szulfat, a cink-szulfat és a magnézium-szulfat-heptahidrat megkilénbéztetése?

Gyébgyszerkodnyvi azonossagi reakciok és tajékoztatd vizsgalataik alapjan hogyan lehetséges az alumi-
nium-szulfat, a cink-szulfat és a magnézium-szulfat-heptahidrat megkulénbéztetése?

Gyébgyszerkodnyvi azonossagi reakcidk és tdjékoztatd vizsgélataik alapjan hogyan lehetséges az ezist-
nitrat, a bizmut-szubnitrat és a kalium-nitrat megkulénboztetése?

Gyégyszerkoényvi azonossagi reakciok és tajékoztatd vizsgalataik alapjan hogyan lehetséges a
magnézium-szulfat-heptahidrat, a konnyl bazisos magnézium-karbonat, a megnézium-triszilikat és a
konnyld magnézium-oxid megkulonboztetése?

Cink-szulfat-heptahidrat
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Hogyan lehet a barium-szulfatot feloldani? Miért fontos, hogy a barium-szulfat gyégyszerkdnyvi azonosita-
sa soran a csapadéktél megszirt, ligos kémhatasu oldatot a szulfat kimutatasa elétt atsavanyitsuk?

Milyen oxidacids szam valtozasok térténnek a kalium-permanganat etanollal térténé gyégyszerkdnyvi azo-
nositasa soran?

Milyen reagensekkel készithet6 azofesték primer aroméas aminokbol?
Milyen reakcion alapul az éter peroxidszennyezésének kimutatasa?

A két vegylulet milyen eltérd tulajdonsagat hasznalja ki a barbital és a fenobarbital gyogyszerkdnyvi tajékoz-
tatd vizsgalatokon alapulé6 megkilénbdztetése?

Mennyi a klér oxidacios szama a tozilkléramid-natriumban?

Mi a magyarazata a tozilkloramid-natrium piros lakmuszpapirral t6rténé reakciéjaban tapasztalhaté szin-
valtozasoknak?

Miért kell a tozilklramid-natrium gyogyszerkdnyvi tartalmi meghatarozasanak elsé részét zart lombikban
végezni?

Milyen jellemz6 szerkezeti elemet tartalmazé vegylletek azonositasara alkalmas a jodoform-préba?
Milyen gyégyszerkonyvi reakciéval kiilonboztetheté meg a morfin-hidroklorid és a kodein-hidroklorid?

A két vegyulet milyen eltéré tulajdonsagat hasznalja ki a kodein-hidroklorid és az etilmorfin-hidroklorid
gyogyszerkonyvi tjékoztatd vizsgalatokon alapulé megkulénbdztetése?

Milyen gydégyszerkonyvi reakciéval kulénbdztethetd meg a benzokain és a lidokain?
Mi a Kdnig-reakcio? Milyen tipusu vegytletek azonositaséra alkalmas?
Mi a Helch-reakcio? Milyen tipusu vegytiletek azonositasara alkalmas?

Hogyan kiilénbdztetheté meg egymastdl a teofillin, a teobromin és a koffein a Winkler-préba alkalmazasa-
val?

Milyen tipusu vegyiletek kimutatdséra alkalmas a thalleiochin-reakcio?
Milyen gydégyszerkonyvi reakciéval lehet a kinin és a kinidin szulfatsoit megkilénboztetni?

Gyébgyszerkodnyvi azonossagi reakciok és tajékoztatd vizsgélataik alapjan hogyan lehet megkilénbdztetni
a glukoézt, a fruktézt, a laktozt és a szachar6zt?

Cink-szulfat-heptahidrat
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TESZTKERDESEK

Egyszer U feleletvalasztas

A felsorolt lehet 6ségek kdzott (A-E) csak egy
helyes valasz van.

1.

Melyik alabbi vegytlet képz&dik a Natrii
chloridum vas(ll)-cianid—szennyezésébdl a
Ph. Hg. VIII. szerinti tisztasagi vizsgalata
soran?

A) Ks[Fe(CN)g]

B) Fe(CN)s

C) Fes[Fe(CN)e)2

D) FesFe(CN)s]a

E) Ka[Fe(CN)e]

Mivé alakul a lodum, amikor elkészitjik a
Ph. Hg. VIII. szerinti tisztasagi vizsgalatai-
hoz szikséges S-oldatat?

A) brém-jodidda

B) j6éd-keményitévé

C) kalium-jodid—j6d komplexszé
D) kalium-jodatta

E) cink-jodidda

Mi képzédik a tioszulfatbél a Natrii thiosulfas
Ph. Hg. VIII. szerinti tartalmi meghatarozasa
soran?

A) diszulfit

B) ditionit

C) tetraszulfit

D) peroxodiszulfat

E) tetrationat

Melyik vegytlet Ph. Hg. VIII. szerinti
azonositasahoz sziikséges indigbkarmin?
A) Natrii thiosulfas

B) Kalii perchloras

C) Kalii chloridum

D) Natrii fluoridum

E) lodum

Melyik alabbi reagensre nincs sziikség a
kaliumion Ph. Hg. VIII. szerinti 4ltalanos

azonosségi vizsgalataihoz?

A) natrium-karbonat—oldat

B) natrium-szulfid—oldat

C) nétrium-acetat—oldat

D) natrium-[hexanitrito-kobaltat(ll)]-oldat
E) L-borkésav

Tioszulfattal szennyezett Natrii iodidum
vizes oldatahoz a Ph. Hg. VIII. tisztasagi
vizsgalata szerint keményité—oldatot és j6d—
mérdoldatot adunk. Osszerazas utan milyen
szini oldatot kapunk?

A) kék

B) szintelen
C) sérga

D) ibolya

E) fehér opalos

Melyik alabbi vegyiilet a Ph. Hg. VllI-ban
hivatalos piros térzsoldat szinanyaga ?

A) vas(lll)-klorid

B) kobalt(ll)-klorid
C) kalium-kromat

D) 6lom(ll)-kromét
E) mangan(ll)-szulfat

Melyik alabbi allitas igaz?

A) A Natrii metabisulfis oldatabol sav
hozzaadasara elemi kén valik ki.

B) A tioglikolsav hidrolizisével kén-hidrogén
képzddik.

C) A glioxal-hidroxianil kalciumionokkal
kloroformban old6do, vorés komplexet
képez.

