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2012. juliusdban negyedik alkalommal rendeztiik meg az ,, AKI Kivancsi
Kémikus” kutatétabort. A Természettudomanyi Kutatdokdzpont harom
kémiai intézete, az Anyag- és Kornyezetkémiai Intézet, a Molekularis
Farmakoldgiai Intézet és a Szerves Kémiai Intézet munkatarsai altal
vezetett kutatdsi témakon 24 kozépiskolas diak dolgozhatott egy héten
keresztiil. A didkok tizennégy magyarorszagi és két hataron tuli teleptlésrél érkeztek
hozzank.

A tdborba olyan didkok nyertek felvételt, akik tanulmanyi és versenyeredmé-
nyeikkel mar bizonyitottak, hogy érdekl6dési koriikben a kémia és mds természet-
tudomadnyos targyak kitlintetett helyet foglalnak el. Az ilyen tehetséges, érdekl6dé
kozépiskolasoknak rendezziik évrél évre a kutatétaborainkat. A kutatékézpontban
egy, az iskolaitdl jelent&sen eltér6 kérnyezetben, valddi laboratériumokban é16
kutatasi projektekbe bekapcsolédva dolgozhattak kiilonleges anyagokkal, bonyolult
kisérleti berendezésekkel és miszerekkel. Munkdjukhoz felhaszndltdk mindazokat
az ismereteket, amit a tandrakon és a szakkorokon szereztek, és a tudasukat vala-
mely konkrét témdra koncentralva témavezetbik segitségével tovabb gyarapitottak.

Forgassa érdekl6déssel a kutatétabor kronikdjat, melyben megtalalja azokat a
dolgozatokat, amiket a didkok a tdborban végzett munkajukrdl, az elért eredmé-
nyekrdl, az itt tanultakrdl irtak, és képeken keresztiil felelevenednek a tabori élet

eseményei is.
/
L ! /7
-~

Dr. Szépvolgyi Janos
fGigazgatd
MTA Természettudomanyi Kutatokozpont

Budapest, 2012. november 28.



KEMIA KUTATOTABOR A
TERMESZETTUDOMANYI
KUTATOKOZPONTBAN

Az idén negyedik alkalommal nyilt arra lehet&ség, hogy a kémia irant
érdekl6d6 tehetséges kozépiskolas didkokkal végigjarhassuk a kutatoi
tevékenység olyan fontos dllomasait, mint a palydzatirds, labormunka,
el6adas készitése, dolgozatirds. A didkok a kutatdotabor kezdete el6tt egy
honappal készitették el palyamunkaikat, melyekben kifejtették, hogy
milyen kémiai természet(i problémak foglalkoztatjak Sket, és a felkinalt kutatdsi
témak kozil kivalasztottdk az Gket leginkdbb érdekl6ket. A témavalasztas indok-
[asat és az 6ket foglalkoztatd kérdésekrdl irott esszét értékeltiik, és ez alapjan
valasztottuk ki azt a 24 didkot, aki tiz folyd kutatasba kapcsolddhatott be. A kuta-
tétdbor hetének els6 munkanapjan a témavezeték a feladatvégzésre el6készitett
laborokban fogadtak a didkokat. A kbvetkezé napokban aztdn szinte észrevétlendil
valtak a didkok a témavezet6k munkatarsaiva: osztoztak a laboratériumi munka
faradalmaiban, a felfedezések 6romeiben. Az 6todik munkanapon edményeiket,
tapasztalataikat egy-egy el6addsban foglaltak 6ssze, és egy miniszimpdzium kere-
tében témavezetdik, kordbbi kutatdtaborozdk és a kutatokdézpont munkatarsai
el6tt bemutattdk azokat.

A kutatétdbor utan, mar otthoni feladatként dolgozatban irtdk le mindazt, amit
elvégeztek, lattak, tanultak. A dolgozatokat attekintve lathatjuk, hogy a tiz modern
kutatdsi témabdl négy Uj anyagok el6allitasara irdnyult. Szobahémérsékleten folyé-
kony szerves sékat, un. ionos folyadékokat allitottak el6, melyek kilonleges tulaj-
donsagokkal rendelkeznek. Szintetizaltak egy olyan heterociklikus vegyiletet, ami
gyogyszerhatdanyagként is szamitasba johet. Létrehoztak egy Uj, szén-szén kotést
tartalmazdé heterociklusos molekuldt palladium-katalizalt keresztkapcsolasi reak-
cidkkal. Arany(l) centrumokat tartalmazoé ériasmolekuldkat allitottak el6, melyek
barmilyen nemesfémnél értékesebb felhasznaldst nyerhetnek a gydgydszat, a
nanotechnoldgia és a kornyezetvédelem teriletén.

A tovabbi hat témdaban anyagok tulajdonsdgait jellemezték vagy atalakul3si
folyamataikat kovették nyomon. Foszfolipidekbdl all6 kett&srétegeket vizsgaltak,
melyekkel a sejten bellli alkotéknak a sejten kivili kdrnyezettel vald anyag- és
informacidcseréjét lehet6vé tevd sejtmembranok felépitését modellezték.
Feltletmodositassal mikroszkopikus méret( hidrofil/hidroféb feltletkémiai minta-
zatokat hoztak létre, és azt vizsgaltak, hogy a mintazat mely részeihez kdtédnek
jobban a tejsavbaktériumok. Katalizatorokkal iranyitottak etilén szelektiv oxida-
Cidjat, és a kiindulasi anyagnadl értékesebb termékeket allitottak elS. A kdrnyezet
bizonyos jellemz8inek megvaltozasara ugrasszerd, reverzibilis valaszt add, un.




intelligens polimereket hoztak létre, majd tanulmanyoztak a tulajdonsagaikat.
Hébontdson alapulé analitikai médszerekkel meghataroztak egyes textilidk valodi
Osszetételét, ami nem minden esetben egyezett meg a cimkén jelzettel. Egy
mesterséges anyag és egy megujuld nyersanyagforrds, polimer és lignin keve-
rékébdl készitett mintadarabokon vizsgaltdk az 6sszetételnek a tulajdonsagokra
gyakorolt hatdsat.

Az esti 0rakat kozos jatékkal, sporttal, kirdnduldssal, varosnézéssel toltottik.
Taborunknak vendége volt Salyi Gerg6, a mdasodik kutatdtaborunk résztvevdje, az
ankarai kémiai didkolimpia aranyérmese, aki a versenyr6l és élményeirél mesélt.

Az idei kutatotabornak kilonlegessége, hogy régi kutatétaborozék, akik ma
mar egyetemistak, eljottek a kozépiskoldsok kdzé és meséltek hazai és kilfoldi
egyetemeikrdl, szakkollégiumokrol: Bo6r Kata az E6tvos Lordand Tudomany
Egyetem vegyész szakardl és a Bolyai Szakkollégiumrdl, Somlyay Maté a
Semmelweis Egyetem Gyodgyszerész Kararol és Borcsok Bence a Cambridge-i
Egyetemrdl. Ok elsé kézbdl nytijtott informacidval segitették a fiatalabbakat a
palyavalasztasban.

Az elmult négy év alatt 97 didk valt az ,,AKI kivancsi kémikus” kutatotdborozok
csaladjanak tagjava. A régi taborozék koziil sokakkal 6sszefuthatunk a kutaté-
kdozpontban. Tobben ma mar egyetemistaként valamelyik laboratériumunkban
végzik tudomanyos diakkori munkajukat, és a még kozépiskoldba jardk is szivesen
aldoznak fol egy-két hetet a nydri szlinetiikbdl, hogy kutatdssal készitsenek palya-
munkdakat didkkonferencidkra, versenyekre. Bizunk benne, hogy a kévetkezé
években Ujabb kutatotaborokkal tovabb gyarapithatjuk a kutatétaborozdk és a

kutatéinkkal egylttm(ikodé didkok Iétszamat.
i Gt .l
"J L

Lendvayné dr. Gy6rik Gabriella
szervez§

Budapest, 2012. november 28.




2 RESZTVEVOK

Baka Jozsef

Péter Andras Gimnazium és
Szigeti Endre Szakképz6 Iskola,

Szeghalom

Balint Zsofia
Tamasi Aron Gimnazium,
Székelyudvarhely, Romdnia

Bognar Zsolt

Teleki Blanka Gimnazium és
Altalanos Iskola,

Székesfehérvar

Csenki Janos Tivadar
Mora Ferenc Gimnazium,
Kiskunfélegyhdza

Dénes Mark
Szent Margit Gimnazium,
Budapest

Gonda Imre
Szent Istvdn Gimndazium,
Budapest

Gusztos Eva

Kiskunhalasi Reformatus
Kollégium Szilady Aron
Gimnaziuma,

Kiskunhalas

Hakkel Tamas
Pannonhalmi Bencés
Gimnazium,
Pannonhalma

Hertner Andras

lll. Béla Gimnazium, M{vészeti
Szakkdzépiskola és Alapfoku
Mivészetoktatasi Intézmény;,

Zirc

Horvath Anna
Vorésmarty Mihdly Gimndazium,
Erd

Justin Napsugar
Kazinczy Ferenc Gimnazium,
Gyér

Karajos Andras
Tatai Reformatus Gimnazium,
Tata



Maklari Judit

Bessenyei Gyorgy Gimndazium
és Kollégium,
Kisvarda

Nagy-Pal Petra

Teleki Blanka Gimnazium és
Altalanos Iskola,

Székesfehérvar

Palya Déra

Karacs Ferenc Gimnazium,
Szakkozépiskola, Szakiskola
és Kollégium,
Plispékladdny

Rozsnyik Szabolcs

Bolyai Tehetséggondozd
Gimnazium és Kollégium,
Zenta, Szerbia

Sandor Panna
Veres Péter Gimnazium,
Budapest

Sugdar Simon Nandor

Budapesti Piarista Gimnazium,

Budapest

Siit6 Péter
Szent Istvan Gimnazium,
Budapest

Szmolka Szilvia
Ady Endre Gimnazium,
Debrecen

Takacs Aniko

ELTE Apaczai Csere Janos
Gyakorlégimnazium és
Kollégium,

Budapest

Toke Péter
Arpad Gimnazium,
Budapest

Vajas Dora

Bessenyei Gyorgy Gimnazium
és Kollégium,

Kisvarda

Varga Ferenc
Budai Kozépiskola,
Budapest



3 TEMAK /| TEMAVEZETOK / DIAKOK

Az etilén szelektiv oxidacidja
Barthos Rébert, PhD, tudomdnyos munkatdrs
Baka Jozsef
Horvath Anna

Egy uj szerves molekula el6allitasa és jellemzése

Kovacs Péter, PhD, tudomdnyos fémunkatdrs, laborvezetd
Bogndr Zsolt
Sugar Simon Nandor

Feliiletkémiai mintazatok — sokszorosito grafika mikroszkopikus méretben

Keresztes Zséfia, PhD, tudomdnyos fémunkatdrs
Balint Zséfia
Hakkel Tamas

Hogyan épiil fel a sejtmembran?

Keszthelyi Tamads, PhD, tudomdnyos fémunkatdrs
Mihaly Judith, PhD, tudomdnyos munkatdrs
Dénes Mark
Justin Napsugar
Maklari Judit
Nagy-Pal Petra

Intelligens polimerek

Osvath Zséfia, tudomdnyos segédmunkatdrs
Szabd Akos, tudomdnyos segédmunkatdrs
Karajos Andras
Takacs Anikd
T6ke Péter
Varga Ferenc

10



lonos folyadékok eldallitasa és alkalmazasa

Horvath Daniel Vajk, tudomdnyos segédmunkatdrs
Szigeti Mariann, tudomdnyos segédmunkatdrs
Hertner Andras
Rozsnyik Szabolcs

Mibdl van, mivé lesz a ruhanem?

Bozi Janos, PhD, tudomdnyos munkatdrs
Novakné Czégény Zuszsanna, PhD, tudomdnyos fémunkatdrs
Sebestyén Zoltan, tudomdnyos segédmunkatdrs

Sandor Panna

Szmolka Szilvia

Pd-katalizalt kémia

Balog Jozsef, tudomdnyos segédmunkatdrs
Csenki Janos Tivadar
Palya Déra
Suté Péter

Polimer/lignin keverékek elGallitasa

Pataki Piroska, tudomdnyos segédmunkatdrs
Gonda Imre

Szén-dioxid megkotd arany(l)tartalmu ériasmolekula el6allitasa

Dedk Andrea, PhD, tudomdnyos fémunkatdrs
Jobbdgy Csaba, tudomdnyos segédmunkatdrs
Gusztos Eva
Vajas Dora
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PROGRAM

Jualius 1., vasarnap

17 oraig:

18:00 - 20:00
20:00 -20:30

Didkok érkezése a kollégiumba

(Baar-Madas Reformatus Gimnazium Didkotthona,
Budapest, II. Lorantffy Zsuzsanna u. 3.)

Jatékos ismerkedési est a kollégium tornatermében
Vacsora

Julius 2., hétfé

09:30—-10:30 A kutatétabor megnyitdja
(Budapest, Pusztaszeri ut 59-67., IV. éplilet
nagyterem)
K6szontd: Dr. Valyon Jézsef, igazgatdhelyettes
Tudomanyos el6adas:
Dr. Mohai Miklés: Kémia két dimenzidban

10:30-10:45 Csoportkép

10:45-12:00 Laborlatogatdsok

12:00-12:30 Tiz- és balesetvédelmi oktatas

12:30-13:00 Ebéd

13:15-13:30 Laborokban: Témavezet6k bemutatjak a helyi
veszélyforrasokat

13:30—-17:00 Labormunka

17:00—-19:30 Varosnézés busszal, villamossal, hajéval

19:30-20:00 Vacsora

20:00-21:00 Salyi Gergd, Kémia Olimpia aranyérmes,
kordbbi kutatétaborozé mesél az Ankarai
Kémia Olimpiardl

Julius 3., kedd

09:00—-10:15 Laborlatogatas

10:15-16:30 Labormunka, kdzben ebéd

16:30—-19:00 Kirdndulds a Jdnos-hegyre, libegdzés

19:30-20:00 Vacsora

20:00-21:00 Hogyan tartsunk el6adast? - beszélgetés



Julius 4., szerda

08:30-17:00
18:00 - 20:00

20:00 -20:30
20:30-21:30

Labormunka, kozben ebéd

Sport a kollégium udvaran: Didkok — Témavezet6k —
focimérk&zés

Vacsora

B66r Kata, volt kutatotaborozo beszél az ELTE
vegyész szakardl és a Bolyai szakkollégiumrél

Julius 5., csiitortok

08:30-17:00
18:00 - 18:30
18:30 - 20:00
20:00 -21:00

Labormunka, kozben ebéd

Vacsora

Tarsasjaték a kollégiumban

Volt kutatétaborozék mesélnek az egyetemi életrdl:
Borcsok Bence arrél, hogy milyen Cambridge-ben,
Somlyay Maté a SOTE Gydgyszerész Karardl

Julius 6., péntek

08:30-12:30
13:00 - 16:00
16:00 - 16:30
16:30-17:00
19:00 - 19:30
20:00-22:00

Labormunka, kozben ebéd

»AKI kivancsi kémikus” — miniszimpdzium, a didkok
el6addsai (Pusztaszeri ut 59-67. IV. éplilet nagyterem)
megnyitja Dr. Valyon Jézsef, igazgatd

Kutatétabort zarja és értékeli, Dr. Valyon Jézsef, igh.
Fogadas

Vacsora

Séta a Budai varban

Julius 7., szombat

10 oraig

Eltavozas a kollégiumbdl

13
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5 MINISZIMPOZIUM

Helyszin:
Id6pont:
Program
13:00 — 13:05
13:05 - 14:50
13:05-13:15
13:20-13:40
13:45-13:55
14:00 - 14:20
14:25-14:35
14:40 - 14:46
14:50 - 14:55
14:55 - 16:00
14:55 -15:05
15:10-15:20
15:25-15:35
15:40 - 15:55
16:00 - 16:30
16:30-17:00

Budapest, Pusztaszeri Ut 59-67., IV. éplilet 2. emelet, el6adbéterem

2012. julius 6. 13:00 — 16:30

A miniszimpdziumot megnyitja: Valyon Jozsef, DSc, igazgatdhelyettes
Anyagok jellemzése és atalakitasa szekcid
Vezeti: Demeter Attila, MTA doktora, tudomdnyos tandcsado

Baka Jozsef és Horvdth Anna
Az etilén szelektiv oxidacidja

Karajos Andrds, Takdcs Anikoé Déra, Téke Péter és Varga Ferenc
Intelligens polimerek

Bdlint Zsdfia és Hakkel Tamds

Fellletkémiai mintdzatok — sokszorositd grafika mikroszkopikus méretben

Dénes Madrk, Justin Viola Napsugdr, Makldri Judit és Nagy-Pdl Petra
Hogyan épiil fel a sejtmembran?