D) A lagos kalium-[tetrajodo-merkurat(Il)]—
oldatot Dragendorff-reagensnek
nevezzuk.

E) Az mangan-szulfid barnasfekete szini
csapadék.

A Kalii chloridum melyik szennyezésének
Ph. Hg. VIII. szerinti kimutatasa soran
keletkezik nitrogén-monoxid?

A) vas

B) jodid

C) szulfat

D) barium

E) nehézfém

Egyszer (i feleletvalasztas
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10.

11.

12.

Melyik csapadék szine kilénbodzik a

tobbiétdl?

A) dikélium-natrium-[hexanitrito-
kobaltat(ll1)]

B) ezlst-klorid

C) nétrium-[hexahidroxo-antimonéat(V)]

D) kalcium-oxalat

E) diammdnium-kalcium-[hexaciano-
ferrat(I1)]

A Ph. Hg. Vlll-ban hivatalos szin-térzsolda-
tokra, -alapoldatokra és -mértékoldatokra
vonatkoz6 alabbi allitasok kdzul melyik
hamis ?

A) A szin-torzsoldatok szines szervetlen

vizes oldatai.

B) A szin-mértékoldatok a szin-alapoldatok
s6sav-oldattal valé higitasaval
készilnek.

C) A gyogyszerkdnyvben otféle
szinrnyalatd szin-térzsoldat, -alapoldat
és -mértékoldat hivatalos.

D) A szin-alapoldatok a szin-tdrzsoldatok
és sbsav-oldat kombinaciéjaval
készilnek.

E) A B1 szin-mértékoldat szinezettsége
erésebb, mint a B3 szin-mértékoldaté.

Melyik vegytlet Ph. Hg. VIII. szerinti
azonositasahoz szilkséges alizarin-S—
oldat?

A) Calcii sulfas dihydricus

B) Natrii fluoridum

C) Hydrogenii peroxidum 3 per centum
D) lodum

E) Kalii perchloras

13. Melyik allitas igaz?

A) A litium-klorid etanolban oldédik.

B) A cirkonium(lV)-alizarin-S komplex
sarga szin(.

C) A Natrii metabisulfis vizes oldata ligos
kémhatésu.

D) A difenilkarbazid krém(lll)-ionokkal
ibolydsvorés komplexet képez.

E) A Sanger-Black-préba soran az
arzén(lll)-ionok arzén(V)-ionokka
oxidalodnak.

14.

15.

16.

17.

18.

Melyik alabbi reagens szilkséges az arzén
Ph. Hg. VIII. szerinti altalanos hatarérték-
vizsgalatahoz?

A) natrium-hipoklorit

B) natrium-szulfid

C) ammdénia-oldat

D) 6lom(ll)-acetat

E) cink-klorid

Egészitse ki a helyes valasszal az alabbi
mindatot!

A difenilkarbazid ugyanannyi nitrogént
tartalmaz, minta ......

A) tioglikolsav

B) glioxalhidroxianil

C) tioacetamid

D) kélium-[hexaciano-ferréat(ll)]
E) meténamin

Melyik alabbi, Ph. Hg. VIII. szerinti
vizsgélatra vonatkoz6 éllitas hamis ?

A) A Kalii sulfas enyhén ligos kézegben
borostyankdsavval fehér csapadékot
képez.

B) A Natrii fluoridum vizes oldatabol
kalcium-klorid hozzaadasara fehér
kocsonyas csapadék valik le.

C) A Lithii carbonas tdmény sésavas
oldatanak vizfirdén szarazra parolt
maradéka etanolban j6l oldodik.

D) A ammonium hatarérték-vizsgalat soran
Nessler-reagenst alkalmazunk.

E) A Natrii metabisulfis vizes oldatabdl
metoxifenilecetsav—reagens
hozzaadasara fehér csapadék valik le.

Milyen szinl a diamma&nium-natrium-
[hexanitrito-kobaltat(l11)]?

A) fekete

B) séarga

C) piros

D) fehér

E) barna

Melyik csapadék nem képez vizben oldédé
amminkomplexet ammoéniafelesleggel?

A) ezlst-bromid
B) ezust-jodid
C) eziist-foszfat
D) ezlst-klorid
E) cink-hidroxid

Egyszer (i feleletvalasztas
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19. Melyik vegyulet Ph. Hg. VIII. szerinti tartalmi

20.

21.

22.

meghatarozasa torténik kétfazisu
rendszerben?

A) Kalii iodidum

B) Lithii carbonas

C) Hydogenii peroxidum 3 per centum
D) Calcii carbonas

E) Natrii thiosulfas

Melyik &llitas hamis ?

A Ph. Hg. VIII. szerinti vas hatérérték-
vizsgélat sorén ...

A) ajelenlévé vas(lll)-ionok nem zavarnak,
mert az oldatban Iévé tioglikolsavval
vas(ll)-ionokké redukalédnak.

B) ajelenlévé vas(ll)-ionok halvanysarga
vas(ll)-tioglikolat komplexet képeznek.

C) a komplexképzéshez a vas(lll)-ionokat
citromsavval vas(ll)-ionokka redukéljuk.

D) képzddé§ tioglikolsav—vas(Il) komplexbél
a levegd oxigénjének hatasara voros
tioglikolsav—vas(lll) komplex keletkezik

E) a vas(lll)-ionok a tioglikolsavat
diszulfidszarmazékka oxidaljak.

Melyik &llitas igaz ?

A) A Magnesii oxidum leve Ph. Hg. VIII.
szerinti azonosségi reakcidja soran
komplexképzddés torténik.

B) A Bismuthi subnitras ponderosus
Bunsen-langban hevitve nem véltozik.

C) A Zinci oxidum Bunsen-langban torténd
hevitése soran megsargul, majd lehdlés
utén visszafehéredik

D) A Magnesii subcarbonas levis
latszélagos térfogatanak Ph. Hg. VIII.
szerinti meghatarozasahoz héméré,
pipetta és mérdéhenger sziukséges.

E) A Ferrum ad praeparationes
homoeopathicas kénsavban kén-dioxid
fejlédés kozben oldédik.