Sdndor Panna Margit és Szmolka Szilvia
Mibdl van, mivé lesz a ruhanem?

Gonda Imre
Polimer/lignin keverékek

Frissit6 szuinet

Anyagok el6allitasa szekcio
Vezeti: Jablonkai Istvdn, PhD, tudomdnyos fémunkatdrs, laborvezetd

Bogndr Zsolt és Sugdr Simon Ndndor
Egy Uj szervesmolekula el63llitdsa és elemzése

Rozsnyik Szabolcs és HertnerAndrds
lonos folyadék elédllitdsa és alkalmazdsa

Gusztos Eva és Vajas Déra
Szén-dioxid megkotd arany(l)tartalmu éridsmolekula el&allitasa

Csenki Janos Tivadar, Palya Déra és Siit6 Péter
Pd-katalizalt kémia

A Kutatétabor tudomanyos programjat zarja és értékeli
Valyon Jozsef, DSc, igazgatohelyettes

Blfé a Didkok, Témavezetbik és Vendégeink részére

15



6 LABORMUNKABAN
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‘ Pé ne J im ’z e Szakképzd Iskola, Szeghalom
J P 4 & ™ o |
: he 4 .

" Horvéth Anna
Vérésmarty Mihdly Gimndzium, Erd

Célkitlizés A katalizator el6allitasa

A kutatdssal toltott egy hét soran a f6 hangsulyt A katalizator szintézise soran el8sz6r Na,CO,

a katalizator el6allitasa kapta. Kutatdsunk célja oldatot készitettlink, majd ehhez adtuk a

az volt, hogy az etilén atalakitasakor elkeriiljik a Mg(NO,),*6 H,0 és AI(NO,),*9 H,O kristalyvizes
teljes oxidaciot, mely soran a reaktansbol CO, és sok 2:1 mdlaranyu oldatat, mikézben az oldat
viz keletkezik. Kisérleteink sordn a szelektiv oxida- pH-jat NaOH adagoldsdval végig 10-es értéken
cios termékek, az CH,COOH és az CH,CHO el&al- tartottuk.

litasat tlztlk ki feladatul. Katalizdtorhordozdnak igy olyan szerkezet( anyagot allitottunk

a hidrotalcitot valasztottuk. Ez egy anioncserélé elé, melyben a Mg(OH), rétegekben a Mg**
asvany, melyben a magnéziumot és alumini- ionok egy részét Al ** ionokra cseréltiik, minek
umot tartalmazé rétegek kozott vizmolekuldk és kovetkeztében a rétegek pozitiv toltést nyertek.

karbonationok helyezkednek el. A kisérletek sordn Anyagunkban a rétegek pozitiv toltését a rétegek
a hordozéra vanadiumot és palladiumot vittiink fel ~ kozétt elhelyezked negativ téltési CO,*-ionok
két egymdst kovetd |épésben. semlegesitik. A kovetkez6 |épésben a rétegkozi

[Mg,AI(OH),]*

[V1002]*

Mg-Al réteges kett6s hidroxid Dekavanadattal ioncserélt
kettds hidroxid

A dbra loncsere

18



CO,*-ionok egy részét dekavanaddtionokra cseréltiik
le. Ehhez elsé l1épésben dekavanadat-oldatot készi-
tettlink, a kovetkez6 mdédon: desztillalt vizben
natrium-metavanadat-monohidratot oldottunk, az
oldatot 45 °C-ra melegitettiik, az oldat pH-jat allandd
kevertetés mellet, salétromsav hozzaadasaval 4,5-es
értékre allitottuk, majd a kevertetést tovabbi egy
6ran at folytattuk. Ismert, hogy a vanadium-tartalmu
oldatokban a vanddiumkoncentraciotdl és pH-tdl
flgg6en kilonboz6 polivanadat formak alakulnak ki.
Az altalunk valasztott 4,5-es pH-n az adott vanadat
koncentracié mellett a V, O, * (dekavanaddtionok)
keletkeznek.

Az ioncsere sordn a hidrotalcit szuszpenzi-
6jdhoz V, 0,.°- oldatot adagoltunk, mikdzben a
pH-t salétromsavval 4,5-es értéken tartottuk. Az
ioncsere lejatszédasat rontgendiffrakcids vizs-
galattal bizonyitottuk. A mddszer segitségével
megbizonyosodtunk, hogy megndvekedett a
rétegek sikjai kozti tavolsag, ugyanis az ott elhe-
lyezkedd karbonationokat jéval nagyobb méretd
dekavanadationokkal helyettesitettik. ("A" jel(, az
joncserét bemutato abra.)

A mintat centrifugdltuk, mostuk, szaritottuk.
A katalizatorunk ekkor mar 3 fémet tartalmazott:
Mg-ot, Al-ot és V-ot. A negyedik fémiink a Pd
volt, melyet a félkész katalizatorra impregnaltunk.
Ebben a lépésben vanadiumot tartalmazo Mg/Al
kettGshidroxidhoz tetraamin-palladium(ll)-nitrat
oldatot adtunk olyan mennyiségben, hogy a kész
katalizatorunk 1 tomeg% palladiumot tartal-
mazzon. Ezutan a szuszpenziét beparoltuk, majd
110 °C-on szaritottuk.

A katalitikus reakcid vizsgalata

A pallddiummal impregndlt, dekavanadat-oldattal
ioncserélt Mg, Al kettds hidroxidot az tivegreak-
végeztik, viz jelenlétében. Higitd gazként héli-
umot alkalmaztunk. A reakcié sordn keletkezd
termékeket gdzkromatografidas médszerrel vélasz-
tottuk szét egymastdl, és langionizacids valamint
hévezetSképességi detektorral azonositottuk.
(,B” illetve ,,C” jelli kromatogramok.)

‘-Fs:&:aﬁémgrhrrﬁ Tre E0E mﬁfﬁ.ﬂﬁ.‘ = h-i'k.
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Megallapitottuk, hogy a reakcidban nagy szelek- visszaoxidalasa az eredeti formajaba. Ekkor
tivitassal keletkezett acetaldehid, melléktermékként azonban a vanadium redukdlédik, melyet aztan
szén-dioxidot taldltunk még, ecetsavat nem tudtunk reakcidba bevitt oxigén oxidal vissza. A hidrotalcit

kimutatni. (,,D” jell, katalizisrél készilt dbra.) hordozé a palladium és a vanadium részecskék
Témavezet6nktSl megtudtudtuk, hogy a kata- megfelel6 helyen torténd rogzitéséért felelSs a

lizatorunk két f6 alkotéeleme a palladium és a rendszerlinkben.

vanadium volt. A reakcidban a pallddium végzi az Koszonjlk Barthos Rébert témavezeténknek,

etilén oxiddacidjat, mikdzben 6 maga redukalodik. hogy bevezetett minket a katalizatorkészités és a

A vanadium szerepe a redukaldédott pallddium katalitikus reakcidk rejtelmeibe.

Az etilén szelektiv oxidacioja
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8o , atAaA—ata—4 1 gl 4
570 0= —
o J — . o
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° J "‘m,.._....-—-—-—. .\ O i
N 12+ e < Hi2 Jl
- ‘o -
‘E 194 10N 10 konverzi6 ]
o 8- ] o g x——x
2 | - o, |
S 64 = o . s_ | metan 1S 64 AP L
4] o . 4] oW metan
2 ] konverzié 1 5 I * " ]
= 1w 7 ot = T
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V-Mg, Al kettés hidroxid 1% Pd + V-Mg, Al kett6és hidroxid

D dbra Katalizis

A Szerz6k
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Palladium-katalizalt kémia

Csenki Janos Tivadar
Modra Ferenc Gimndzium, Kiskunfélegyhdza

Palya Dora

Karacs Ferenc Gimndzium, Szakkézépiskola, Szakiskola és Kollégium, Piispokladdny

Siité Péter
Szent Istvdn Gimndzium, Budapest

Bevezetés

A szintetikus szerves kémidban mindig is megha-
tarozdak voltak azok a reakcidok, amelyekben

Uj C-C kotést lehet Iétrehozni. Azonban a klasz-
szikus mddszerek mellett (pl. Grignard-reakciok,
cikloaddicid stb.) egyre nagyobb a jelentésége

a keresztkapcsoldsi reakcioknak, amelyekhez
atmenetifém-katalizatorokra (pl. palladium-kata-
lizdtorokra) van sziikség. Labormunkank soran
pallddium-katalizalt keresztkapcsoldsi reakcidkat
vizsgdltunk. Ezekkel a reakcidkkal olyan C-C illetve
C-heteroatom (N, O) kotést lehet létrehozni,
amelyeket a régebbi mddszerekkel nem vagy csak
rossz konverzidval lehetett. Eppen ezért nagyon
fontos a reakciék alkalmazasa az iparban és a
gyogyszerkémidban. A pallddium-katalizalt
keresztkapcsolasi reakciok elénye tovabb3,

hogy kis katalizatortoltettel és magas hozammal
kivitelezhet6k. Hatranyuk azonban, hogy a palla-
dium-szennyez&dések eltdvolitdsa nem konny(i
feladat.

Célkitlizéseink

e Uj C-C kotés létrehozdsa Suzuki kapcsolassal

e (j C-N kotés létrehozdsa Buchwald-Hartwig re-
akcio segitségével

¢ izokinolinszarmazékok el6allitasa

o ezekhez a reakciokhoz szlikséges katalizatorok
elGallitasa

Alkalmazott kromatografidas médszerek

Labormunkdnk soran kétféle kromatografias
madszert alkalmaztunk: flash oszlopkromatogra-
fiat és vékonyréteg kromatografiat. Ezeket szeret-
nénk réviden bemutatni.

A kromatografia soran az egyes komponensek
kétféle egymadssal érintkez6 fazis kdzott oszlanak
meg. Az elvdlasztas sordn van allé fazis és mozgd
fazis. A kalonféle anyagok eltérd erésségl kdlcson-
hatasba keriilnek az all6 és mozgé fazissal, igy
eltér6 sebességgel vandorolnak, azaz elegendé
hosszu Ut esetén szétvdlnak.

Flash oszlopkromatografia

E mddszer esetén az allo fazis egy ivegcs6ben
helyezkedik el, ami lehet valamilyen Gveghor-
dozé pl. aluminium-oxid vagy szilicium-dioxid (mi
finom eloszlasu szilicium-dioxidot hasznaltunk).

A mozg6 fazis valamilyen olddszerelegy, amit

az elvdlasztandd anyagok min&ségétdl figgben
vdlasztanak meg. Az elvdlasztandé komponensek
eltéré mértékben kotédnek meg az alléfazison. Ezt
a madszert mi a termékeink tisztitdsara hasznaltuk,
mivel a termék és a szennyezédések kiilonb6z6
id6pontban érnek az oszlop ala helyezett szed6be. A
szedG6t vakuumra kotottik, ez gyorsabb elvalasztast
tesz lehet6vé. Gyorsasaga azonban hatrany is lehet,
szélsGséges esetben az elvdlasztas hatékonysagat
ronthatja. Esetlinkben nem tapasztaltunk ilyet.
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Vékonyréteg-kromatogrdfia

A vékonyréteg kromatografia sordn a vizsgalt
anyagot valamilyen iveghordozéra cseppentjik
fel (pl. AlLO,, SiO,), majd futtatékadba tessziik, ami
tartalmazza az eluenst (mozgo6 fazis), amit az elva-
lasztandd alkotdérészek minGsége alapjan valasz-
tunk meg. Miutan az oldészer frontvonala elérte

a megfelel6 magassagot a VRK-lapon, valamilyen
maodszerrel megvizsgdljuk a lemezt (pl. UV-fénnyel,
jodozott szilikaval, foszformolibdénsavas el6hi-
voéval), megfigyeljik az elkilonilt kompo-
nenseket. Mi a vékonyréteg-kromatografiat a
reakcidk elérehaladtanak megdllapitasara és az
oszlopkromatografia sordn kapott fragmensek
vizsgdlatdra hasznaltuk.

A Suzuki-reakcid

Ezt a palladium-katalizalt reakcidt el6sz6r 1979-
ben Akira Suzuki alkalmazta.

A Suzuki-kapcsolds boronsavszarmazékok
reakciéja aromas- vagy vinil-halogenidekkel
(1. dbra), melyben uj C-C-kotés jon létre. A reakci-
6hoz bazis valamint pallddium-komplex katalizator
jelenléte szlikséges.

Pd kat.
R2.X —— R'R?
Bazis

R1.B(OH), +

R2=vinil vagy aromas csoport

1. dbra A Suzuki-kapcsolds

A Suzuki-kapcsoldshoz sziikséges katalizdtor
eléadllitasa

A Suzuki-reakcidhoz hasznalt katalizator
tetrakisz(trifenil-foszfin)-palladium(0) volt.
Tobbek kdzott ezt a katalizatort is magunk alli-
tottuk el8. Az elGllitashoz trifenil-foszfin (PPh,)
és palladium-diklorid szlikséges, olddszerként
dimetil-szulfoxidot alkalmaztunk. A reakciét a
palladiumvegylletek oxigénérzékenysége miatt
inert kdrnyezetben kellett végrehajtani, amit
argonnal biztositottunk. A reakcidelegyet 140°C-on
melegitettik az oldat kitisztuldsaig (1. kép), ekkor
adtuk hozza a hidrazin-monohidratot.

Az els6 lépésben alakul ki a PdCL(PPh.),
komplex, végiil a hidrazin (redukalészer) hatasara
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1. kép A Pd(PPh.), elédllitdsa - a reakcidelegy kitisztult

jon létre a pallddium-tetrakisz katalizator, melyben
a palladium oxiddcids szdma O.

PdCI, + 2 PPh, = PdCL,(PPh,),

PACL(PPh,),+ 2 PPh, +2,5 N_H, = Pd(PPh,), +
0,5N,+2N,H_Cl

Sz(irés és etanolos/éteres mosas utan
megkaptuk a sarga kristalyos anyagot 72%-os
kitermeléssel.

Néhany korabban elallitott Pd(PPh,),
mintdval 6sszehasonlitva megfigyelhettiik a palla-
dium-vegyiletek oxigénérzékenységét (2. kép).

2. kép A Pd(PPh,), oxigénérzékenysége. A jobb széls6t mi
dllitottuk els, a tébbit kordbban készitették.



2. dbra Az dltalunk elvégzett Suzuki-reakcio

Az elvégzett Suzuki-reakcio

Az elvégzett Suzuki-reakcid kiindulasi anyagai egy
1-brém-izokinolin szarmazék és egy orto pozici-
6ban szubsztituenst tartalmazé fenilboronsav

(2. dbra). Ezekhez adtuk hozza a koradbban el&al-
litott katalizatort. Bazisként natrium-karbonatot
alkalmaztunk. A szildrd anyagokat toluol és etanol
2:1 ardnyu elegyében oldottuk fel, majd egy kis

3. kép A vékonyréteg-kromatogrdfia lemezt UV-fény
ala helyeztiik (bal oldali). A kiinduldsi anyag esetén
fluoreszcencidt tapasztaltunk (jobb oldali).

4. kép Flash oszlopkromatogrdfia

o

'_‘r :'.4' o t“:

5. kép A Suzuki termék tisztitdsakor kapott fragmensek

vizet adtunk hozza. Mivel a palladium-vegyiletek
oxigénre érzékenyek, ezért inert atmoszférat
kellett alkalmaznunk, amit argon atbuborékoltata-
saval biztositottunk. A reakcidelegyet masfél 6ran
at 80°C-on melegitettiik.

Miutan eltelt a reakcidhoz szlikséges masfél
Ora, a reakcidelegybdl kivettiink egy kis mintat
és ezt vékonyréteg-kromatografia segitségével
vizsgdltuk. Eluensként hexdn és etil-acetdt elegyét
alkalmaztuk 4:1 aranyban. Szerencsére a termé-
kiink és a kiindulasi anyagunk is UV-aktiv, ami
konnydvé tette a detektaldst. Miutdn a VRK-lapot
egy UV-lampa ala helyeztik (3. kép), megallapit-
hattuk, hogy a reakcid teljesen lejatszédott, mivel
az elegylinkben mar nem volt kiindulasi anyag.
Kiinduldsi anyagunk esetében fluoreszcenciat is
tapasztaltunk, ennek hidnya is bizonyitotta, hogy a
reakcidelegylink mar nem tartalmazza a kiindul3si
anyagot, az 1-brém-izokinolin szarmazékot.

Ezutdn flash oszlopkromatografiaval tiszti-
tottuk a termékiinket (4. kép). A kapott reakcidele-
gyet rotdn toményitettik, majd szilikara paroltuk.
Ezt kovetben a vakuumdesztillacid soran kapott
szildrd anyagot a szilikaval t6ltott kromatografald
oszlop tetejére ontottik, melyre végil egy
szlr6papir is kertlt. Az eluens (hexan:etil-acetat
4:1) hozzaadasaval elkulonithettik a killonb6z6
fragmenseket (5. kép), melyeket szintén vékony-
réteg-kromatografiaval vizsgaltunk. Miutdn megal-
lapitottuk, hogy mely fragmensek tartalmazzak
a terméket, az egyesitett szerves fazist rotdn
beparoltuk, melyet szaritds utdn megmértiink, és
92%-0s kitermelést allapitottunk meg (6. kép).