Melyik csapadék képzddik a kaliumion Ph.
Hg. VIII. szerinti azonositasa soran

A) Ka2Na[Co(NO2)e]
B) KaoNa[Co(OH)s]
C) Ka2NaJCo(NOs3)s]
D) K2Na[Co(NOz2)4]
E) K2Na[Co(NO3)4]

23.

24.

25.

26.

27.

Melyik reagensre nincs_szikség a Ph. Hg.
VIII. szerinti arzén hatarérték-vizsgalathoz?

A) higany(Il)-bromidos papir
B) o6n(IV)-klorid—oldat

C) délom(ll)-acetatos vatta
D) kélium-jodid—oldat

E) aktivalt cink

Melyik alabbi vegyilet a Ph. Hg. VIIl.-ban
hivatalos sarga térzsoldat szinanyaga?

A) mangan(ll)-szulfat
B) réz(ll)-szulfat

C) vas(lll)-rodanid
D) vas(lll)-klorid

E) kobalt(ll)-klorid

Melyik alabbi, a Carbo activatus adszor-
beéloképességének Ph. Hg. VIII. szerinti
meghatarozasara vonatkozé allitas hamis ?

A) A meghatdrozas bromatometrias
modszerrel torténik.

B) A meghatérozas alapja a fenazon
brémaddiciés reakcidja.
C) A fenazon dihidropirazol vizas vegyiilet.

D) Minél tébb Carbo activatust mériink be,
annal kisebb bromat-mérdoldat fogyast
tapasztalunk.

E) A titralas végpontjat az indikator
szinének eltlinése jelzi.

Melyik alabbi alliths hamis ?
A Borax ...

A) vizes oldata ligos kémhatasu.

B) tomény kénsav jelenlétében metanollal
borsav-trimetilésztert képez.

C) forro vizben és glicerinben béségesen
oldadik.

D) a nemvilagité Bunsen-langot
élénksargara festi.
E) vizes-glicerines oldata ligos kémhatasu.

Milyen elv alapjan kilénboztetheté meg
egymastol a Natrii dihydrogenophosphas
dihydricus és a Dinatrii phosphas
dodecahydricus?

A) ezlst-nitrattal képzett csapadékuk szine
alapjan

B) vizoldékonysaguk alapjan

C) vizes oldatuk pH-ja alapjan

D) ezust-nitrattal képzett csapadékuk
ammoniaban valé old6désa alapjan

E) molibdenovanadat-reagenssel adott
reakcidjuk alapjan

Egyszer (i feleletvalasztas
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28.

29.

30.

31.

Melyik allitas hamis ?

A) A voros vas(lll)-rodanid komplex hi-
gany(ll)-ionok hatasara elszintelenedik.

B) a Calcii hydrogenophosphas dihydricus
salétromsavas oldatban ammaénium-
molibdenattal sarga csapadékot képez.

C) Az Acidum boricum glicerinnel
koézéperds, egybazisu savat képez.

D) A bizmut(lll)-ionok jodidfelesleggel
fekete [tetrajodo-bizmutéat(l11)]-komplexet
képeznek.

E) A Thiele-préba soran a hipofoszfit az
arzénessavat elemi arzénné redukalja.

Melyik allitas igaz ?
A) A bizmut(lll)-ionok jodiddal narancs-
sarga csapadékot adnak.

B) A kén-dioxid a megnedvesitett kék
lakmuszpapirt elszinteleniti.

C) A Natrii dihydrogenophosphas dihyd-
ricus vizes oldata metilvords indikator
hozzéadasakor sargéara szinezdédik.

D) Az Alumen higitott sésavval atsavanyi-
tott vizes oldatabdl barium-klorid
hozzaadésaral fehér csapadék valik le.

E) A réz(ll)-ionok a jodidot oxidaljak.

Melyik szinvéltozas jelenti a Kalii perman-

ganas Ph. Hg. VIII. szerinti tartalmi

meghatarozasanak végpontjat?

A) a keményité—jod komplex kék szinének
eltinése

B) a kloroformos fazis elszintelenedése

C) a permanganat szinének eltlinése

D) ajod barna szinének megjelenése

E) a permanganat lila szinének
megjelenése

Melyik vegylletre igaz az alabbi allitds?
.VOrosizzasig hevitve, az anyag lassan,
lang nélkul ég el.”

A) Borax

B) Natrii metabisulfis

C) Carbo activatus

D) Sulfur ad usum externum

E) Alumen

32.

33.

34.

35.

36.

Melyik alabbi vegyiilet vizes oldata
semleges kémhatasu?

A) Natrii nitris

B) Kalii bromidum

C) Natrii hydrogenocarbonas
D) Ammonii chloridum

E) Borax

Milyen valtozas észlelheté a Ph. Hg. VIII.
szerinti vizsgélat végén, ha a Natrii meta-
bisulfis a megengedett hatarértéknél tébb
tioszulfatot tartalmaz?

A) a szintelen oldat megsargul

B) az oldatban fehér opaleszcencia jelenik
meg

C) a kék oldat elszintelenedik

D) az oldatban gyorsan barnulé csapadék
jelenik meg

E) a zavaros oldat feltisztul

Melyik alabbi, a Ferrum ad praeparationes

homoeopathicas Ph. Hg. VIII. szerinti

tartalmi meghatarozasra vonatkozo allitas

igaz?

A) Aréz(ll)-ionok oldataban a vas réz(l)-
oxid kivalas kdzben oldodik.

B) A réz(ll)-szulfat-oldat feleslegét jod-
mérdoldattal titraljuk vissza.

C) Aréz(ll)-ionok az elemi vasat redukaljak.

D) A meghatédrozéas soran nem hasznalunk
indikatort.

E) A meghatdrozast meténaminnal pufferolt
oldatban végezziik.

Milyen anyagot szirink ki a Ferrum ad
praeparationes homoeopathicas Ph. Hg.
VIII. szerinti tartalmi meghatarozasa soran?

A) réz(l)-oxidot
B) réz(Il)-oxidot
C) fém vasat
D) vas(ll)-oxidot
E) fém rezet

Melyik anyag Ph. Hg. VIII. szerinti
azonossagi vizsgalata soran tapasztalunk
z6ld, majd barna szinreakciot?

A) Kalii permanganas

B) Acidum boricum

C) Borax

D) Cupri sulfas pentahydricus
E) Ferrosi sulfas heptahydricus

Egyszer (i feleletvalasztas
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37.

38.