Buchwald-Hartwig keresztkapcsolas

Buchwald és Hartwig az 1990-es évek kdzepén
egyid6ben fedezték fel, hogy a palladium-katalizalt
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X = R3 Pd kat.
I/—m + SNH 0 —— 3 ||
R2 Bazis
Ligandum

RZ, R*=alkil, aril, H

3. dbra A Buchwald-Hartwig reakcio

Ej+)1\—*\/

4. dbra A DBA elédllitasa benzaldehidbél és acetonbol

reakcidkban lehet6&ség nyilik szén-heteroatom
kotés kialakitasara is.

A Buchwald Hartwig-keresztkapcsolas soran
aromas halogenidek reagalnak primer vagy
szekunder aminokkal (3. abra). A reakciéhoz sziik-
séges palladium-katalizator, bazis és valamilyen
ligandum. A ligandumok altaldban foszfor alapuak,
de kezdenek elterjedni a karbén alapuak is.

Buchwald-Hartwig reakcidt széles korben
alkalmazzak az iparban, hiszen szdmtalan olyan
bioldgiailag aktiv molekula [étezik, amelyek
aromas gy(rdhoz kapcsolt aminokat, mint a
piperidin, a morfolin tartalmaznak.

7. kép Az elédllitott DBA dtkristdlyositds elétt (felsé kép) és
utdn (alsé kép)
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6. kép A Suzuki-kapcsolds terméke

17 7

A reakcidhoz sziikséges katalizdtor elédllitdsa

A katalizatort mi magunk allitottuk el6 t6bb
|épésben. ElSszor dibenzal-acetont, DBA-t kellett
szintetizalni. Ezt benzaldehid és aceton reakcio-
javal (4. dbra), NaOH és etanol jelenlétében értiik
el. A reakcid koriilbeliil 15 perc alatt zajlott le. A
terméket Uvegsz{rén atsz(irtiik, majd etanolos
ecetsav oldattal atmostuk, mely semlegesiti a lig
maradékat és eltdvolitja a szennyez&dések nagy
részét. A kapott sdrga kristalyos anyagot atkris-
talyositottuk etanolbdl, majd leveg6n szaritva
megkaptuk a tiszta DBA-t (7. kép) 68%-o0s kiterme-
|éssel. A termék olvaddspontjat is megmértik, ami
113°C-nak adddott, ez megegyezik az irodalomban
talalhato értékkel.

8. kép A Pd (dba), vdkuumsziirése



A kovetkez6 lépésben Pd_(dba), elSallitésa
volt a feladat (2 PdCl, + 3 DBA =Pd,(dba),). A
kiindulasi anyag PdCl, és az el6z8leg eldallitott
DBA, amihez natrium-acetdtot adtunk abszolut
metanol jelenlétében. Az egész reakcid inert
atmoszférdban, argon segitségével zajlott le,
koralbelll 4 éra alatt 40°C-on. A végterméket
Uvegsz(ir6n atszlrtuk (8. kép), majd exikatorban
tobb napon keresztiil szaritottuk, és végil
83%-0s kitermeléssel megkaptuk a Pd_(dba),
katalizatort.

Az dltalunk elvégzett Buchwald-Hartwig
reakcio

A reakcidban Uj C-N kotést hozztunk létre

(5. dbra). 3-amino-izokinolin és para-bromtoluol
elegyéhez adtuk a kordbban el&allitott Pd,(dba),
katalizatort, a reakcio végbemeneteléhez sziik-
séges JohnPhos ligandumot és bazisként a

Br

5. dbra Az elvégzett Buchwald-Hartwig kapcsolds

natrium-tercbutildtot. Olddszerként abszolut
toluolt alkalmaztunk. A reakcidt ugyancsak inert
atmoszféraban végeztiik, amely 110°C-on kordil-
beliil 6 6ra alatt zajlott le teljesen.

Ezzel nem fejez6dott be a munka. A kivant
anyagot el kellett valasztani a szennyez6désektdl,
melyhez flash oszlopkromatografias eljarast
alkalmaztunk. A reakcidelegyet beparoltuk rotan,
majd szilikat adtunk hozza, miel6tt az 6sszes
olddszer elparolgott, és ezt az anyagot juttatuk
a kromatografalé oszlopunk tetejére. Kiilonb6z6
fragmenseket gyjtottiink 6ssze, melyeket folyama-
tosan vékonyréteg-kromatografidval vizsgaltunk.

A sarga oldatot, mely mar az anyagunk jelenlétét
feltételezte (a vékonyréteg-kromatografia is bizo-
nyitotta), beparoltuk a rotaciés vakuumdesztillalo
berendezéssel és megkaptuk a sarga, szilard, krista-
lyos izokinolinszdrmazékot 85%-os kitermeléssel

(9. kép), melyben uj C-N kotés talalhato.

9. kép A Buchwald-Hartwig-kapcsolds termék

Befejezés

Az egyhetes munkank soran sikeresen allitottuk
el6 a keresztkapcsoldshoz szlikséges palladium-
katalizatorokat, majd magat a keresztkapcsolasokat
is elvégeztik. Megismerkedtiink a szerves kémiai

e

=N

laboratdriumi munkaval; kiilonbdz6 eljarasokkal,
mint példdul az atkristalyositassal, vékonyréteg
kromatografiaval, flash oszlopkromatografiaval,
folyadék-folyadék extrakcidval; illetve a molekula
azonositasahoz szlikséges eszkdzokkel, az olvadas-
pont mérével, az NMR és az IR készulékkel.

Végezetil szeretnénk megkdszonni a témave-
zetést Balog Jozsefnek, a kutatotdbor szervezését
pedig Lendvayné Gyérik Gabriellanak.

Forrasjegyzék

e http://www.mke.org.hu/061mkf/4-2005/12-2005.pdf -
Timdri Géza: Keresztkapcsoldsi reakciok gydgyszerkémiai

alkalmazdsai
e http://en.wikipedia.orq/wiki/Suzuki_reaction -

Suzuki-reakcio
e A labormunka sordn készitett jegyezetek
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Cinnolin szarmazékok szintézise

i &

-—

Bogndr Zsolt

Bevezetés

A heterociklusos vegytletek szdmtalan modern
gyogyszer hatdanyaganak képezik alapjat.

A nitrogéntartalmu heterociklusok terén végzett
kutatdsoknak igen sok, a gydgydszat szdmara
jelentds szer kifejlesztését koszonhetjik, példaul
az aciklovirt®™, mely a herpes virus okozta fertd-
zések kezelésekor haszndlt guanozin-szarmazék,
vagy a torténelmi jelent6ségli antibiotikumot,

o}
HN N\
/J*b | N> OH
HoN N L/O\J__
(1) Aciklovir

s
N§N

(3) Cinnelin

(4) Cinoxacin
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Teleki Blanka Gimndzium és Altaldnos Iskola, Székesfehérvdr
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a penicilint?. A kutatétabor hete alatt a cinnolin
szarmazékainak szintézisével és vizsgdlataval
foglalkoztunk, melynek soran betekinthet-

tlink a preparativ szerves kémia vildgdba. A
cinnolinnak®, amely egy két nitrogénatomot
tartalmazé 10 tagu gydr(ibél allé molekula, két
szamazéka is gyogyszerként hasznalatos.

A cinoxacinnal® hugyuti fert6zéseket kezelnek,
az ,ICI-D-7569”® pedig szorongés ellen hatdsos
vegyulet!,

H
| H

e D\)<
(@] N CH
o/ . ’

R

COOH

(2) Penicillin

H

o) NH, O
COOH
<Om g
N ~N
o N~ N~
Et Pr

(5) ICI-D-7569



Célunk:

e A kovetkez6é molekula elGéllitasa:

\

74

e Avegyiilet tulajdonsagainak vizsgdlata az
R=OMe, Br, NO,, szubsztituens fliggvényeben.

A szintézis elsd lépése:

CH
cH, DMFDMA P

_ |

110 °C CHs

Harom kiilonb6z6 kisérletben mds-mas szubszti- mert a reakcidpartner dimetil-formamid-dimetil-
tuenssel rendelkez6 acetofenonbdl indultunk acetdl (DMFDMA) volt, ami vizes kdzegben

ki. Mindharom para helyzetben szubsztitualt N,N-dimetilformamidra és metanolra hidrolizalt
acetofenonbdl kimértiink 2-2 g-t, és feloldottuk volna. A reakcidelegyet kb. 110°C-on masnapig
kb. 10 ml abszolut toluolban. A fémnatriummal kevertettik, ekdzben pedig az olddszert
vizmentesitett olddszerre azért volt sziikség, refluxaltattuk.
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Masnap reggel (kb. 16 6ra mulva) a kiilon-
b6z6 szubsztituensl vegylletek kozott jelentds
eltérés mutatkozott. A nitro-vegyilet mar szép
barnds kristalyok formdjaban vart rank, a kiter-
melés 68%-nak adddott. Ez a vegyiilet dietil-éteres
mosas utan feldolgozasra keriilt. A masik két
elegyben a reakcio el6rehaladasat vékonyréteg-
kromatografiaval ellendriztik. A brémozott
vegyllet mutatott bizonyos foku atalakulast,
de még mindig sok kiinduldsi anyag latszott a
kromatogramon, igy tovabbi olddszerként adtunk
hozza dimetilformamidot, és tovabbi 16 6ran
keresztll forraltuk. Ennek végeztével 49%-os
kitermelés mellett tudtuk a terméket kikristalyosi-
tani. A metoxi-vegyiilet olyan csekély mértékben
alakult at, hogy feldolgozasdara a tabor ideje alatt
mar nem kerdlt sor.

Az enaminok olvaddspontjat megmérve a
kévetkezG ertékeket kaptuk: R=NO, op. 148°C;
R=Br op. 77°C. Az elsé |épés alapjan tehat levon-
hatjuk kovetkeztetéseinket: Az atalakulds akkor a
leggyorsabb, ha a szubsztituens egy er6sen elekt-
ronszivé csoport, mint a nitrocsoport. A gyengén
elektronszivd brématom esetén a reakcio
hatdrozottan lassabb, ezenkiviil az olvadaspont-
adatok alapjan Iathatd, hogy a molekuldk kris-
talyracsaban gyengébb kolcsonhatdsok alakulnak

NMR-csé
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ki. Végiil ha a szubsztituens egy elektronkiild6é
funkcids csoport (pl.OMe), a termék képzédése
nagyon lassu.

Erdemes még megemliteni, hogy jelentds
szinbeli eltérés mutatkozott a reakcidelegyek
illetve, ahol a kikristalyositds megtortént, a szilard
anyagok kozott. Az R=NO, sotetbarna, az R=Br
sargas, az R=OMe pedig kozel szintelen volt. Ez is
a molekuldk kilonb6z6 mértékdl polarizaltsagaval
magyarazhato.

A tdbor alatt csak a nitrovegyiilet teljes
feldolgozdsara jutott id6, igy a tovabbiakban
csak ezzel foglalkozunk. Az enamin szerkezetét
NMR-spektroszkopidval (nukledris magneses
rezonancia) ellenériztik. A HNMR spektrum
alapjan az adott molekuldaban taldlhatd H-atomok
szamara és kornyezetiikre tudunk kévetkeztetni.
Ehhez a mintdnkbdl egy nagyon kicsi mennyiséget
feloldottuk deuterokloroformban (CDCl,), majd a
specialis NMR-csovet a késziilékbe helyeztiik.

A méréshez egy 200 MHz-es késziiléket hasz-
naltunk. Felvettiik a spektrumot, amit a szemkozti
oldali dbrdn mutatunk be:

Hogy melyik jel melyik atomcsoporthoz
tartozik, azért kovetkeztethetd ki, mert az adott
csucs integrdlja, azaz a grafikon alatti teriilete
egyenesen aranyos az adott kdrnyezetben |évé

NMR-késziilék



Az enomin HNMR spektruma

H-atomok szdmaval. Ezt a két metilcsoport jelénél
figyelhetjik meg, 3 ppm kornyékén. Ezenkivil ha
a jelet add H-atomok mellett egy n db H-atomhoz
kot6ds atom van, akkor a jellink n+1 részre hasad.
A hasadas szépen megfigyelhets a kett6s kotésnél
|évé H-atomok jelén (~5,6 ppm és ~7,8 ppm). A jel
csucsanak elhelyezkedése pedig a kornyezetében
lévé elektronoktdl fligg: A két metilcsoport a nagy
elektronegativitasu nitrogénatom miatt elekt-
ronszegény kornyezetben van, ezért 3 ppm-nél
latszik. Ugyanez figyelhet6 meg a kettds kotésnél
|év6é H-atomokndl: A N-atom miatt szintén elekt-
ronszegény H-atom jele 5,6 ppm-nél, de az elekt-
rondusabb koérnyezetl, mdsik H- atom jele csak
7,8 ppm-nél latszik, vagyis nagyobb jeleltolédast
okoz. Az aromas gy(ir(ihdz kapcsolédd H-atomok a
legelektrondusabbak. A 7,2 ppm-nél lathatd kicsi
kiugrast a deuterokloroform hidrogénszennyezé-
dése okozza.

NH,

50% HBF,

S S TR S TS S

. 7

2. |épés: Diazoniumsd-reagens eldalitasa

A tovabbi munkahoz szlikség volt egy reagensre,
amit mi magunk allitottunk elé. A molekula végsé
szerkezetében lathatd cinnolin-gyrd kialakitasat
egy diazéniumsé addicionalasa tette lehet6vé. Ezt
anilinbél kiindulva hoztuk létre natrium-nitrit és
tetrafluoro-bdrsav vizes oldatdval.

Az anilin magdban rosszul oldédik vizben, de
mivel hideg tetrafluorobdrsavat adtunk a rend-
szerhez, anilinium-tetrafluoroborat ionvegyiilet
keletkezett, ami mar jél oldddik vizben, lehetévé
téve a reakciot. Elkészitettiik natrium-nitrit vizes
oldatdt, ezt is beh(itottiik, majd évatosan hozza-
csepegtettik a korabbiakhoz, vigydzva, hogy ne
melegedjen fel. A reakcié jégfirdGben ment végbe
0°C koriili a hémérsékleten. Ennek az az oka, hogy
a diazéniumso hére érzékeny, a nitrogénatomokat
N,-gaz formajaban hajlamos elvesziteni.

N:=N BF,

—_——

NaNO,
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H H

NH + ' 0 ! * :
R —_— - N
anilin n-fenil-nitrozamin

N - OH

Z H,0 Nx /OHZ BF4 N:\\N/

N -0, ~N B + HBF,
- -

BF4

diazéniumsé

A reakcié mechanizmusal®:

* 1, Atetrafluorobdrsav erés sav (K =2,51)%, igy
a NaNO,-bél salétromossavat (K =5,13x107*)"
szorit ki: NaNO, + HBF, = NaBF, + HNO,,.

e 2, Savas kornyezetben a salétromossav
protonalddik (a), vizkilépés kézben nitrozdénium-
kation keletkezik beldle (b):

(a): HNO, + H*=H_NO,"; (b): HNO," =H,0 +
NO*

e 3, A nitrozénium-kation reagalni tud az
aminocsoporttal a kovetkez6képpent:

A termék egy halvany rdézsaszin( por lett,

amit Gvegsz(rdn leszdrtink, és hideg vizzel tiszti-

tottunk. A h6boml3st elkeriilendd, felhasznaldsig

hiit6ben taroltunk. Diazénium-tetrafluorobordt

CH
O,N 3
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3. lépés: A diazéniumsoé addicidja

A diazéniumsé az enaminban taldlhato pi-kotésre
addicionalhatd, igy keril a molekuldba a két nitro-
génatom és egy aromas gydrd.

Ehhez 8,17 mmol (1,8 g) enamint etanolban
oldottunk, majd ekvivalens mennyiség( (1,57 g)
diazdéniumso etanolos-vizes szuszpenzidjat csepeg-
tet6tolcséren keresztiil lassan hozzdadagoltuk. Az
elegyet acetonos flird6be martottuk, amit szaraz-
jéggel h(itottlink 0°C-ra. A dimetilaminocsoport
ekodzben formilcsoportta oxidalédott, a diazéni-
umso pedig felnilhidrazono-csoportként a moleku-
[dhoz kapcsolédott.