39.

40.

41.

Melyik alabbi vegyiilet oxidalja a jodidot?

A) Natrii thiosulfas

B) Natrii metabisulfis

C) Kalii permanganas

D) Ferrosi sulfas heptahydricus
E) Hydrargyri dichloridum

Melyik allitas igaz ?
A Natrii nitris ...

A) fenazonnal 4-nitrofenazont képez.

B) vizes oldata savas kémhatasu.

C) savas kdzegben a 2-naftolbdl
diazéniumsot képez.

D) vizes oldatat kénsavval savanyitva kék
dinitogén-trioxid keletkezik, mely
szintelen nitrogén-monoxidda és barna
nitrogén-dioxidda bomlik.

E) dvatosan hevitve sarga folyadékka
olvad, majd meggyullad és kék szin(
langgal elég.

Melyik &llitas igaz ?

A Natrii dihydrogenophosphas dihydricus ...

A) savval lecseppentve pezseg.

B) vizes oldata fenolftalein hozzaadasara
rézsaszin(ivé valik.

C) ezist-nitrattal barna csapadékot képez.

D) halvanyzéld szind, kristalyos por.

E) vizes oldata kalium-jodid—jéd-oldat
hozzadadasara megbarnul.

Milyen médon kiszdbdli ki a Ph. Hg. VIILI.
maodszere a vas(lll)-ionok zavaré hatasat a
Ferri chloridum ,Vas(ll)-ionok” hatarérték-
vizsgélataban?

A) Fe203 csapadék képzésével

B) cianidos ,maszkirozassal”

C) fém vassa torténé redukcidval

D) vas(lll)-foszforsav komplex képzésével

E) sehogy, mert a vas(lll)-ionok a
hatérérték-vizsgalatot nem zavarjak

Melyik allitas hamis ?
A Sulfur ad usum externum...

A) sérga szin( por.

B) vizben gyakorlatilag nem oldadik.

C) levegd jelenlétében hevitve kék langgal
€g.

D) égésterméke a megnedvesitett piros
lakmuszpapir szinét kékre véltoztatja.

E) bromos vizzel forralva szulfatta
oxidalodik.

42.

43.

44,

45.

Melyik alabbi vegytiletre igaz a kévetkezd
allitas?

»Az anyag 1 csepp tdmény salétromsavtol
pirosra szinezdédik.”

A) Physostigmini salicylas

B) Phenazonum

C) Papaverini hydrochloridum
D) Lidocainum

E) Apomorphini hydrochloridum

Melyik reagens szilkséges a Chen—-Kao-
reakcié Ph. Hg. VIII. szerinti kivitelezé-
séhez?

A) kobalt(ll)-szulfat—oldat

B) réz(ll)-szulfat—oldat

C) vas(ll)-szulfat—oldat

D) higany(ll)-szulfat—oldat

E) mangan(ll)-szulfat—oldat

Melyik alabbi allitas hamis ?

A Formaldehydi solutio (35 per centum) Ph.
Hg. VIII. szerinti tartalmi meghatarozésa
soran ....

A) Romijn-féle jodometriés titralast
végzink.

B) a formaldehidhez f6l6s mennyiségl
jéd—-mérdoldatot adunk.

C) az alkalmazott lugos kézegben a jodbol
képzdd6 hipojodit a formaldehidet
formiatta oxidalja.

D az elreagélatlan hipojoditot etanol
hozzaadasaval jodoformma alakitjuk.

E) ajod feleslegét atsavanyitast kovetéen
natrium-tioszulfat-méréoldattal titraljuk.

Egészitse ki helyesen az alabbi hianyos
mondatot!

Az Alcohol isopropylicus kénsavas oldatban
kalium-dikromattal ... <1 >... oxidalédik,
mely ...<Il>... indigé6t képez.

<|> <l >

2-nitrobenzaldahiddel
2-nitrobenzaldahiddel
fenollal
fenollal
2-nitrobenzaldahiddel

A) acetonna
B) etil-acetatta
C) acetonna
D) etil-acetatta
E) ecetsavva

Egyszer (i feleletvalasztas
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46.

47.

48.

49,

Melyik alabbi allitas hamis ?

A) A Vanillinum vas(lll)-ionokkal kék szin({
komlexet komplex.

B) A glicerin natrium-perjodatos oxidacioja
soran formaldehid és hangyasav
keletkezik.

C) A Phenobarbitalum vizes oldata
gyengén savas kémhatasua.

D) A kodein béazis vizoldékonysaga jobb,
mint az etilmorfiné.

E) A Marquis-reakcid soran a morfin és a
formaldehid kondenzacibjaval voros
szinl apomorfin-szarmazék keletkezik.

Melyik vegytulet keletkezik az Aether
“Aldehidek” szennyezésének Ph. Hg. VIII.
szerinti hatarérték-vizsgalatakor?

A) etanol

B) etil-acetat
C) ecetsav

D) etil-vinil-éter
E) jodoform

Melyik alabbi allitas igaz ?

A) A Barbitalum és a Phenobarbitalum
citromsavas s0ik vizoldékonysaga
alapjan megkulonboztetheték.

B) A ninhidrines préba tercier aminocsopor-
tot tartalmazé vegylletek azonositasara
alkalmas.

C) A Chlorali hydras lugos oldatban
kloroformma és acetatta hidrolizal.

D) Az etanol lugos oldatahoz jédot adva
sarga jodoform keletkezik.

E) A Helch-reakci6 soran a vizsgalt szerves
gyogyszervegyilet dikromattal
oxidalodik.

Melyik alabbi, az Aether ,Peroxidok”
szennyezésének Ph. Hg. VIII. szerinti
vizsgélatara vonatkozo allitas igaz ?

A) A peroxidszennyezés a jédot jodidda
oxidélja.

B) Kék szinez6dés esetén a vizsgalt anyag
a megengedett hatarértéknél kevesebb
peroxidot tartalmaz.

C) Peroxidok jelenlétében kék szin(i
j6d—-keményité komplex keletkezik.

D) A keményité peroxidokkal kék szin(
komplexet képez.

E) A vizsgélathoz kalium-jodidos jédoldatot
és keményitét alkalmazunk.

50.

51.

52.

53.

Melyik alabbi, Ph. Hg. VIII. szerinti reakcid,

ill. vizsgalat nem komplexképz6désen

alapul?