A 3. lépés eredménye

A csepegtetdtolcsérben lathatd barnas elszi-
nezédést a maradék salétromossav bomldsakor
keletkez6 nitrdozus gazok okoztak. Az elegyet nem
refluxaltattuk, hiszen 0°C-on az olddszer parol-
gasa minimdlis. Az atalakulds mértékét vékony-
réteg-kromatografidval ellendriztiik. A reakcid
befejeztével sarga szin( kristalyos anyag valt ki,
amit Uvegsz(irén leszlrtlink és hideg etanollal
mostunk. A vegyilet irodalmi olvaddspontja
173-175°C,

rr _rr

4. l1épés: A gylirlizaras

A vegyiiletiinket ezutan polifoszforsav (PPA) kata-
lizdtor jelenlétében kb. 1 éran keresztiil 100°C-on
kevertettik. A polifoszforsav egy atlatszo, rend-
kivll viszkdzus anyag, mely ortho-foszforsav mole-
kuldk tucatjainak polikondenzacidjaval jon létre.
Viszkozitasat ezeknek a viszonylag hosszui mole-
kulaldncoknak a viselkedésére vezethetjiik vissza,

A 3. lépés mert kdnnyen egymasba gabalyodnak.
I
o HO I|3—O H
OH |O
AN
O ppa Z
N —_—
O2N N 100 °C O,N N\\‘\N
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Melegités

A reakcid befejeztével az anyagunk egy srd,
fekete massza lett, amit el6szor jeges flird6be
helyeztiink.

Savas kozegben protondlddni tud a
formilcsoportban |évé oxigénatom, majd ez az
atmeneti molekula a kotések atrendezédésével
vagy kozvetlenil zarul gy(ir(ivé, vagy egy egyen-
sulyi atalakulds soran még egy koztes |épcsé
van. Akarmelyik Uton torténik is, a keletkezett
vegylletbdl viz 1ép ki. A N-atomhoz kapcsolddd
proton és az OH csoport leszakadasaval a kotések
Ujra atrendez6dnek, és igy meg is kaptuk a
végterméket.

Ebbdl a sok szennyez6dést tartalmazd
elegybdl a vegyiiletiinket nem sikerdlt

Jégfurdd

T, ;

—_ &
" - Végtermék

kikristalyositani, igy oszlopkromatografidval tiszti-
tottuk. Az eljaras Iényege, hogy egy livegoszlopot
megtoltottiink finom szemcséji szilikagéllel (ez a
kromatografia all6 fazisa), amit atitattunk a hasz-
nalni kivant olddszerrel. Ez esetiinkben hexan

és etil-acetat 5:1 térfogataranyu keveréke volt

(ez pedig a mozgd fazis). Ezutdn az anyagunkat a
szilikaoszlop tetejére toltottik, lehetSleg minél
vékonyabb rétegben.

A cs6 végébe vattat helyeztiink, igy megaka-
dalyozhatd a szétvalasztandd elegy felkevere-
dése. A csapot megnyitottuk, igy az olddszer
lassan elkezdte dtmosni az anyagot a kromato-
grafids oszlopon. A kiilonboz6 vegyliletek eltéré
mértékben hajlamosak adszorbealddni

A gy(ir(i zdrédasanak mechanizmusara a kdvetkez6 magyarazatok lehetségesek!™:

H. -
o "0
|
T —
= “r~|1 R
H

ll

O n  oH

o CH
lends
= N‘:‘r‘rl* e
H
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Szilikagéllel téltétt livegoszlop

(és deszorbealddni) a szilikagél feliiletére (és fell-
letérdl). Minél konnyebben koétédik (adszorbed-
16dik) egy molekula a szilikagélhez, illetve minél
nehezebben mosddik le (deszorbedlédik) a szem-
csék fellletérdl, annal tobb idé6 kell, hogy végig-
haladjon az oszlopon. Ennek megfelel6en minél
polarisabb egy vegyiilet, annal késébb jelenik
meg az oszlop végén. A lecsopogé folyadékbdl
kb. 50 ml-es frakcidkat gydjtottiink. A frakcidk
tartalmardl vékonyréteg-kromatografiaval nyerhe-
tlnk informacidt. Azok a részletek, amelyekben a
termékiink foltja latszik, beparldsra keriiltek.

A termék vizsgalata

A vegyllet szerkezetét NMR-spektruma igazolja.
Egy markans jel 1atszik kb. 2,5 ppm-nél. Ennek

az oka, hogy a vegyiilet nem jél oldédott kloro-
formban, ezért deuterdlt dimetil-szulfoxidot
(D,C-SO-CD,) kellett hasznalni. A lathato jel a
DMSO metilcsoportjanak a jele, ami az oldé-

szer deutériumvesztésének a kdvetkezménye. A
tobbi jel az elektrondus aromds tartomanyban
lathatd, ami igazolja a vart molekulaszerkezetet.
Olvadaspontjanak vizsgalatdra sajnos a tdbor ideje
alatt nem volt mar lehet6ség, a szakirodalomban!!!
210-212°C a mért érték.

Szétvdlasztott frakciok VRK-lapokon. (Csak
illusztracio, a lapok egy mdsik kisérlet soran
késziiltek, és dnizsaldehiddel lettek el6hivva)

A végtermék tiszta dllapotban 3-(4-nitrobenzoil)
cinnolin
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A végtermék NMR-spektruma

K6szonetnyilvanitas

EzUton szeretnénk megkdszonni témaveze-
ténknek, Dr. Kovacs Péternek, hogy ilyen sok
tudomanyos élménnyel és ismerettel gazdagod-
tunk, valamint Hanekné Antal Gabriellanak a
tlirelmet és a rengeteg segitséget, amit a labor-
munka sordn kaptunk téle. Készonet illeti tovabba
Lendvayné Gyérik Gabriellat, a tabor szervezé-
sében végzett dldozatos munkdjaért, valamint

az MTA Természettudomanyi Kutatékoézpontot a

34

lehet&ségért, hogy részt vehettiink az AKI kivancsi
kémikus kutatétaborban.
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[1] N. A. Al-Awadi: Efficient synthesis of 3-aroylcinnolines from
aryl methyl ketones, Tetrahedron 57 (2001) 1609-1614

[2] Dr. Lempert Kdroly: Szerves kémia 424. oldal

[3] http://en.wikipedia.org/wiki/HBF4

[4] http://research.chem.psu.edu/brpgroup/pKa_compilation.pdf
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Az ionos folyadékokrol altalaban

lonos folyadékoknak azokat a sdkat nevezziik,
amelyek olvaddspontja alacsonyabb mint 100°C.
Bar mar az 1900-as években is dllitottak el6 ionos
folyadékokat, a komolyabb kutatdsok csak 1990
utdn kezd6dtek meg. lonos folyadékokat példaul
elektrolitokként, ken6anyagokként vagy lizemanyag
adalékként alkalmazzak az iparban. Ezen kiviil
kilonboz6 kémiai szintézisekben is felhasznalasra
keriilnek, valamint katalizatornak is alkalmasak.
Az ionos folyadékok felhasznalhatdk
szerves és szervetlen vegyiiletek, illetve fém-és
biokatalizatorok olddsdra is. Emellett jellemzé
rajuk az alacsony géznyomas, melynek kovetkez-
tében alig parolognak. Ezen tulajdonsagaik miatt

1. kép DES keletkezése

B o

alkalmasak lehetnek arra, hogy egyes terileteken
felvaltsak az illékony olddszereket, melyek erdsitik
az Uveghazhatas jelenségét, és hozzdjarulnak a

nyari vagy Los Angeles tipust szmog kialakulasahoz.

2”7

Az altalunk elGallitott ionos folyadékok

A nydri munkdnk alatt két ionos folyadékot allitot-
tunk el6, amelyekre a szakirodalom DIMCARB és
DES néven utal.

DES

A DES (Deep Eutectic Solvent) killonlegessége, hogy
két, szobahémérsékleten szildrd anyagbdl lehet
elGallitani. Az egyik a karbamid, melynek olvadas-
pontja 134°C, a masik pedig a kolin-klorid, melynek
olvadaspontja 301°C. A két anyagot rotacids
vakuumbeparld késziilékben 50°C-on, vdkuumban
kevertettik, majd 10-15 perc elteltével a két szilard
anyag elkezdett cseppfolydsodni. Korilbelll harom-
negyed ora elteltével a keletkezd anyagot kivettiik a
késziilékbdl, és egy viszkozus folyadékot kaptunk (1.
kép). Az eljaras kozben nem tortént kémiai reakcio,
nem is keletkezett Uj anyag, hanem csak egy megfe-
lel6 6sszetétell elegy (2. kép). Ez azonban mar mas
fizikai tulajdonsagokkal rendelkezik, mint az egyes
Osszetevék kiilon-kllon. Az igy nyert anyag szoba-
hémérsékleten napokig folyékony marad, am 2-3
nap elteltével visszaszilardul. Mindezek ellenére
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2. kép A DES elédllitdsanak egyenlete

NH + o=c=0

3. kép A DIMCARB elddllitasanak reakcioegyenlete

az ionos folyadékok kozé sorolhatd, hiszen joval
100°C alatt (kb. 60°C-on) ismét folyékony halmaz-
allapotuva valik.

DIMCARB

A DIMCARB-ot tobb vizsgdlatnak vetettik ald mint
a DES-t. A DIMCARB két gaz, a dimetil-amin és a
szén-dioxid reakcidjabdl keletkez6 ionos folyadék.
A reakcio a 3. dbran lathatd reakcid egyenlet
alapjan jatszédik le. A DIMCARB-ot két mddon

is el6allitottuk. ElGszor a dimetil-amin sdjabdl, a
dimetil-amin-hidrokloridbdl, majd a dimetil-amin
40%-0s vizes oldatdbdl. A szintézishez hasznalt
eszk6zok mindkét esetben hasonldak (4. kép).

Az els6 lombik (1) kadlium-hidroxidot tartal-
mazott. Erre csopogtettiik egyik esetben a
dimetil-amin-hidrokloridot, a masik esetben
a dimetil-amin vizes oldatat. Amikor a kdlium-
hidroxid elkezdett oldddni a vizben, felszabadult
a dimetil-amin, ami gazhalmazallapotban egy
gumicsovon keresztil (2) egy kalium-hidroxiddal
toltott csébe kerdlt (3). A kdlium-hidroxid azért
fontos, mert az ionos folyadékok tulajdonsagait
nagymértékben befolydsolja azok viztartalma, igy
az az optimalis, ha minél kevesebb vizet tartal-
maznak. Mivel a kdlium-hidroxid higroszképos,
ezért a dimetil-aminnal érkez8 vizparat kisz(ri. A
gumicsovon (4) keresztll tavozé mar vizmentes
gaz egy gy(jtélombikba (5) keriilt, amelyet egy
aceton-szarazjeges furdébe (6) tettiink, igy a
hémérséklete ~78°C. A lombikba egy darab
szarazjeget (szilard szén-dioxid) helyeztink el. Az
edényt korllvevé furdd alacsony h6mérséklete
megakaddlyozta a szarazjég gyors szublimacidjat,
am a folyamat kis mértékben mégis lejatszddott,
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DIMCARB

igy a lombikot szén-dioxid toltotte meg, amivel az
érkez6 dimetil-amin reakcidba lépett. A keletkez6
DIMCARB az alacsony h6mérséklet miatt az liveg-
edény faldn kondenzalédott. A gy(jt6lombikon lévé
kalium-hidroxiddal t6ltott cs6 (7) szerepe az volt,
hogy megakadalyozza a tulnyomas kialakulasat, de
kizarja a vizpdrat. A folyamat végét az jelentette, ha
az els6 lombikban az 6sszes dimetil-amin felszaba-
dult. A reakcid gyorsithatd a dimetil-amin ill. séja
vizes oldatanak melegitésével, hiszen a meleg folya-
dékokban kevésbé oldddnak a gazok.

Oldasi teszt

Miutdn rendelkeztiink elegendé DIMCARB-bal

és DES-sel, oldédasi prébakat végeztiink. Nem
meglep6 mddon ,a hasonlé a hasonldéban” elv itt
is érvényesllt, és az ionos folyadékok a polaris
olddszerekben (etanol, viz) jol, mig az apolaris
olddszerekben (hexan) rosszul oldédtak.

4. kép A DIMCARB szintéziséhez haszndlt berendezés



5. kép Oldoddsi kisérletek

Az oldoszereket CuSO,-tal, illetve I,-dal szine-
sitettlik, hogy lathatdak legyenek az esetlegesen
létrejové fazisok (5. kép). A probak soran a CuSO,
reagalt a DIMCARB-ban taldlhaté aminnal, és
[Cu(NH,),I** keletkezett (6. kép). EbbdI levonhaté
az a kovetkeztetés, hogy a DIMCARB nem hasznal-
hato rézvegyiiletek jelenlétében.

Extrakcio

Az el&dllitott ionos folyadékokkal nemcsak oldé-
dasi kisérleteket végeztiink, hanem végrehajtot-
tunk velik szildrd-folyadék extrakcidkat is. Ezek
soran DIMCARB-bal és szerves olddszerekkel
novényi aromak extrahaldsat kiséreltiik meg kozis-
mert flszerekbdl. Oldészernek DIMCARB-ot, dietil-
étert, azaz hétkoznapi nevén étert, és etil-acetatot
hasznaltunk. Az extraktumokat anizsbodl, kavébal,
vaniliabdl és szerecsendidbdl készitettiik, valamint
szegfliszeggel végeztik el a legtdbb vizsgalatot, ezt
ugyanis mindhdrom olddszerrel extrahaltuk, hogy
Osszevethessiik az eredményeket.

A folyadék-szildrd extrakcidkat kétféleképpen
hajtottuk végre, egyrészt hagyomdnyos, keve-
réses-sz(iréses moédszerrel, masrészt pedig folya-
matos mdédon, ugynevezett Soxhlet-extraktor
(7. kép) segitségével. A Soxhlet-extraktor tarto-
zéka egy gobmblombik, amelyben az olddszert
helyeztiik el, erre a lombikra helyeztik ra magat az
extraktort, végll pedig egy hlit6berendezés keriilt
a szerkezetre. Az extraktorba egy papir hivelybe
helyeztiik esetlinkben az 6sszezuzott fliszereket,
majd egy CaCl,-dal t6ltott csdvet tettiink a hiitdre,
ami megakadalyozta, hogy a leveg6bdl viz vagy
egyéb szennyezd anyag keriljon a rendszerbe,

6. kép Réz-ammoania komplex

de lehet6vé tette a gdzok dramlasat. Az extraktor
Osszeallitdsa utan elkezdtiik melegiteni az oldo-
szert, amely elparologva a hiit6berendezésbe
jutott. Itt kondenzalddott, majd visszacsepegett a
szildrd anyagra, és kioldotta bel6le a kivant illat-
anyagokat. Fontos része a rendszernek a szifon,
amin keresztil az oldat visszakerlt a gdmblom-
bikba, ezdltal egy kdrfolyamat kezd6dott meg.
Ennek el6nye, hogy viszonylag kis mennyiségl
olddszerrel hatékony extrakcidt lehet végezni.

7. kép Soxhlet-extraktor a hiité6berendezés nélkdil
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8. kép Kdlium-permangandttal el6hivott VRK lap

Extraktumok vizsgalata

1. VRK (vékonyréteg kromatografia)

A vékonyréteg kromatografia segitségével a kapott
anyagokrdl el tudtuk donteni, hogy azok hany
komponenst tartalmaznak. El6szor az oldatokat
beparoltuk rotaciés vakuumbeparld berende-
zéssel, majd feloldottuk 6ket etil-acetatban.
Ezutdn futattuk 6ket a VRK lapokon, amelyek
tulajdonképpen vékony aluminiumlemezek,
amelyeknek az egyik fele poldris szilikagéllel

van bevonva. A futtatds soran etil-acetat-hexan
olddszer elegybe helyeztik a VRK lapok aljat. A
kapillariser6k hatasara az olddszer ,,felkuszott” a
lapon, ,magaval sodorva” az oldott anyagokat is. A
futtatds utdn a mintaban lév6 anyag komponensei
a polaritasuktdl fliggben kiilonb6z6 helyen helyez-
kedtek el a lapon, de ahhoz, hogy ezek lathatdva
vdljanak, el6 kellett hivni ket kdlium-perman-
ganat oldattal (8. kép). A VRK mikodési elve lego
emberkékkel szemléltethet6: a vizparton vannak
,nhormalkez(i” (polaris) és hibas kez(i (apolaris)
lego emberek, ha az ar elviszi 6ket, akkor a normal
kezliek hamarabb tudnak megkapaszkodni, igy a
parthoz kozelebb lesznek, mint hibas tarsaik. A

9. kép Az eugenol (balra) és a kariofilin (jobbra) szerkezete
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VRK lapon ennek megfelel6en a poldrisabb vegyi-
letek a kiindulasi ponthoz kozelebb, mig az apola-
risabbak tdvolabb helyezkednek el.

A szegfliszeg extraktumban a VRK soran ultra-
ibolya fény alatt, és elGhivva is, kivaldan észlelhetd
volt két folt. A két folt két anyagnak feleltethet6
meg. Ebben a konkrét esetben a két anyag a szeg-
fliszeg illatanyaganak két komponense, a kariofilin
és az eugenol volt (9. kép).

2. Flash-kromatografia

A kovetkezd feladtunk az volt, hogy a két
Osszetev6t egymastdl elvalasszuk, hogy

aztan a kapott anyagokat megvizsgalhassuk
tomegspektrométerrel. A szétvalasztashoz flash-
kromatografids mddszert hasznaltunk, aminek
mikodési elve ugyanaz, mint a VRK-é, de itt
nagyobb mennyiségl anyagot tudunk egymdstdl
elkuloniteni. Egy magas Uvegsz(ir6ben (oszlop)
|évé szilikagélre rétegeztiik a beparolt extrak-
tumot, majd kilénb6z6 ardnyu etil-acetat - hexan
olddszer eleggyel mostuk ezt. A gyorsabb tisztitas
érdekében vakuumot alkalmaztunk, igy az oldo-
szer hamarabb atért az oszlopon (innen ered a
flash jelz8). Az egyes mosasok soran keletkezett
oldatokat kiilon gydjtottiik. Ezek a frakcidok mar
kilon-kulon tartalmaztak a keresett vegyileteket.
Az egyes frakcidk 0sszetételének ellenbrzéséhez
szintén vékonyréteg kromatografiat hasznaltunk.
Azt tapasztaltuk, hogy valdban csak egy kompo-
nens volt megtaldlhatd egy-egy frakcidban, illetve
tobbszori (altaldban 4-5) 4tmosas sziikséges
ahhoz, hogy egy-egy komponens teljesen lemo-
sodjon az oszloprdl.

3. Gazkromatografia és tomegspektormetria

Az extraktumok 6sszetevdit a GC-MS rendszer
segitségével hataroztuk meg. A GC-MS rovi-
dités a gdzkromatograf és a tomegspektrométer
angol megfelelSinek nevébdl szarmazik (gas
chromatograph - mass spectrometer). A
gazkromatograf hasznalatakor a vizsgalando
anyagbal késziilt oldat elparologtatva és nitrogén
viv6gdz képezi a mozgo fazist, mig az alld fazis
egy tobb méter hosszu kapillaris (oszlop) belsd
oldalan van. A vizsgalt minta komponensei kilon-
b06z6 szerkezetliek, polaritasuak és méretiek,
ezért kiilonb6z6 mértékben kétédnek az alléfa-
zishoz, igy mas-mas retencids (visszatartasi) id6



DIMCARB
tdmeg [%] 71,74 82,48 90,33

10. kép Extrakcids technikdk hatékonysdgdnak 6sszehasonlitdsa

alatt jutnak at az oszlopon. A tomegspektrométer
detektalja a gdzkromatografbdl érkezé vegyiile-
teket, és egy adatbazis alapjan név szerint azono-
sitja 6ket. A mérés végén szdmunkra is értelmez-
het6 kromatogrammot és spektrumot készit az
eredményekrdl. A kromatogramrdl latjuk, hogy
hany komponens van a mintdnkban, a tomeg-
spektrumbdl pedig megtudhatjuk, hogy pontosan
melyek ezek a vegyiletek.

Eredmények és konkluzié

A kiulonb6z6 olddszerekkel szegfliszeghdl késziilt
extraktumokban az eugenol tdmegszazalékos
el6forduldsat (10. kép) vizsgalva észrevettik,
hogy a dietil-éterrel volt a legkevésbé hatasos az
extrakcié (eugenol: 71,74 m/m%), és a DIMCARB
esetében sikerilt a legnagyobb tdmeg%-os aranyt
elérniink (90,33%).

Ezek alapjan megdllapithatjuk, hogy az altalunk
vizsgdlt esetben a DIMCARB-bal tisztabban tudtuk
kinyerni a kivant anyagot, mint a hagyomanyos
szerves oldészerekkel végzett extrakcio esetén.

K6szonetnyilvanitas

Zarasként pedig szeretnénk koszonetet mondani
témavezetbinknek: Szigeti Mariannak és Horvath
Daniel Vajknak, Lendvayné Gyd&rik Gabriellanak,
az AKI Kivancsi Kémikus nydri tabor szervezd-
jének, valamint az MTA Természettudomanyi
Kutatokozpont dolgozéinak, akik segitségiikkel
hozzdjarultak a tdbor létrejottéhez, és hogy egy
hetet igazi laborokban télthettlink tudomanyos
kutatdmunkaval.

A fotdkat Szigeti Mariann és Hertner Andrds készitették.
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2012. julius 1-7. kozott 22 masik didktarsunkkal
egyutt neklink is lehet&séglink nyilt arra, hogy
részt vegylink az ,,AKl kivancsi kémikus” elne-
vezés(i kémiai kutatétaborban. Kutatdsunkat
az MTA Természettudomdanyi KutatoKozpont
Szerveskémiai Intézetének Szupramolekularis
Laboratdoriumaban Dr. Dedk Andrea és Jobbagy
Csaba vezetésével végeztiik. A szupramolekularis
kémia, amelybe a tdborban t6ltott id6 alatt bepil-
lantdst nyerhettiink, minimum ketté molekula-
egységhdl létrejove, intermolekularis erékkel,
Osszetartott 6ridsmolekulak keletkezésével és
tulajdonsagaival foglalkozik. A kémia ezen agazata
még elég fiatal, meghatdrozasaban nagy szerepet
jatszott Charles J. Pedersen, Donald J. Cram és
Jean-Marie Lehn, akiket 1987-ben kémiai Nobel-
dijjal jutalmaztak.

Az arany(l)tartalmu szupramolekuldkban az
arany(l) atomok kozott 1étrejovs aurofil AueeeAu
kolcsénhatadsok szokatlan molekulaszerkezeteket

HC=CH
(Me,S)AuCI + /X + AgNO; ——=
Ph,P  PPh,

1. séma Az [Au,(cisz-dppe) J(NO,), ériagsmolekula elédllitdsa
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hozhatnak létre. Az aurofil AueeeAu kolcsonhatds
fogalmat 1988-ban Hubert Schmidbaur vezette be
olyan kolcsdnhatasok jellemzésére, amelyekben

a két arany(l) atom kozotti tavolsag kisebb, mint
az atomok van der Waals sugarainak az 6sszege
(3.65 A). Az aurofil Aue e eAu kdlcsdnhatas erds-
sége a hidrogénkotés erdsségével (29-50 kJ/mol)
mérhetd Gssze.

Célunk egy olyan arany(l)tartalmu oridsmole-
kuldnak az el64llitasa volt, amely képes megkdtni,
majd kiengedni szén-dioxidot anélkiil, hogy
kristalyracsa 6sszeomolna. Az [Au,(cisz-dppe),]
(NO,), éridgsmolekulat arany(l) és a cisz-dppe [cisz-
1,2-bisz(difenil-foszfino)-etén] ligandum 6nszer-
vezGdési reakcidjaval allitottuk el6 (1. séma). A
sémdban a Me metil (CH,) csoportot, a Ph fenil
(C,H.) csoportot jelent.

Ehhez el6sz6r 0,10 g (Me_S)AuCl-ot meta-
nolban oldottunk, majd 0,134 g cisz-dppe-t adtunk
hozz3, ekkor az oldat szine zoldes-sargava

| Hc=CH |
/ \
Ph,P  PPh,
12| Au--Au|(NOg) + AQCI + Me,S
Ph,P  PPh,
HC=CH




valtozott, ezzel jelezve, hogy ligandum a foszforon
keresztil csatlakozott a visszamaradt AuCl-hoz.
Hogy a kivant molekula létrej6jjon, el kellett
tavolitani a CI~ iont a molekuldbdl, ezért 0,057

g AgNO,-t adtunk az oldathoz, ami fehér AgCl
csapadék kivalasat eredményezte. igy Gjabb cisz-
dppe ligandum kapcsoldodhatott az arany(l)-hoz.
Két 6ra keverés utan az elegyhez celitet (finomra
tort kovafold, melyet az adott olddszerben nem
oldddo, kis szemcseméret( szildrd anyagok
oldatbdl valé eltavolitasara szolgal) adtunk, és
az AgCl csapadékot leszlrtik. Az enyhén sargas
szind szlirletlinkre dvatosan dietil-étert rétegez-
tink, mikdzben az oldat felszinén lassan fehéres
réteg jelent meg, kés6bb mar kristalyszemcséket
is [athattunk. Mdsnapra az oldatbdl kivaltak

az [Au,(cisz-dppe),](NO,), komplex szintelen,
hosszukas kristalyai (1. dbra).

1. dbra

Hogy a létrejott molekula térszerkezetét
megismerhessiik, témavezetbink egykristaly
rontgendiffrakcids méréseket végeztek rajta. A
rontgensugarak nagyon kis hulldmhosszu (1-100
R), nagy energiaju elektromagneses hullamok,
amelyeket rontgencsd segitségével hoznak létre.
A vizsgdlat sordn a vegyilet egy alkalmas egykris-
talyara rontgensugarat bocsatanak, ez az atomok
elektronfelh&jén rugalmasan szérddik. A sugar
hulldamhosszanak nagysagrendje megegyezik
az atomok, molekuldk tavolsagaval a kristaly-
racsban, igy interferencia jon létre. Az egykristaly
rontgendiffrakcidos mérésekbdl meghatarozhaté az
anyag kémiai 0sszetétele, az atomok kapcsolddasi
rendje (konstitucio), az atomok egymashoz képest
elfoglalt helyzete (konformacid) és tiikorképi viszo-
nyai (konfiguracio), valamint a pontos kotéstavol-
sagok és kotésszogek is.

2. dbra Az [Au (cisz-dppe),], kation térszerkezete.
Arany: citromsdrga, foszfor: narancssdrga, szén: sziirke,
hidrogén: barna

Az egykristdly rontgendiffrakcids szerkezet-
meghatdrozas eredményeit kiértékeltiik és az
talaltuk, hogy a [Au,(cisz-dppe),](NO,), mole-
kula [Au,(cisz-dppe),]* kationjédban (2. dbra) a
ligandumok foszforatomjaikon keresztiil kapcso-
I6dnak az Au(l)-ionhoz, és az altaluk kialakitott
Au-P kotéstavolsag 2.21 A. A molekula foszfor-
atomjai és az 6ket 6sszekot6 aranyatom kozotti
P—Au—P kotésszog 156,9°. Az aranyatomok kozotti
tavolsag 2,83 A, mely rovidebb, mint a két arany
atom van der Waals-sugarainak dsszege (3,6 A), ez
pedig aurofil kdlcsénhatasroél arulkodik.

Az dltalunk el&allitott kétmagvu
[Au,(cisz-dppe),](NO,), 6ridgsmolekuldnak a kris-
talyracsa nem tartalmaz nagyméret(i pdrusokat,
azaz nempordzus szerkezet(i. Ismeretes, hogy a
pordzus anyagok képesek csatorndk vagy liregek
segitségével mas anyagok megkotésére, ezt Ugy
képzelhetjik el, mintha a szivacs felszivna a vizet.
E tulajdonsaguk miatt mar régdta alkalmazzak
Gket gazok csapddzdsara és megkotésére. Mivel
csak bizonyos méret( ionokat, molekuldkat
képesek megkotni, ezért jél hasznalhatdk ezek
szlirésére is. A pordzus anyagok egyik kiilonleges
csoportjat alkotjak a szerves fémhaldk, amelyeket
fémtartalmu szerves vegyiletek és gazok tisz-
titasara, illetve metan és hidrogén taroldsara
fejlesztettek ki. Ezen molekuldk kristalyracsabdl
gyakran az egykristalyos jelleg megmaradasa
mellett tavolithatdak el a megkotott vendégmo-
lekuldk. A tuddsok sokdig ugy gondoltak, hogy
a nempordzus anyagok nem képesek megkotni
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vendégmolekuldkat, am Jerry L. Atwood és
munkatarsai bebizonyitottdk, hogy a latszdlag
nemporoézus anyagok is képesek erre, azaz porézus
anyagokként viselkedhetnek. Ezekben a kristalyra-
csot alkotd molekuldknak — vagy egyes szerkezeti
egységeinek — az 6sszehangolt elmozduldsaval,
ugynevezett dinamikus kooperativitassal atme-
neti csatornak alakulnak ki, amelyekbe be tudnak
épulni a vendégmolekuldk. A vendégmolekulak
tdvozdsa utan a dinamikus kooperativitdssal a
molekula visszanyeri eredeti kristalyszerkezetét,
ezzel megtartva egy-kristaly szerkezetét. Atwood
és munkatdrsai bebizonyitottak, hogy példaul a
p-terc-butil-kalix[4]arén kristalyokban a terc-butil
csoportok egylittes forgasa jarul hozza a bezart
vendégmolekuldk kiengedéséhez.

A létrehozott [Au,(cisz-dppe),](NO,), éridgsmole-
kula egyik érdekes tulajdonsaga, hogy nempordézus
szerkezet( kristalyracsa kepes arra, hogy CO,-ot
kosson meg, és kozben egykristaly szerkezetét is
megtartsa. Hogy mindezt jobban megfigyelhessik,
az alabbi kisérletet hajtottuk végre. Az [Au,(cisz-
dppe),J(NO,), komplexet vékuum ala helyeztik és
melegitettiik, hogy eltavolitsuk az esetleg megma-
radt olddszermaradékokat. Egy dranyi melegités
utan a kristalyokat eltavolitottuk a vakuumbal.
Sz(r6papirba csomagoltuk, majd nagynyomasu
szén-dioxidba helyeztik 6ket tobb drara. Ez id6 alatt
sem tétlenkedtiink, helyette 10 cm? 1 mol/dm3-es

3. dbra
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NaOH oldatot készitettiink, amelyet fokozatosan
0,0001 mol/dm?3-esre higitottunk, és fenolftalein
indikatort adtunk hozz3, ez fukszia szinnel jelezte a
lugos kémhatast (3. dbra). A mintat a szén-dioxidbdl
eltavolitva és a készitett oldatba helyezve pezsgést
tapasztaltunk, és az oldat elszintelenedett. Ennek
oka, hogy a [Au,(cisz-dppe),](NO,), kristalyok altal
megkotott CO, kiszabadulva a makromolekula
kristalyracsdbol reakcidba Iépett a vizzel, szénsav
keletkezett, amely k6zombositette az oldatot. A
kisérletbdl arra a kovetkeztetésre jutottunk, hogy
ez a szupramolekula képes megkétni a CO,-ot,
majd viz hatdsdra képes azt kiengedni a kristaly-
szerkezetébdl. Hasonlo jelenséget mar a pordzus
barium-1,3,5-benzéntriszulfonat kristaly esetében
is lejegyeztek.

Bar a kutatasok még csak rovid ideje tartanak,
a nem-pordzus anyagok teriiletén elért ered-
mények a jov6ben hozzdjarulhatnak a specifikus
és hasznos tulajdonsagokat mutato kristalyos
anyagok tervezéséhez. Ezek segitségével példaul
CO,-ot és mas anyagokat kdthetink meg a leve-
gG6bdl, illetve a hidrogén nagyipari el6dllitasa
soran a keletkez6 CO, tarolasara is alkalmasak
lehetnek.

A tdborban elt6ltott id6 mindketténk szdmara
felejthetetlen élmény volt. A laborldtogatdsok
soran nem gydztiink racsodalkozni a kilonféle
berendezésekre, folyamatokra. Mikdzben a labor-
munkat végeztik, bepillanthattunk a kutatok
munkajaba, a mindennapjaikba. A megszerzett
tudas és gyakorlat még a néha kényelmetlen védé-
felszerelést is elfeledtette vellink. Egy kis ideig ugy
érezhettiik magunkat, mintha mi is kutatok lettlink
volna. Nemcsak tudast és tapasztalatot, hanem
baratokat is szereztlink a tdborban. Bar az orszag
kiilonb6z6 részeibe tértiink haza, ez az élmény
mégis a mai napig 6sszekot benniinket. Orémmel
mondunk kdszonetet témavezetSinknek, Dr. Dedk
Andrednak és Jobbagy Csabdnak, amiért rank
szantdk az idejiket és figyelmiket, és amiért ilyen
csoddlatossa tették elsé kontarkodasunkat a labo-
ratériumban. A tdbor megszervezéséért szeret-
nénk koszonetet mondani Lendvayné Dr. Gy6rik
Gabriellanak, hiszen nem johetett volna létre az 6
tevékeny munkaja nélkdl.
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Bevezetés

A polimerek nem masok, mint kis monomer
egységekbdl kovalens kotéssel 6sszekapcsolddott
oriasmolekuldk. A polimerek, m{ianyagok nagyon
nagy szerepet jatszanak az életiinkben, ezt mind-
annyian tapasztalhatjuk. A palack, amikbél iszunk
polietilén-tereftalatbol (PET) késziil, a poliszti-
rolt (PSt) széleskorben hasznaljak szigetelésre, a
padléburkolatok sokszor poli-vinil-kloridbdl (PVC)
késziilnek, a konyhdban az edények bevonata
manapsag mar teflon, vagy megemlithetnénk még
a harisnyak alapanyagat a nylont is.