A) Calcii gluconas tartalmi meghatarozésa

B) koralin-reakcio

C) Ureum ,Biuret’-szennyezésének
hatérérték-vizsgéalata

D) Parri-Zwikker-reakci6

E) Chen-Kao-reakcio

Mi keletkezik, amikor a glicerint kalium-
hidrogén-szulfattal beparlécsészében
melegitjuk?

A) akridin
B) akrolein
C) hangyasav
D) akrilsav
E) propionsav

Mit észleliink a Calcii gluconas ,Szachar6z
és redukald cukrok” hatérérték-vizsgalata-
ban, ha a minta a megengedettnél tébb
glukozt tartalmaz?

A) A minta égetett cukorra emlékeztetd
szagot araszt.

B) A mintét tartalmazo6 kémcsé falan
ezlsttukor valik ki

C) A mintdbdl vorés csapadék valik ki.

D) A minta opélossaga erésebb, mint a vele
egyszerre késziilt dsszehasonlit6 oldaté.

E) A mintabdl vilagoskék csapadék valik ki.

Melyik &llitas igaz a nitrogénen nem
szubsztitudlt barbitursav-szdrmazékok Ph.
Hg. VIII. szerinti azonositasara?

A) A barbitdlok metanolos oldatban
kobalt(l11)-ionokkal ibolyaszin{
komplexet képeznek.

B) A reakciéval a barbitél és a fenobarbital
megkulénboztethetd.

C) A barbitalok metanolos oldatban
kobalt(ll)-ionokkal ibolyaszinl komplexet
képeznek.

D) A barbitalok metanolos oldatban
kobalt(l11)-ionokkal zold szinl komplexet
képeznek.

E) A reakci6 a barbitursavak specifikus
reakcidja.
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54.

55.

56.

57.

58.

Melyik alabbi, a Winkler-préba mennyiségi
viszonyai szerint végzett reakciéra
vonatkoz6 allitas igaz ?

A lagos fenolftalein oldatot a ....

A) koffein szobahdmérsékleten
elszinteleniti.

B) teofillin forralva elszinteleniti.
C) koffein forralva elszinteleniti.

D) teobromin szobahdmérsékleten
elszinteleniti.

E) teofillin szobahdmérsékleten
elszinteleniti.

Melyik alabbi allitas hamis ?
Az Acidum ascorbicum...

A) vas(ll)-ionokkal ibolyaszini komplexet
képez.
B) vizes oldata savas kémhatasu.

C) savas kdzegben eziistionokkal reagalva
dehidroaszkorbinsavvéa alakul.

D) Ph. Hg. VIII. szerinti tartalmi meghatéaro-
zasa acidi-alkalimetrids moédszerrel
torténik.

E) savas kdzegben a jédot jodidda
redukalja.

Melyik alabbi vegyilet keletkezik, ha citratok
savas oldatahoz kalium-permanganatot
adunk?

A) fumarsav

B) maleinsav

C) glioxilsav

D) aceton-dikarbonsav
E) oxélsav

Melyik vegytlet vizes oldata, vagy razadéka
savas kémhatasu?

A) Natrii benzoas

B) Resorcinolum

C) Lactosum monohydricum
D) Methenaminum

E) Natrii citras

Melyik vegyulet képez vas(lll)-ionokkal
éterben oldodo, sargés-rézsaszini
csapadékot?

A) Acidum citricum monohydricum

B) Acidum benzoicum

C) Acidum tartaricum

D) Acidum salicylicum

E) Acidum lacticum

59.

60.

61.

62.

Melyik alabbi allitas igaz ?

A) A Thymolum fenolos hidroxilcsoportja
révén vas(lll)-ionokkal ibolyaszini
komlexet képez.

B) A Natrii citras a Ph. Hg. VIII. szerinti
tartalmi meghatarozasa
komplexiometrids médszerrel torténik.

C) A Konig-reakci6 elvégzéséhez brom-
cian-oldatra van sziikség.

D) Az Acidum tartaricum Fenton-reakciéja
soran dihidroxi-fumarsavva redukalodik.

E) Az Emerson-reakcid a 4-helyzetben
szubsztiualt fenolok kimutatasara
alkalmas.

Melyik reagens szilkséges a Szelivanov-
reakci6 elvégzéséhez?

A) réz(ll)-acetat

B) rezorcin

C) vas(ll)-klorid

D) 2-naftol oldat

E) réz(ll)-tartarat

Melyik vegylletre igaz az alabbi allitas?

»Vizben b&ségesen oldddik, vizes oldata
savas kémhatésu.”

A) Thymolum

B) Methylis parahydroxybenzoas
C) Thiamini hydrochloridum

D) Chloramphenicolum

E) Natrii citras

Melyik allitas hamis az alabbiak koziil?
A Phenazonum ...

A) savas kdzegben, nitritionokkal zold
szinl 4-nitrozofenazont képez.

B) vas(lll)-ionokkal vérés komplexet képez.

C) tébmény salétromsav hozzaadasara kék
szinez&dést mutat.

D) Ph. Hg. VIII. szerinti tartalmi meghatéaro-
zasat natrium-acetattal pufferolt, enyhén
ligos kdzegben végezziik.

E) joddal reagélva vizben rosszul oldédé
4-j6dfenazon keletkezik.
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63. Melyik vegyuletre igaz az alabbi

64.

65.

megéallapitds?

“Oldata natrium-hidrogén-karbonét és
vas(ll)-szulfat jelelétében ibolyaszini, mely
sésav hozzaadaval eltlnik.”

A) Thymolum

B) Indometacinum

C) Acidum ascorbicum

D) Methylis parahydroxybenzoas
E) Natrii citras

Melyik két vegyilet megkuldnboztetésére
alkalmas a Szelivanov-reakcié?

A) Glucosum anhydricum és Lactosum
B) Glucosum anhydricum és Sorbitolum

C) Glucosum anhydricum és Saccharinum
natricum

D) Glucosum anhydricum és Fructusum

E) Glucosum anhydricum és Calcii
gluconas

Melyik alabbi alliths hamis ?

A) A Thiamini hydrochloridum redukalo-
szerek hatasara kék szinnel fluoreszkalo
tiokromma alakul.