Mit is takar az intelligens megnevezés?

Az intelligens polimerek pillanatszerd, visszafor-
dithato (reverzibilis) és nem linearis reakcioval

CH;, CHs
HyC—C—N=N——C—CH,
CN CN

1. dbra Az AIBN bomldsa

érzékelik a kbrnyezet hatdsait. Ilyen hatds lehet
példdul a h6mérséklet, nyomas, pH stb. Jelen
munka sordn a hémérsékletérzékeny polimerek
vilagdba nyerhettiink betekintést.

Gyakorlati munka

. 7

Anyagok elGallitasa

Az altalunk el&allitott polimerek gyokos polimeriza-
ciéval képzddtek. A reakcidt az inicidtor nev(i anyag
inditja meg, esetiinkben az azo-bisz-izobutiro-nitril
(AIBN), mely hé hatdsara bomlik, mint azt az 1. dbra
mutatja. Az igy keletkezett gyokok meginditjak a
lancnovekedést, mikor az inicidtorra rakapcsolddik
egy monomer, arra egy Ujabb monomer, és igy
tovabb. A reakcid lanczarddassal végzédik.
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A tdbori munkank soran a kovetkez6 monomerekkel dolgoztunk (2. dbra)

H2C=CH

C=—=0

NH

CH

H3C/ \CH3

NIPAAmM
CH;

H,C=C

CH,

H,C=—C

CHs
(EO),MA

CHs

HyC=0C

CHs

TMSPMA

2. dbra N-izopropil-akrilamid (NIPAAm), dietilénglikol-metil-éter-metakrildt ((EO),MA), (trimetoxiszilil)propil-
metakrildt (TMSPMA), etilén-glikol-dimetakrildt (EGDMA)

A szintézishez az el6bbi monomereket egyedil (homopolimer) és egyitt is
(kopolimer) felhaszndltuk az 1. tablazatban feltlintetett 6sszetételekben.

rnc::tr:sr NIPAAm | (EO),MA | EGDMA | TMSPMA
1.
2. X
3. X
4 X X
5. X X

1. tablazat Az elddllitott polimer mintdk dsszetétele
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—(7H2,CfCH
Nay] /o
“t=o0
NH 639

CH 4,00

HC CH,
~114"

4.00

7 B 5 4 3 2
Chemical Shift (ppm)

3. dbra A PNIPAAm 1H-NMR spektruma

A NIPAAm-ot tartalmazé mintdkat tetrahid-
rofurdn oldészerben 60 °C-on allitottuk el8, mig
az (EO),MA-t tartalmazdkat toluolban 80 °C-on.
Az olddszerek felhasznalas el6tt abszolutizélva
voltak. A reakcididé minden esetben 12 éra volt
és N, atmoszféra alatt dolgoztunk. A létreho-
zott polimeroldatot rotacids vakuumbeparldval
vagy kicsapassal tisztitottuk, majd vizsgaltuk.
Az 5. minta esetében egybdl gélekhez jutottunk,
mivel az EGDMA két olyan funkcids csoportot is
tartalmaz, ami képes a lancokba épiilni, igy képes
osszekapcsolni a kiilonb6z6 lancokat.

NMR-mérések

A nem géles polimerek szerkezetét proton
magneses magrezonancia spektroszkdpia
(*H-NMR) segitségével ellendériztiik. Ez egy szer-
kezetazonositd mddszer, ami azon alapul, hogy
mas kémiai kdrnyezetben a protonok mashogy
adnak jelet, és tobb azonos proton pedig nagyobb
jelet ad, a kiilonb6z6 anyagoknak tehat kiilonb6z6
spektrumaik lesznek. A 3. dbran az egyik polimer
'H-NMR spektruma latszik.

Gél permeacios kromatografia (GPC)

Ez az analitikai médszer azon alapul, hogy nagy
feltletd pordzus toltet van egy oszlopban, amin

1.14

4. dbra GPC elve

egy pumpa nyomja at a polimert, és el6szor

a nagyobb molekuldk érnek az oszlop végére
(piros), mert ,kevesebb helyre férnek be” és igy
rovidebben, egyszer(ibben haladnak. Ezutdn a
kisebbek jonnek (kék), amelyek ,t6bb helyre
beférnek”, igy hosszabb uton érnek végig

(4. 4dbra). Az 5. dbra mutatja az elucids térfogat
(polimeroldat azon térfogata, ami mar atfolyt a
GPC-n; ez aranyos a molekulatomeggel) flugg-
vényében a mért detektorjelet (ami az adott
molekulatomegl polimer molekuldk szamaval
aranyos).

0,110 4
0,108 4
0,106 -
0,104 4
0,102
0,100 4
(0,098
0,096

0,094 . T . T . )
15 20 25 30

elicios terfogat / ml

detektorjel

5. dbra A P(EO),MA GPC kromatogramja
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6. dbra Hémérsékletérzékenység vizsgdlata

Intelligens tulajdonsag vizsgalata

A kovetkezd |épésben az elGallitott polimereknek
vizsgaltuk a hémérsékletérzékenységét. Itt a poli-
mereket mintatartéba helyeztiik és feloldottuk
vizben. A mintatartdkat meleg vizbe raktuk, és
figyeltiik a valtozast. Megfelel6 hémérsékleten
(32-33 °C) a polimer hirtelen kicsapddott vizes
oldatdbdl. Hideg vizbe helyezve Gjra feloldédott.
A folyamatot sokszor megismételtik (6. dbra).

A szol-gél maédszer

A szol-gél mddszerrel gélesitettiik a TMSPMA-t
tartalmazé polimerjeinket. A szol-gél médszer egy
olcso, egyszerl gélesitési folyamat, ahol sziikség
van savas vagy lugos kémhatdsu katalizatorra.

Az eljardsnadl a kiinduldsi anyagoknak tartalmaz-
niuk kell a megfeleld, szilicium tartalmu funkcios
csoportot. A kialakuld szilicium-oxigén kotéssel
kapcsoltuk dssze a lancokat. A 7. dbran lathatjuk a
gélesedés folyamatat. Ezt a mar ismert mdodszert
azzal Ujitottuk, hogy alkalmazasaval a szerves
kotések helyett szervetlen kotésekkel kotottik
0ssze a meglévd polimer lancainkat. Ennek az

o
589
"o

eloanyagok gél

7. dbra A szol-gél modszer elve

eljdrasnak is kdszonhetd a polimer mas megszo-
kott polimerekhez képest torténd eltérd viselke-
dése. Referenciaként tetraetil-ortoszilikat (TEOS)
géleket készitettlink a modszer ellendrzése érde-
kében. Olddszerként viz/etanol elegyet, kataliza-
torként ecetsavat alkalmaztunk.

Miutdn a TEOS-bdl sikerilt gélt elGallitanunk,
vagyis a médszer mikod&képesnek bizonyult, a
meglévé polimerekbdl is el6allitottunk géleket.
Itt a megfelel6 mennyiségli polimert viz és etanol
elegyében oldottuk, majd ecetsav katalizatort
adtunk hozza. 3 napot vartunk, majd az elkésziilt
géleket (8. dbra) vizsgalatoknak vetettiik ala.

Gélek vizsgalata

Azt tapasztaltuk, hogy a gélek vizben kevésbé,
etanolban jobban duzzadtak. 0,001 mol/dm?3-es
koncentrdciodju vizes és etanolos indikator-
oldatokba tettik a géleket. A felhasznalt
indikdtorok a metilnarancs, a metilénkék,
a bromklérfenol-kék, a kristalyibolya és a
brémfenolkék voltak.

A gélek duzzasztast kovet6 festék leaddsat
lathato spektroszkopiaval vizsgaltuk (9. dbra).

8. dbra Az egyik elédllitott géldarab
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9. dbra Az elkészitett indikdtoroldatok
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10. dbra A leadott indikatoranyagok maximdlis
abszorbancidjanak vizsgdlata

Lathato spektroszképia

A lathato spektroszkdpia (VIS) ugy mUkodik, hogy
egy fényforrds kilonb6z6 hulldmhosszu fénnyel
sugdrozza az anyagot, és a detektor a koncentra-
cidval aranyos fényelnyelését (abszorbanciajat)
méri. A duzzadt géleket tiszta olddszerbe
helyeztiik, negyed dra elteltével az immar indika-
toros vizet vizsgaltuk meg VIS spektroszkopidval,
majd a polimergéleket ismét tiszta olddszerbe
tettilk, és egy ora utan végeztiink VIS vizsgélatot,

végil pedig 16 6ra utan ismételtiik meg a mérést.

A 10-11. abrdn a mérési eredményeket
[atjuk. A 10. dbran meghatdroztuk a kilénb6z6
indikatoroknak a maximalis abszorbanciajat,
majd a meghatarozott értékeken mértik a 11.
abran lathato leadasi profilt. Ezt kiilonb6z6 indi-
katorokkal, kiilonb6z6 gélekket is megtettiik, és

40-
351
304
o 2,5:
=
I 2J:|.
@15 w
&2 4
0]
054 L

U ,U T f‘f{
0 75 1200

leadasi idd / perc

11. dbra Az indikdtoroldatok leaddsdanak idébeli vizsgadlata

majdnem minden esetben azt tapasztaltuk, hogy
a gélek 15 perc utan sok, majd egyre kevesebb
indikatort adnak le, de ez az érték még egy nap
utan is jelent6s.

Osszefoglalas

Munkank sordn elsé [épésben hémérséklet-
érzékeny polimereket hoztunk Iétre. Ezen poli-
mereknek vizsgdltuk a szerkezetét, molekultomeg
eloszlasat és h6mérsékletérzékeny tulajdonsa-
gait. A polimerekbdl szol-gél mddszerrel géleket
hoztunk létre, melyeknek vizsgaltuk a duzzadast és
kilonb6z6 indikator oldatok leaddsat.

Megallapithatd, tehat, hogy sikerilt duzzadni
képes szerves és szervetlen részecskéket egyarant
tartalmazé géleket létrehoznunk.

K6szonetnyilvanitas

Hatalmas 6romiuinkre szolgalt, és nagy megtisz-
teltetés volt, hogy részt vehettiink a tdborban,
kdszonjik a lehet6séget az MTA TTK-nak.

Koszonjik témank iranyitdsat, az elméleti és a
kisérleti munkaban nyujtott sok segitséget Osvath
Zsofianak és Szabd Akosnak, a munka feltétele-
inek biztositasat pedig az SzKI Polimer Kémiai
Osztalydnak, és vezet6jének Dr. lvan Bélanak.
Kiilon szeretnénk megkdszonni Gabi néninek a tdbor
szervezését.
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Idén nyaron egy fantasztikus hetet tolthettem

el a MTA Természettudomanyi Kutatékdzpont
(TTK) ,,AKI kivancsi kémikus” nyari kutatétabo-
raban. A kutatdsaim célja egy természetes alapu,
biodegradalhaté mlianyag keverék el@allitasa
volt. Az ilyen tipusu anyagokra azért van sziikség,
mert a hagyomdanyos m(ianyagok alapjaként
haszndlt kdolajforrasok kimertlében vannak,

és a mlianyagok a hosszu lebomldsi idé miatt

CHO

£

hidroxil-csoportok — 0
(alifas OH)

CHO

1. dbra Lignin dltaldnos szerkezeti képlete
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egyre nagyobb mennyiségben halmozdédnak fel.
Megoldasként megujuld, természetes alapu nyers-
anyagok felhasznalasa, illetve biodegradalhatd
mdanyagok elGallitasa, kutatdsa, fejlesztése meriil fel.
A gyakorlat helyszinén (a BME és a TTK
koz6s laboratériumaban) a korabban folytatott
kisérletek szerint az eddigi polimer/lignin keve-
rékek tul ridegnek bizonyultak, nagyon hamar
eltortek. A ridegtorés csokkentette a keverékek

\

metoxil-csoportok



felhaszndlhatdsagat. Ennek a problémanak a
kikliszobolésére a keverékhez lagyitdszerként vizet
adtam. EIméletiink szerint a lignin OH csoportjai
hidrogén hidat képeznek a vizzel, ezaltal csokken

a lignin viszkozitdsa, csokken a szilardsaga, és n6 a
deformalhatdsaga.

De miis az a lignin [1. dbra]? A lignin a termé-
szetben nagy mennyiségben el6forduld, megujuld
nyersanyagforras, a celluléz mellett a névények
6 alkotdrésze. A fa 20-30%-ban tartalmazza. A
barna, amorf szerkezet( lignin kémiai szerkezete
valtozo attol fiiggben, hogy a vildg mely tajardl
szarmazik, illetve lagyszarubdl vagy fabdl nyerik-e
ki. Ezek mellett fligg az el6allitasi eljarastdl,
mely szerint négy fajta lignint kiilonboztetiink
meg: lignoszulfonat, organosolv lignin, kraft
lignin és gézrobbantott lignin. A lignin a legtébb
mUanyaggal nem elegyithetd, gyenge hatarfellleti
kolcsonhatasok |épnek fel, ami kapcsoldanyaggal
javithato. A kutatétabor alatt lignoszulfonattal
dolgoztam, amit kénsavas kezelés soran nyernek ki
fa6rleménybdl. Jelenleg a lignint a papirgyartas és
a biodizel el6allitds melléktermékeként elégetik,
ezért magasabb értékl felhasznaldsa gazdasagilag
is érdekes lenne.

A polimer/lignin keverékek elGallitdsahoz a
Tiszai Vegyi Kombinat altal gyartott H 649 tipusu
polipropilént (PP) [2. dbra], Olaszorszaghdl szar-
mazo, papirgydrtds melléktermékeként keletkezett
lignoszulfonatot és kapcsoldanyagként maleinsav-
anhidriddel médositott polipropilént (MAPP)

[3. dbra] hasznaltam fel. Ez utébbi gy mikodik,
hogy a MAPP polipropilénes fele az azonos poli-
propilénhez, a maleinsavas része pedig a lighinhez
kapcsolddik masodlagos kémiai kotésekkel.

2. dbra PP

3. dbra MAPP

4. dbra Belsd keverd - benne a PP(per)lignin keverék

Egy bels6 kever6ben 190 °C-on a PP-t és a
MAPP-t megdmlesztettem, majd hozzdadtam a
lignoszulfonatot, és 10 percig kevertettem
50 1/min fordulatszammal. Osszesen 10
kompozitot készitettem, mindegyiket 30 térfogat
% lignoszulfonattal, amelyek 0, 2.5, 5, 7 és 10 %
vizet tartalmaztak [4. dbra]. A keverékekbdl

6. dbra Probatestek mardsa
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ezutdn 190 °C-on 1 mm vastag lapokat préseltem
[5. abra], majd probatesteket martam ki [6. abra],
melyeket mechanikai vizsgdlatoknak vettem ala.

Ismeretes, hogy a bels6 kever6ben felléps
nyomaték aranyos a viszkozitdssal [7. abra]. A
feldolgozas soran fellép6 nyomaték a vartnak
megfelel6en, a viz hozzdaddsdaval csokkent, vagyis
a vizes keverékek viszkozitasa kisebb lett. A viz
lagyité hatdsa tehat megfigyelhetd, de egy bizo-
nyos hataron tul névekvé mennyiségl viz hozza-
adasaval a viszkozitas mar nem csokkent tovabb.

A mechanikai vizsgalatok [8. abra] soran kide-
rilt, hogy a szaritott lignint tartalmazd mintdk
gyengébb tulajdonsagokkal rendelkeznek, mint a
vizes ligninnel készitett anyagok. Azt tapasztaltuk,
hogy a viztartalom tovabbi névelésével a tulaj-
donsdagokban nincs jelentds valtozas. Az viszont
megfigyelhetd, hogy a kapcsoléanyag jelentdsen
megvaltoztatja a tulajdonsagokat [9. dbra].

A vizsgdlatok eredményét ezutdn a mintak
torési fellletérdl készilt pasztazé elektronmikro-
szkdpos (SEM) felvételekkel akartuk aldtdamasz-
tani. A felvételek elkészitése elStt a mintakbdl
vizzel kioldottuk a lignint, ezért a szemcsék helyén
lyukak lathatdak. A képeken észrevehetd, hogy
a kapcsoldanyagot tartalmazé [11b. dbra] és az
anélkil [11a. abra] késziilt anyagok szerkezete
Iényegesen kiilonbozik. Kapcsoldanyaggal jéval
kisebb szemcsék és jobb homogenitas érhet6
el. A viz mennyiségének ndvekedésével szintén
csokken a szemcseméret és n6 a homogenitas
mind kapcsoldanyag nélkil, mind MAPP jelenlé-
tében, kapcsoldanyaggal azonban ez a hatas még

3.0
B kapcsoloanvag nélkiil
@ 20%MAPP
s
=
ai
9]
v
521
=
=
3
=}
2 1.54
1.0 T T T T T
0 2 4 6 8 10
Viztartalom ( m/m %)
7. abra
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8. dbra Szakito préba

erdsebb. A novekvé viztartalom hatdsara bekovet-
kez6 szemcsemeéret-csdkkenés a viz lagyité hata-
sanak tulajdonithato [11c. és 11d. dbrak].
A legkisebb szemcseméret, illetve legjobb homo-
genitds tehat kapcsoldanyag és viz egyiittes alkal-
mazdasaval érhetd el.

Végezetiil szeretném Osszegezni a
munkamat és az eredményeket. A polipropi-
|én/lignoszulfonat keverékek ridegtorésének
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10. dbra Mintdk térése a SEM vizsgdlathoz

10pm* EHT = 5.00 kv Signal A = SE1 Date :6 Jul 2012 ZEISS
— WO = 80mm Meg= 250 KX File Name = 6 minta.5 kep tif

11a. dbra SEM felvétel, polimer/lignin keverék
kapcsoléanyag nélkiil

11c. dbra Szemcseméret cs6kkenés kapcsoloanyag nélkiil 0 %,
2.5 %, 10 % viztartalom mellett

kikliszobolésére a ligninhez lagyitdszerként vizet
adagoltam. A viz lagyité hatasat a feldolgozas
soran tapasztalt nyomatékcsokkenéssel és a
mechanikai tulajdonsagokban megfigyelt kilénb-
ségekkel bizonyitottunk. A SEM fel-vételeken
|athatd nagyobb homogenitas és kisebb szemcse-
méret valdszin(ileg szintén a viz lagyité hatdasanak
tudhatd be. Tovabbd elmondhatd, hogy kapcsolo-
anyaggal javithatdk a mechanikai tulajdonsagok.

Szeretnék kdszonetet mondani Pataki
Piroskdnak és Keledi Gergelynek lelkes témaveze-
téslikért és a turelmukért.

B L ? .
EMT = 5.00 kv Signal A = SE1 Date & Jul 2012

WD = 8.5 mm Mag= 250KX File Name = 10.minta.3 kep tif

11b. dbra SEM felvétel, polimer/lignin keverék
kapcsoléanyaggal

11d. dbra Szemcseméret csékkenés kapcsoléanyaggal
0%, 2.5 %, 10 % viztartalom mellett
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‘ A
Justin Napsugar
Kazinczy Ferenc Gimndzium, Gyér

Maklari Judit

Bessenyei Gyérgy Gimndzium és Kollégium, Kisvdrda

Nagy-Pdl Petra

Teleki Blanka Gimndzium és Altaldnos Iskola, Székesfehérvdr

Testlink alapkdvei a sejtek, melyeknek nagyon fontos
része az Gket korlilvevé membran (1. dbra), hisz ez
zdrja el 6ket kornyezetiiktél, ugyanakkor lehetévé
teszi a kapcsolattartast is. A sejtmembran vazat
foszfolipid kett&sréteg alkotja. A lipidek amfipatikus
molekulak vagyis egyik (polaros) végiik hidrofil, mig
masik (apolaris) végiik hidrofdb tulajdonsagu. Mivel
a sejt belseje és kornyezete is viztartalmu, a két réteg
ugy helyezkedik el, hogy a lancok hidroféb része
befelé, mig hidrofil részlete kifelé all. A foszfolipid
kettGsréteg mellett a sejtmembran fontos alkotdi a

Protein channel
(transport protein)
Globular protein

Glycoprotein

Extracellular Fluid

fehérjék (integrans és periférias), a szénhidratok és
mas lipidek (pl. koleszterin, 2. dbra).

Nagy elGrelépést jelent, hogy most mar mester-
ségesen is el tudunk allitani foszfolipid kett&sré-
teget. Liposzomat alkotva gydgyszereket tudunk
bejuttatni a szervezetbe, amely nagy segitséget
jelentene a rak kezelésében, hiszen a gydgyszer
kifejezetten a rdkos sejtre hatna, nem karositva
igy a szervezet tobbi sejtjét. Bioszenzorokban
alkalmazva pedig bizonyos molekuldkat ki tudnank
mutatni a vérbdl.

Carbohydral
Hydrophilic heads

: : . Filaments of Alpha-Helix protei
Peripherial protel cytoskeleton (Intagral proteiny—
Cytoplasm

1. dbra A sejtet kériilvevé membrdn (Forrds:wikipedia.hu)
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2. dbra Koleszterin molekula

Kutatdsaink soran két foszfolipidet, a palmi-
tinsav tartalmu DPPC-t (dipalmitoil-foszfatidil-kolin)
és a sztearinsav tartalmu DSPC-t (disztearoil-
foszfatidil-kolin), illetve koleszterint hasznaltunk fel.

A tabor ideje alatt vezikulat (3. dbra),
liposzomat (4. abra), monoréteget és kettds-
réteget allitottunk elg, illetve vizsgdltunk. A
hagymahéjszer(i rétegekbdl felépiils vezikuldk
a sejten bellli transzportfolyamatokat latjak el,
mig a liposzdmaknak a lebontasban van szereplik.
Els6ként liposzémaoldatokat készitettiink, majd
ezeket fényszdrasmérés és elektronmikroszkdp
segitségével vizsgaltuk. Ezutan tiszta DPPC-t és
koleszterint is tartalmazo liposzémak infravoros
szinképét figyeltiik meg kiilonb6z6 hémérsékle-
teken. Majd egy altalunk viz felszinén el&allitott
monoréteg izotermadit és infravords szinképeit
vettik fel, végiil két monoréteget hordozdra
felvive készitettlink kett&sréteget.

Liposzoma készitése és jellemzése
Az egyik kettésrétegmodell a liposzdma, melynek

méreteloszlasaval és képi megjelenésével
foglalkoztunk.

4. dbra Liposzoma

3. dbra Vezikula

Legel8szor kristalyos DPPC-bél egy 10 tomeg-
szazalékos oldatot allitottunk el6, majd ezt, hogy
homogén oldat legyen bel6le, h6tornaztattuk:
Vortex keverGben (5. dbra) kevertiik, folyékony
nitrogénben hitottik, majd 60°C-os vizben mele-
gitettiik. Ezutdn ennek a homogén oldatnak egy
részét tovabb higitottuk 1 szazalékosra. Ezt egy
extruder nevi késziléken, amibe 200 illetve 100
nanomeéteres polikarbonat szlrdéket tettiink, nagy-
nyomasu nitrogén segitségével nyomtuk at, hogy
megkapjuk a liposzémakat, amiket vizsgaltunk és
jellemeztiink.

Elsé vizsgdlatunk sordn egy fényszérds méré
készililékbe helyeztiik az 6tvenszeresre még tovabb
higitott oldatokat. Ez a késziilék azon elv alapjan
mikodik, hogy eltéré méretl részecskék masképp
szorjak a fényt. Ez az eszkdz rengeteg informacidt
nyujtott a részecskékrdl, ezek kdzil mi a méretelosz-
last vizsgaltuk. Azt kaptuk, hogy a részecskék nagy
tobbségére a 100 ill. 200 nanométeres részecseméret
jellemzd (6. dbra), tehat az extrudalas sikeres volt.

Mdsodszorra a vezikuldkat egy elektronmik-
roszkdppal vizsgaltuk. Ez a késziilék elektroncsé-
vakkal (melyek sokkal kisebb hullamhosszuak,
mint a fény) vilagitja meg a targyat, igy egy optikai
mikroszkdphoz képest sokkal erésebb nagyitasu

5. dbra Vortex keverd

6. dbra Liposzoma részecskék
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A metilén csoportok szimmetrikus nyijtdsi
rezgéséhe; tartoro csiicsra jellemgd hulldmszdm

Tiszta DPPC
DPPC+30% koleszterin
2853
| Gauche
Konformacio
2852 | —
'
o 2851
&=
]
h
5 2850
=
I /
2849
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2848 * T " T T " T 1 T :
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Hémérséklet ("C)

7. @bra Tiszta DPPC és koleszterin tartalmu liposzomdk infravérés szinképének felvétele kiilbnb6z6 hémérsékleten

képeket kaptunk. Miel6tt a készlilékbe raktuk

volna az oldatot, uranil-acetdt oldatot cseppen-

tettlink ra, aminek hatdsdra a liposzdmak a képen
sotét kerettel hatarolva jelentek meg.

Felvételeket készitettlink tiszta DPPC-t vala-
mint a DPPC mellett 30%-ban koleszterint is tartal-
mazo liposzomak infravoros szinképérdl (7. abra) .
A kilonb6z6 hémérsékleteken felvett két sorozat
kozott kilonbségeket észleltiink:

* A tiszta DPPC rezgési spektrumanal a CH, vegy-
érték rezgési frekvencidja a hémérséklet valtoz-
tatdsdval jelentésen megvaltozott.

e Ezzel szemben a koleszterintartalmu minta gor-
béi kozel hasonldak maradtak.

Az infravoros szinképbdl a legfontosabb infor-
maciét a DPPC metilén csoportjainak szimmet-
rikus nyujtasi rezgéséhez tartozo csucsra jellemzd
hulldamszdmbdl kaptuk. Ez a csucspozicid kismér-
tékben eltolédik, annak fliiggvényében, hogy a
palmitillancok konformacidja tébbnyire transz
(2849-50 cm™) vagy gauche (2852-53 cm).

A DPPC és a koleszterin molekula kozott
jelentGs a szerkezetbeli kiilonbség. A DPPC egy
hosszu, nyilt szénlancq, kis polaris és nagy apolaris
résszel rendelkezé vegyiilet, mig a koleszterin
szteranvazas.

A kizardlag DPPC-t és a 30%-ban koleszterint
is tartalmazo két kolloid rendszerben eltért a létre-
jott liposzomak szerkezete. Az eltér6 szerkezet(
anyagok eltéré tulajdonsagokkal is rendelkeznek,
ilyen eltér6 tulajdonsag esetlinkben a h6mér-
séklet hatdsdara valé konformaciovaltozas volt.
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Egy bizonyos hémérséklet alatt a liposzomak
kett&srétegében a palmitillancok konformacio-
jaban a kedvez6bb transz helyzet volt tobbségben,
mig adott h6mérséklet felett a kedvez6tlenebb,
nagyobb energiat igényl6 gauche konformacidju
lancok voltak dominansak, hiszen ezen a hGmérsék-
leten a molekuldk nagyobb energidval rendelkeznek.
Az elsG esetben a kettGsréteg rendezett, mig utdbbi
esetben sokkal rendezetlenebb format vett fel.

Ha a rendszer koleszterint is tartalmazott, nem
alakultak ki a gauche-konformerek. A koleszterin
tehat a foszfolipid molekuldkban megakadalyozta e
konformerek kialakuldsat, emellett csokkentette a
lipid molekuldk elmozduldsat a névekvé héenergia-
mennyiség ellenére is, rakényszeritve igy a mole-
kuldra a rendezettebb allapotot. (A tudomany mai
allasa szerint a folyamat oka még ismeretlen.)

Szamunkra ez ahhoz a hétkéznapi példahoz
hasonlit, mint amikor gyerekek sétdlnak az utcén,
ha szép az id6. Minél jobb az idg, anndl jobban
érzik magukat, szaladgdlnak, kerget6znek. De ha
feln6ttek kisérik 6ket, fogjak a kezliket, szabalyos
sorokba rendezédnek, fegyelmezettebbek, akarmi-
lyen is legyen az id6.

De miért is szerencsés, ha a liposzomak kettds-
rétegei “fegyelmezettebbek”?

A gybgyszer és kozmetikai ipar elGszere-
tettel alkalmazza termékeiben a mesterségesen
elGallitott koleszterin tartalmu liposzomakat,
hisz a merevebb szerkezet( vaz jobban ellendll
a kornyezet kiilsg, esetenként kevésbé kedvezd
hatasainak.



Monoréteg elGallitasa és jellemzése

A 8. abran lathatdé kadba vizet toltottiink, s arra
kloroformban oldott DSPC-t illetve DPPC-t
raktunk. (A kloroform (CHCI,) foszfolipidek
szamara jo olddszer, vizzel nem elegyedik.) Az
oldészer elpdrolgasa utdn a kad gatjainak beza-
rasaval csokkentettiik az egy molekuldra jutd
terlletet. A gatak 6sszezdrasa kdzben Wilhelmy-
lemezzel mértiik az oldalnyomadst, vagyis ezzel

a viz fellleti fesziltségének csokkenését, amit a
foszfolipid molekuldk jelenléte okozott.

Az oldalnyomadsrél izotermdkat vettiink fel.
(Az izoterma az oldalnyomast az egy molekulara
jutd terulet fuggvényében abrazolod gorbe.) A 9.
abran lathato két izoterman az egy molekulara
juto tertlet jobbrél-balra csokken, az izotermakat
is ebben az irdnyban vettiik fel.

A két molekula metilén csoportjainak szama
nem egyezl, de ez a szerkezeti kiilonbség kicsi,
ezért nem szamitottunk nagy kiildnbségre a vizs-
gdlat soran. A kis szerkezeti kiilénbség (lanconként
két metilén csoport) azonban nagy eltéréseket
eredményezett az izotermdk kozott.

A gatak 6sszenyomasa kdzben az oldal-
nyomadsban észlelt ndvekedés oka az, hogy a
monoréteg ellendllt az 6sszenyomdsnak. Az
izoterma alakja jellemz6 a kialakulé monoréteg
szerkezetére. Esetiinkben a két izoterma nagy-
mértékben eltért egymastdl, vagyis a molekulak
kozotti kis szerkezetbeli kiilonbség jelentésen
eltérd szerkezetli monoréteget eredményezett.

DSPC
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8. dbra Monoréteg elédllitasa

A kovetkezd kisérletben szintén infravoros
szinképeket vettiink fel, azonban ez esetben nem
a h6mérséklet emelésével, hanem az egy mole-
kuldra jutd terilet valtoztatdsaval. Ezt a teriiletet
azonban ebben a kisérletben nem a réteg 6ssze-
nyomasaval, hanem egyre tobb lipid vizfelszinre
valo racsoppentésével csokkentettiik.

A 10. abran a CH, lancrészek szimmetrikus
nyujtasi rezgésének abszorbancidjat a hullamszam
figgvényében abrazoltuk. (Az abszorbancia az
adott hullamhosszon meért 1 ” kezdeti fényinten-
zitds és az elnyel6 kdzegen torténd athaladds utani

DPPC )

Oldalnyomas (mN/m)
w
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Molekulara juto terulet (AQ)
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DSPC monoreteg rezgesi spekiruma
CH, vegyértek rezgési tatomany

Abszorbancia

CH, szimme frikus
myljtasirezges

-0.01 4

2800

Hulldmszam (cm™')

T
3000

10. dbra Infravérds szinképek

, 1”7 csokkent fényintenzitds hdanyadosanak tizes
alapu logaritmusa).

A 11. 4dbran lathato, hogy a szimmetrikus
rezgésre jellemz6 hulldamszdm milyen kilonbsé-
geket mutat a vizfelszinre racsoppentett DSPC
térfogatanak fliggvényében.

Amikor csak kevés anyagot jutattunk a
felszinre, a nagyobb energiat és nagyobb helyet
igényl6 gauche konformerek kialakuldsat is
lehet6vé tettik, amelyet a CH, sav magasabb

hulldmszamnal valé megjelenése mutatott.
Ahogy a felszinre egyre tobb molekula keriilt,
egyre kisebb lett az egy molekuldra juto tertlet.
Mivel ez akadalyozza a gauche konformacio
kialakulasat, igy az energetikailag kedvez6bb
transz konformerek voltak tébbségben, melyet
a CH, sav alacsonyabb hullamszamu megjelené-
sébdl lattunk. A transz konformerek dominan-
ciajabdl a monoréteg nagyobb rendezettségére
kovetkeztethetiink.

2853
Gauche ey Transz
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A liposzdmaval és a monoréteggel elvégzett
kisérletekkel megallapitottuk, hogy mindkét
membranmodell |étezhet rendezetlenebb és
rendezettebb formdban, de az atalakulds mddja a
két modell esetében kiilonb6z6, hisz a liposzémak
esetében a h6mérséklet megvaltozdsa eredmé-
nyezi a masik forma kialakuldsat, mig a monoréteg
esetében a mddositd tényez6t az egy molekuldra
juto tertilet megvaltozasa jelenti.
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Kettdsréteg elGallitasa

Két monoréteg elkészitése utan kettGsréteget
készitettlink. Els6ként foszfolipidet vittiink fel

a vizfelszinre, (megfelel6 oldalnyomdsra 6ssze-
nyomtuk) majd ezt vizbe meritett szubsztratra
(kvarckristalyra) vittik fel ugy, hogy a hordozot

a rétegen at lassan kiemeltiik. Ezt az eljarast
Langmuir-Blodgett médszernek nevezziik. Ezt
kdvetben az un. Langmuir-Schaefer eljaras szerint
egy masodik monoréteget készitettlink, és azt
felvittiik az el6bbi, hordozds monorétegre ugy,
hogy a hordozdn |év6 monoréteget kozelitettlink
az Ujabb monoréteghez, majd dsszeérintettik Sket
(12. bra). igy jott Iétre a kett&sréteg. Az igy létre-
jott modellt 6sszegfrekvencia-keltési spektroszko-
pidval szerettik volna vizsgdlni, azonban az erre
hasznalatos mszer a tdbor ideje alatt fennallé
nagy héség miatt nem m(ikodott, igy a vizsgdlatot
nem tudtuk elvégezni.