B) Az Acidum acetylsalicylicum.kalcium-
hidroxiddal hevitve fenolra és kalcium-
acetatra bomlik.

C) A redukal6 cukrok a metilénkéket szin-
telen leukometilénkékké alakitjak.

D) A Glucosum anhydricum mutarotaci6ja a
vegyilet gylrd-lanc tautomer egyensu-
lyanak kialakulasaval magyarazhato.

E) A Saccharum vizes oldata nem mutat
mutarotaciot.
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To6bbszoros feleletvalasztas

A felsorolt lehet 6ségek kdzott (1-5) tobb he-
lyes véalasz lehetséges az alabbi elrendezés-
ben:

A: csak az 1. valasz helyes

B: csak az 1. és a 3. valasz helyes

C: csak a 2. és a 4. valasz helyes

D: csak az 1., a 3. és a 4. valasz helyes
E: csak az 1. és az 5. valasz helyes

1. Fenolftalein hozzaadasara mely alabbi
vegyllet(ek) vizes oldata(i) marad(nak)
szintelen(ek)?

1) Natrii sulfas decahydricus
2) Kalii carbonas

3) Ammonii bromidum

4) Natrii metabisulfis

5) Natrii hydrogenocarbonas

2. Mely alabbi reagens(ek) sziikséges(ek) a
Ph. Hg. VIII. szerint opalossagi
torzsszuszpenzio elkészitéséhez?

1) hidrazin-szulfat-oldat

2) dinatrium-hidrogén-foszfat-oldat
3) etilén-diamin—oldat

4) higitott sésav-oldat

5) meténamin-oldat

3. Mely alabbi, a Ph. Hg. VIII. szerinti vizs-
géalatokra vonatkoz6 allitds(ok) igaz(ak) ?

1) Az arzén hatarérték-vizsgalat
Sanger—Black-reakcioval torténik.

2) A kaliumionok azonositasa soran fehér
dikalium-tartarat csapadék keletkezik.

3) A vas hatarérték-vizsgalatban a tioacet-
amid hidrolizisével keletkez8 kén-
hidrogén reagal.

4) Az ammoniumsok azonositdsa soran
narancsszind tiokarbamid-komplex
keletkezik.

5) A nétriumionok azonositdsa sorén fehér
nétrium-[hexahidroxo-antimonat(V)]
csapadék valik le.

Mely ion(ok) Ph. Hg. VIII. szerinti altalanos
azonosséagi reakcidiban valik le [hexanitrito-
kobaltat(lll)]-csapadék?

1) kalium
2) kalcium
3) nétrium
4) magnézium
5) ammoénium

Melyek alabbi allitas(ok) hamis(ak)
A Kalii carbonas ... ?

1) sésavval lecseppentve a nemvilagitéd
langot karminvorésre szinezi.

2) soOsavval lecseppentve heves pezsgés
kézben szintelen gézt fejleszt.

3) vizes oldatahoz magnézium-szulfat-
oldatot adva fehér csapadék keletkezik.

4) vizben béségesen oldédik.
5) vizes oldata erésen lugos kémhatasu.

Melyek alabbi allitas(ok) hamis(ak)

1) A perkloratok az indigékarmint izatin-
szarmazékka oxidaljak

2) A natriumionok metoxifenilecetsav-
reagenssel fehér csapadékot adnak.

3) A difenilkarbazon kromil-kloridos
oxidécidjaval difenilkarbazid keletkezik.

4) A Kalii iodidum Ph Hg. VIII. szerinti
tartalmi meghatédrozasa soran a titralt
oldat szine a mér@oldat fogyas felénél a
legintenzivebb.

5) A Natrii thiosulfas a jédot redukalja.

Mely alabbi, Ph. Hg. VIII. szerinti hatarérték-
vizsgélat(ok) soran térténik komplexképzési
reakci6?

1) magnézium

2) arzén

3) vas

4) kalcium

5) szulfat
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10.

11.

Mely alabbi, Ph. Hg. VIII. szerinti reak-

cio(k)ban keletkezik/keletkeznek kék szini

vegyllet(ek)?

1) Natrii chloridum vas(ll)-cianid
szennyezésének kimutatasa.

2) Nehézfémszennyezés altalanos
hatarérték-vizsgalata.

3) Natrii chloridum azonositasa.

4) Kalii carbonas azonositasa.

5) Foszfatszennyezés altalanos hatarérték-
vizsgélata.

A Ph. Hg. Vlll.-ban hivatalos altalanos
azonosséagi reakcidk kdzul mely ion(ok)
esetén valik le [hexaciano-ferrat(ll)]-csa-
padék?

1) kalcium

2) kalium

3) vas

4) magnézium

5) natrium

Mely alabbi allitas(ok) hamis(ak) ?
A Kalii iodidum ...

1) savas kdzegben a kloridot jod-kloridda
oxidélja.

2) savas kdzegben ezist-nitrattal fehér
csapadékot képez.

3) sosavas oldatban kléramin (tozilkléramid
natrium) felesleggel jodatot képez.

4) jodattal savas oldatban jédda alakul.

5) témény vizes oldatdban a jéd lila szinnel
odadik.

Mely alabbi allitas(ok) igaz(ak) ?
A lodum ...

1) fehér vagy csaknem fehér, kristalyos
por.

2) kloroformos oldata ibolyaszind.

2) vizben jol oldadik.

4) kristalyait melegitve ibolyaszinii g6z
fejlédik és kékesfekete szublimatum
képzddik.

5) kemeényitével képzett komplexének
szine melegités hatasara erésodik.

12.

13.

14.

15.

Mely alabbi, a Ph. Hg. VIII. szerinti altalanos
arzén hatarérték-vizsgalatra vonatkozé
allitds(ok) hamis(ak) ?

1) A mddszer mind az arzenit-, mind az
arzenat-szennyezés kimutatasara
alkalmas.

2) Az alkalmazott 6n(ll)-klorid-oldat a
jodidionokat jédda oxidalja.

3) Areakcié soran barna higany(ll)-arzenid
vagy sarga higany(ll)-arzenid-tribromid
keletkezik.

4) Az élom(ll)-acetatos vatta a zavaro
arzén-hidrogén megkotésére szolgal.

5) A hatérérték-vizsgélat soran
Osszehasonlitd kisérletet is végzink.

Mely alabbi vegyiilet(ek) hasznélatos(ak) a
Ph. Hg. VIII. szerinti szin-térzsoldatok
elkészitéséhez?

1) vas(ll)-klorid

2) vas(ll)-szulfat

3) vas(lll)-rodanid

4) kobalt(l1l)-klorid

5) kobalt(I1)-klorid

Mely alabbi reagens(ek) sziikséges(ek) a
vas Ph. Hg. VIII. szerinti hatérérték-
vizsgélatahoz!

1) tioglikolsav

2) tioacetamid-reagens

3) kalium-tiocianat-oldat

4) nétrium-szulfid—oldat

5) kalium-[hexaciano-ferrat(lll)]—oldat

Mely alabbi allitas(ok) igaz(ak) ?
A Kalii nitras ...

1) vizben béségesen oldodé, fehér
kristalyos por.

2) hevités soran megolvad és kék langgal
ég.

3) 4-aminobenzolszulfonsavval savas
kézegben diazéniumsot képez.

4) higitott kénsavas oldata kékeszold
szind.

5) tdmény kénsavas kdzegben a
nitrobenzolt meta-helyzetben nitralja.
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16.

17.

18.

19.

Mely alabbi vegyulet(ek)bdl fejlédik gaz sav

hataséara?

1) Ferrum ad praeparationes ad
homoeopathicas

2) Argenti nitras

3) Ferri chloridum hexahydricum

4) Magnesii trisilicas

5) Natrii thiosulfas

Mely alabbi allitas(ok) igaz(ak) ?

1) Az Acidum boricum vizes oldata ligos
kémhatasu.

2) A Zinci oxidum hevitve megsérgul,
lehiitve a sarga szin eltlnik.

3) A Carbo activatus vorosizzasig hevitve
nem valtozik.

4) A Barii sulfas vizben nem oldadik.

5) A magnézium-ammonium-foszfat sarga
szinl csapadék.

Mely alabbi allitas(ok) igaz(ak) ?

1) A Barii sulfas hig ecetsavban nem
oldodik.

2) Aréz(ll)-ionok a jodot réz(l)-jodid
képzbdése kdzben jodidda redukaljak.

3) Melegités soran a Sulfur ad usum
externum a brémos vizet elszinteleniti.

4) Az Acidum boricum savassaga mannit
hozzdadasara novekszik.

5) Az aluminium-hidroxid csapadék
ammonium-klorid hozzaadasara
feloldodik.

Mely alabbi &llitas(ok) igaz(ak) ?

1) A Natrii dihydrogenophosphas
dihydricus vizes oldatabdl ezist-nitrat
hozzaadasara sarga csapadék valik le.

2) A nitrationok Ph. Hg. VIII. szerinti
altaldnos azonossagi vizsgélataban
voros azofesték keletkezik.

3) A magnézium(ll)-ion natrium-szulfiddal
halvany rézsaszinli csapadékot ad.

4) Az aluminium(lll)-ion hidroxidionokkal
tetrahidroxo-, ammaoniaval tetraammin-
komplexet képez.

5) A Bismuthi subnitras ponderosus Ph.
Hg. VIII. szerinti tartalmi meghatarozésa
komplexometrias madszerrel torténik.

20.

21.

22.

23.

Mely alabbi vegyulet(ek) keletkezik(nek) a
vasionok Ph. Hg. VIII. szerinti altalanos
azonossagi vizsgalata soran?

1) Fes[Fe(CN)s)]2
2) Fe(OH)s

3) FeO(OH)

4) Fez(COs)s

5) Fes[Fe(CN)sla

Mely alabbi allitds(ok) hamis(ak) ?

1) A prokain és a benzokain kdzds
azonosséagi rekacidja az aromas primer
amin csoport kimutatasa.

2) A bézisos lantan(lll)-acetat kék szin(
vegyllet.

3) A koralin-reakci6hoz kénsavra és
ecetsavanhidridre van sziikség.

4) Az etanol nitroprusszid-natriummal kék
szinl Legal-komplexet képez.

5) Az Isoprenalini hydrochloridum Ph. Hg.
VIII. szerinti azonositasa soran kék,
majd vords szin( indokinon-szarmazék
keletkezik.

Mely alabbi vegyilet(ek) oldédik/nak jol
vizben?

1) Ureum

2) Lidocainum

3) Dinatrii edetas

4) Benzocainum

5) Phenolphthaleinum

Mely alabbi allitas(ok) igaz(ak) ?

A Glycerolum (85 per centum) Ph. Hg. VIII.
szerinti tartalmi meghatarozasa soran ....

1) a glicerin hangyasavva és formalde-
hiddé oxidalodik.

2) aformaldehid lugos kdzegben
etilénglikolla hidrolizal.

3) a hidrolizis soran keletkezett etilénglikolt
a perjodat feleslege ecetsavva oxidalja.

4) az alkalmazott perjodét feleslegét
jodiddal j6dda alakitjuk.

5) a kivalt jodot keményit6 indikéator
jelenlétében tioszulfat-méréoldattal
titraljuk.
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24,

25.

26.

27.

Mely vegyulet(ek) képzédik(nek) a kodein
tomény kénsavval és vas(lll)-kloriddal
torténd melegitése soran?

1) acetilmorfin

2) morfin

3) tebain

4) apomorfin

5) etilmorfin

Mely alabbi &llitas(ok) igaz(ak) ?
A Benzocainum ....

1) észter-tipusu helyi érzéstelenito.

2) vizben jél oldodik.

3) aromas primer aminocsoportjat a Ph.
Hg. VIII. szerint voros azofesték-
képzéssel azonositjuk.

4) vas(lll)-ionokkal ibolyaszin(i komplexet
képez.

5) kalium-[tetrajodo-merkurat(ll)]-oldattal
(Mayer-reagenssel) barna csapadékot
képez.

Mely koztitermék(ek) ill. termék(ek)
keletkeznek a Physostigmini salicylas
Ph. Hg. VIII. szerinti azonositasa soran?

1) ezerolin

2) ezeramin
3) ezerinkék
4) rubrezerin
5) ezerolidin

Mely alabbi allitas(ok) igaz(ak) ?
A Natrii acetas trihydricus...
1) ammonias kdzegben lantan(lll)-nitrattal

kék szinl, LaOH(CH3COO): dsszetétell
vegylletet képez.

2) Bunsen-langban hevitve nem valtozik

3) vizes oldata savas kémhatasu..

4) vas(lll)-kloriddal éterben old6dé, sargas-
rézsaszin(i csapadékot képez.

5) tdmény kénsavval melegitve illékony
etil-acetat szagot araszt.

28.

29.

30.

31.

Mely alabbi allitds(ok) hamis(ak) ?
1) Az Ureum réz(ll)-ionokkal ibolyaszin(
biuretet képez.

2) A primer vagy szekunder
aminocsoportot tartalmazé vegyiletek
ninhidrin-oldattal melegitve ibolyaskék
szinl terméket képeznek.

3) A Chlorali hydras ligos oldatban
kloroformma és acetatta hidrolizal.

4) A Trometamolum vizes oldata lugos
kémhat4su.

5) A Vanillinum vas(lll)-ionokkal szines
komplexet képez.

Mely reakcié(k) alkalmas(ak) a Procaini
hydrochloridum és a Tetracaini
hydrochloridum megkilénbdztetésére?

1) Parri-Zwikker-reakcié

2) kalium-tiocianat—oldattal torténd reakcio

3) ezust-nitrat—oldattal adott reakcio

4) Vitali-Morin-reakcio

5) kalium-[tetrajodo-merkurat(ll)]-oldattal
(Mayer-reagenssel) torténd reakcio

Mely reagens(ek) sziikséges(ek) a Marquis-
reakci6 elvégzéséhez ?

1) kénsav-formaldehid—reagens

2) metanol

3) vas(lll)-klorid—oldat

4) tdbmény sdésav

5) diklérmetan

Mely alabbi allitads(ok) igaz(ak) ?
A Tosylchloramidum natricum...

1) izzitasa soran kéntartalma szulfatta,
klortartalma kloridda alakul.

2) hidrolizise soran o-toluolszulfonamid
keletkezik.

3) hidrolizise soran hidrogén-peroxid
keletkezik.

4) vizes oldata a kék lakmuszpapirt
megpirositja, majd szinét elhalvanyitja

5) oldatdhoz sGsavat adva klor keletkezik.
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32.

33.

34.

35.

Mely alabbi allitas(ok) igaz(ak) ?

Az Ethanolum (96 per centum) Ph. Hg. VIII.
szerinti azonositasa soran ...

1) az etanolt lugos jédoldattal
trijddacetaldehiddé oxidaljuk.

2) atrijodacetaldehid piperazinnal
vinilpiperazinna alakul.

3) avinilpiperazin nitroprusszid-natriummal
kék Legal-komplexet képez.

4) atrijodacetaldehid jodoformra és
formaldehidre hidrolizal.

5) képz6dd jodoform egy sarga szinli gaz.

Mely alabbi anyag(ok) rossz vizoldékony-
sagu(ak)?

1) Cholesterolum

2) Phenazonum

3) Indometacinum

4) Nicotinamidum

5) Sorbitolum

Mely alabbi allitas(ok) igaz(ak) ?
A Formaldehydi solutio (35 per centum) Ph.

Hg. VIII. szerinti tartalmi meghatarozésa
soran ...

1) aformaldehidet lugos kézegben jéd—
mérdoldattal formiatta oxidaljuk.

2) aldagos oldatban a jodid j6dda és
hipojoditta diszproporcionalodik.

3) az oldat atsavanyitasakor a hipojoditbél
perjodat keletkezik.

4) a perjodat feleslegét etilénglikollal
bontjuk el.

5) ajod feleslegét a reakciéelegy
atsavanyitasat kovetden tioszulfat—
mérdoldattal titraljuk.

Mely alabbi allitas(ok) igaz(ak) ?
A Phenazonum...

1) vizes oldatdhoz vas(lll)-klorid—oldatot
adva voros komlex keletkezik.

2) savas kdzegben nitrittel zold szin{ 4-
nitrofenazon képez.

3) Ph. Hg. VIII. szerinti tartalmi
meghatarozasa jodometriasan torténik.

4) vizes oldatat a Carbo activatus
adszorbeéloképeségének Ph. Hg. VIII.
szerinti meghatarozasara hasznaljuk.

5) savas kdzegben az ezistionokat fém
ezustté redukalja.

36.

37.

38.

39.

40.

Mely alabbiak allitas(ok) igaz(ak) ?
1) A Methylis parahyroxybenzoas Millon-

reagenssel sotétvords komplexet képez.

2) Az Acidum salicylicum vizes oldata
rezorcinnal, tdmény kénsav jelenlétében
sotétkékre szinezédik.

3) A Konig-reakci6 2-helyzetben
szubsztitualatlan piridinszarmazékok
azonositasara alkalmas.

4) Az Acidum tartaricum vas(ll)-ionok
jelenlétében, hidrogén-peroxiddal
dihidroxifumérsavva oxidalodik.

5) Az Acidum lacticum Ph. Hg. VIII. szerinti
tartalmi meghatarozdsa komplexomet-
ridsan torténik.

Mely alabbi gyégyszervegytlet(ek) Ph. Hg.
VIII. szerinti azonositasa soran képzédik
Fe(lll)-komplex?

1) Phenazonum

2) Benzocainum

3) Phenolum

4) Thymolum

5) Coffeinum

Mely alabbi allitas(ok) igaz(ak) ?
A Chinini sulfas és a Chinidini sulfas...

1) barium-kloridoldattal egyforméan reagél.

2) athalleiochin-reakciéban eltérd szint
mutat.

3) hig kénsavval késziilt oldataiban
fluoreszcencia tapasztalhaté.

4) megkllénboztetése kalium-jodiddal
torténd reakcidjuk alapjan lehetséges.

5) vizes oldatai natrium-kalium-tartarattal
egyarant fehér csapadékot adnak.

Mely alabbi vegyiilet(ek) redukal6
tulajdonsagu(ak)?

1) Acidum ascorbicum

2) Saccharum

3) Fructosum

4) Lactosum

5) Sorbitolum

Milyen reakciolépés(ek) térténik(tdrténnek)
az Acidum acetylsalicylicum Ph. Hg. VIII.
szerinti azonositasa soran?

1) észter-hidrolizis

2) acetilezés

3) nitralas

4) brémaddicio

5) intramolekularis oxidoredukcio

TObbszoros feleletvalasztas
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