A tdbor soran rengeteg Uj informdaciot
kaptunk, amelyekkel kiegészithettiik a mar
meglévl tudasunkat. Az oldatok, liposzémak,
monorétegek és kettGsréteg elGallitasaval és

Langmuir-Blodgett modszer

Langmuir-Schaefer médszer

12. abra

kiilonféle modszerekkel torténd vizsgdlataval
|épésrél-lépésre nagyobb betekintést nyerhet-
tink a témaba. Tobbek kdzott megtudtuk, mire
jok a mesterségesen el6allitott foszfolipid ketts-
rétegek, megismerkedtiink a fényszérasméré
készilékkel, elektronmikroszkdpos felvételeket
készitettiink, megtudtuk, miért fontos a sejteket
koriilvevé membran koleszterintartalma. A tanulas
mellett pedig megtanultunk csapatban dolgozni,
ami elényt nyujthat jov6beli munkank soran.

A sok-sok tudasért kdszonettel tartozunk
témavezetbinknek, Keszthelyi Tamdasnak és
Mihaly Judithnak. Betekintést nyerhettiink mas
laborokba is Berényi Szilvia, Drotar Eszter és
Szabo Laszlo segitsévégel. S mindebben nem
lehetett volna résziink Lendvayné Gyérik Gabriella
aldozatos munkadja nélkiil. Készonink mindent!
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Bdlint Zsofia :
Tamdsi Aron Gimndzium, Székelyudvarhe

a~ -

Hakkel Tamds

Pannonhalmi Bencés Gimndzium, Pannonhalma

“%

Semmi sem lehet tul szép ahhoz, hogy igaz legyen,
ha megfelel a természet térvényeinek.

Taldn szebben nem is lehetne kifejezni azt az
amulatot, amely akkor keritett hatalmdba minket,
amikor megpillantottuk kutatdsunk gyimolcsét,
észlelni véltiik elsd jeleit annak, hogy befekte-
tett munkanknak eredménye van. Tul szépnek
tlnt, amit lattunk, s nem csak atvitt értelemben:
megannyi apré pont fénylett a fluoreszcens
mikroszkdp alatt, mint a tiszta éjszakai égbolton a
csillagok...

S hogy mivel is foglalkoztunk a nyari kutatoé-
tabor ideje alatt?

Els6sorban betekintést nyertiink a tuddsok

életébe, megtapasztaltuk milyen a bériikbe bujni

egy hét erejéig. A mi témank tanulmanyozdsa

soran egészen pontosan a kdvetkezd kérdésekre

kerestiink valaszt:

e Milyen mddszerrel sokszorosithatunk mikro-
szkopikus mintazatokat?

¢ Milyen felliletekre nyomtathatunk, milyen ,fes-
tékkel”?

e Mire hasznalhatjuk a mikroszkopikus — szabad
szemmel nem lathaté — mintazatokat?

e Hogyan ,lathatjuk” a sokszorositott , grafika-
kat”?
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Michael Faraday

Milyen mddszerrel sokszorosithatunk mikro-
szkopikus mintazatokat?

Ahhoz, hogy haszndlhassuk a mikroszkopikus
mintdzatokat, el6bb meg kell érteniink, hogyan

is lehet Gket létrehozni. Létrehozdsukhoz pedig
szlikség van némi tapasztalatra a makroszkopikus
nyomtatas vildgabdl (jatékos példa erre az dvodai
krumplinyomdazas) (1. abra).

1. abra Krumplinyomda



A mikroszkopikus méret(i felliletkémiai minta-
zatok nyomtatdsa is hasonlé mdédon torténik,
persze sokkal jobban Ugyelve a felliletek tisztasa-
gara, ezért néhannyal tobb |épést kell beiktatni.
Ezek a kovetkezbk (2. dbra):

1. A mestermintazatnak és a nyomtatasi felliletnek
a tisztitdsa: ezt alkohollal, savval, majd vizzel
végeztik

2. A nyomdaforma kiontése, majd kiszaritasa:
szilikonbdl - PDMS-bdlI (poli-dimetil-sziloxan) -
készitettiik a nyomdaformat, majd kemencében
szaritottuk ki

3. A nyomdaforma levalasztdsa a mestermintdzat
feltletérdl

4. A nyomdaforma befestékezése: racsepegtettiik
a ,festéket” a nyomdaforma fellletére, majd
lemostuk a felesleget

5. Tulajdonképpeni nyomtatas: a festék atvitele
a nyomdaformarél a megtisztitott nyomtatasi
feltletre

A munka kezdetén készitettik el a
pufferoldatokat, amelyeket a késGbbi bioldgiai
mintak el6készitéséhez, és tarolasdhoz hasznal-
tunk. A pufferoldat egy specialis fizioldgias oldat,
melynek pH értéke stabil. A PBS (phosphate
buffered saline) puffer 6sszetevgit, amelyek
ebben az esetben kizardlag szervetlen sék voltak,
mérlegen mértik be 0,01 g-os pontossaggal.

0,1 mol/dm?3 és 0,01 mol/dm?koncentracidju

pufferoldatokat készitettlink, a pH értékét mind-

ketténél 7,4-re éllitottuk be.

mestermintazat

. polimer intese
N e T |
I
. hyoemda
elvalasztasa

e————m——

+ festék felvitele
el
et

. nyomtatis
R

2. dbra A feliiletkémiai mintdzatok létrehozdsdnak lépései

Signal A = SE1
Mags 52X

EHT = 20.00 kv
WD =130 mm

Date -1 Jun 2009
Fila Mame = DTU30_blank_56]

ZEISS|
i

'_'

3. dbra Mikrofluidikai cella mintdzat elektronmikroszkopos
felvételrél

4. dbra CD-lemez

Milyen feliiletekre nyomtathatunk, milyen
festékkel”?

FELULETEK

Az dltalunk hasznalt mestermintazatok a Dan
Mszaki Egyetemen és az MTA TTK MUszaki Fizikai
és Anyagtudomanyi Intézetében késziilt maratott
sziliciumstrukturak, valamint ,lehamozott” keres-
kedelmi CD-feliiletek voltak (3. dbra; 4. dbra).

A CD-fellletet koncentralt salétromsav
segitségével fosztottuk meg burkolatatdl, hogy
hozzaférhessiink a koncentrikus korokbél allé
mintazatahoz.

Nyomtatasi fellletként arany- és csillamle-
mezeket haszndltunk. A lemezekre cseppentett
vizcsepp kontaktszogét (a vizcsepp oldalsé része
és a lemez altal bezart sz6g) megvizsgaltuk a
nyomtatds el6tt és utan is. A kontaktszogméré
berendezés egy kameraval felszerelt allvanybdl
és a kamerahoz kapcsolt szamitégépbdl all.
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5. dbra Sziliciumlemezen szétteriilG vizcsepp

6. dbra Teflon-feliiletre helyezett vizcsepp

Segitségével megallapithattuk, hogy mennyire
hidrofil vagy hidroféb az adott feliilet. A hidrofil
fellleteken jobban szétteriil a csepp, igy kisebb a
kontaktszog (5. abra). Ezzel szemben a hidroféb
fellileteken a csepp igyekszik kisebb fellileten
érintkezni a lemezzel, ezért nem teril akkora
meértékben szét, tehat a kontaktszog nagyobb lesz
(6. abra).

Az 1. tabldzat mutatja azokat a mérési
adatokat, amelyeket mindenféle érdekes, barmely
laborban megtalalhaté fellileteken mértiink.

FESTEKEK

Az altalunk hasznalt ,festékek” a kovetkez6k:

¢ merkapto-vegyiletek: merkapto-undekan
(HS-(CH,),-CH,) és merkapto-undekanol (HS-
(CH,),,OH),

e fehérje: borju szérum albumin (BSA: Bovine
Serum Albumin)

Az egyik aranylemezre az elkészitett nyomda-
formankkal elGsz6r a hidrofil végli (OH gyokben
végz3dd) tiollal nyomtattunk, majd az ,,Uresen”
marado részeket a hidroféb vég( (CH, gyokben
végz6dad) tiollal festettiik be. igy a feltletmddosi-
tott lemezen kialakult a mintdzat mentén a hidrofil
rész, azt pedig hidrofdb teriletek vették koril (7. abra).
A médositd molekuldk a tiol-gyokik segitségével
kapcsolddtak az aranyhoz, a hosszu szénlancu
molekuldk 6nrendez6d6 mdédon kompakt réteget
alkotnak, a tiol-csoporttal ellentétes oldalon [évé
funkcids csoportjukat mutatva kornyezetiik felé.

Vizsgalt feliilet Elso merés Masodik méres Atlag
Alufolia 49° 520 5057
Hidrofobba feliletmodositott arany 03 0ge° 95.3°
Hidrofillé felilletmadositott arany 38° 46° 42°
CD-lemez 128 13 ¥3.5°
Grafit-lapka Al age 58°
Nylon d e 88 90°
Zsirpapir a7 goa° 28
Papilap i 41° 50°
Parafilm 04 98° 96°
Uweglap 522 392 3558
Sziliciumlap L 477 39°
Teflonesik 117 125° 121°

1. tabldazat Kontaktsz6gek mértéke




7. abra A modositott feliileti aranylemezen a vizpdra csak
a mikrofluidikai csatorna formdjdt kévetd hidrofil részeken
teriil, a hidrofdb részeken a viz nagyobb cseppekké dll dssze,
a feliilet ezdltal homdlyosabbnak tiinik

Mire hasznalhatjuk a mikroszkopikus — szabad
szemmel nem lathatoé — mintazatokat?

Szerettilik volna megvizsgdlni, hogy a létrehozott
hidroféb-hidrofil mintdzat hatasara miképpen
viselkednek a biolégiai modell rendszerként alkal-
mazott tejsavbaktériumok. Azaz arra voltunk
kivancsiak, hogy mi a mintdkra adott bioldgiai
valasz.

A tejsavbaktériumokat (hidrofil feliilet( adott
kortilmények kozott) taplalékkiegészitd tablettabdl

lézer forras

laprugé A

szamitégép

mintaval
koélcsénhatd
szonda "t(i"

kiilonitettlink el tobbszori pufferes dtmosassal és
centrifugalassal. Ezeket a mintakat csoppentettiik
a hidroféb-hidrofil mintazatra.

Hogyan , lathatjuk” a sokszorositott ,,grafikakat”?

A fellletkémiai mintazataink vizsgalatanak legf6bb
eszkoze az atomi erémikroszkdp, az AFM (Atomic
Force Microscope - 8. abra). Az AFM a felilet
morfoldgiai képét ugy alkotja, hogy a nanoméretd
tlvel ellatott méréfej a mintat pontrél-pontra leta-
pogatja, a tl és a minta kozt fellépd ugynevezett
masodlagos - a tli-minta tavolsagtdl fliggd - vonzd
és taszité er6ket méri. A mérési adatokat a szami-
tégép haromdimenzids képként jeleniti meg. A
mérdfej egy rugdlapkabdl all, amelyrél visszave-
rédik egy négyszegmenses fotodetektorra a raira-
nyitott lézersugar. A rugdlapka atomnyi elhajldsat
tehat a lézer hosszu (t6bb cm-es) fényutja nagyitja
fel. A fénysugdr a fotodetektor tobb szegmensén
is jelet generdl. Ha fels6 és alsd szenzorok jelének
intenzitdsat kivonjuk egymasbdl, akkor a vertikalis
elmozduldsrél, tehat a ,,domborzati” viszonyokrél
nyerhetiink informdciot, a jobb és bal oldali érzé-
kel6k intenzitasanak kilonbsége pedig a tli csava-
rodasardl szolgaltat adatokat, melybdl a feliilet

és a ti kozt fellépd surlddasi erére kovetkeztet-
hetiink. Ez a médszer a rugdlapka 0,01 nm-es
elmozduldsat is képes érzékelni. A letapogatashoz

; A B szenzor kimenet
e nsanimnrnn ’. ............
/ E+D

fotodetektor

hibajel

szabalyzokor

mozgato

8. dbra AFM — sematikus dbra

piezoelektromos
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9. abra CD feliilete

sziikséges apro léptéki és nagyon pontos elmoz-
gatast pedig egy piezokeramia végzi, mely megfe-
lel§ fesziiltség hatdsara atomi pontossaggal képes
a mintat mozgatni. A mozgatdegységhez miszertd|
figgben vagy a mintat vagy a mérdfejet rogzitik.
A mérésnek tobb mddja van. A legegysze-
rdbb az un. ,deflection mode”, azaz lehajlast
mérd modszer, amely soran a piezokeramia csak
vizszintes sikban mozgatja a mintat, a rugdlapka
tehat a felliletnek megfelel6en hajlik meg. Ez a
mérési mod csak nagyon sima mintak esetében
alkalmazhatd, mivel a ti nagyobb kiemelkedéshez
érve karosodhat, illetve a t(i kdrosithatja a mintat.
Ezt kliszoboli ki a "height mode”, azaz magas-
sagot méré maodszer, amikor a tl és a minta kozti
jelentds nagysagu (tipikusan néhany nN-os) er6t
allandé értéken tartjuk azzal, hogy a rugdélapka
felfliggesztését mozgatjuk attdl fliggben, hogy a
lapkdra haté er6 csokken vagy né a felilet pasz-
tadzdsa kozben. A szamitdgép ebben az esetben
piezokeramia fligg6leges iranyld elmozduldsabdl
(magassagdabdl) alkotja meg a képet. Kicsi tli-minta
tavolsag esetén a taszitd erék tartomanyaban
végezhetl az ugynevezett kontakt modszer(
mérés. Létezik még ,non-kontakt” és ,tapping”
letapogatd maéd, amelyek sordn nem ébred

10. dbra CD feliilet surléddsi képe
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lateralis er6 a minta és a tl kozott. Az utébbi
mérési mddok jol haszndlhatdak hidratalt bioldgiai
mintdk esetén. Az ilyen tipusi mérések soran a t(it
nagyfrekvencids rezgésbe hozzak, és a szamitdgép
ugy mozgatja a piezokeramiat, hogy a fellilet érdes-
ségébdl adddg, rezgbmozgast befolyasold ténye-
z6ket kompenzilja.

Az elsé AFM-es mérésiink sordn azt az arany-
lemezt vizsgaltuk, amelyikre a CD mintazatdval
valtakozd hidroféb és hidrofil savokat nyomtattunk
(9. dbra). ,,Height mode” mérés soran a fellilet
teljesen simanak taldltuk, am a rugdé csavarodasat
leképez6 , friction” felvételbdl kiderilt, hogy a
feltlet kordntsem homogén, a CD mintazatdnak
megfelelGen kiilonb6z6 surlddasi egyltthatéju
savokat fedeztiink fel, a sdvok tavolsaga pedig 1,6
um, ami egyezik az irodalmi adattal (10. dbra).

Hasonldan joél sikerilt a BSA-val végzett csil-
[dmon torténé nyomtatds: a nyomtatott fehérjék
a mestermintdzatnak megfeleld rdcsos mintazat
képét mutattak (11. abra).

1
oo 2. Deflection Eror 10,0 pm

11. dbra AFM felvétel — BSA

A tovabbiakban fénymikroszkdppal vizsgaltuk,
hogy miképpen kétddik a hidroféb/hidrofil minta-
zattal rendelkezé fellilethez a tejsavbaktérium.

A baktériumok elsGsorban a hidrofil feliileten
kotédtek meg, a hidroféb fellleten joval keve-
sebb baktérium lathaté. Megfigyelhettiik, hogy
a pufferoldat tdoménysége befolyasolja a hidrofil
mintazat kovetését, a tejsavbaktérium mintazat
,kontrasztossagat”. Esetlinkben a higabb minta
célravezet6bb volt.

A bioldgiai mintdinkat fluoreszcens mikro-
szkdppal is vizsgdltuk. A fluoreszcens mikroszkdp
mikodési elvében nagyban hasonlit az egyszeri
fénymikroszképokhoz, a kiilonbség csak az, hogy
itt a fényforras gyakorlatilag maga a minta, amit



1000 pm

12. abra Lactobacillus acidophilus a hidrofil nyomvonalon

mérés el6tt specialis festékkel kell kezelni, melynek
soran a festékmolekuldk a minta bizonyos moleku-
ldihoz kotédnek. Ezutan pedig a minta UV-fénybe
helyezve elnyeli a fény nagy részét, am azok a
részek, amelyekhez hozzatapadt a festékanyag,
latszani fognak. Ez annak kdszénhetd, hogy a
festék gerjesztddik, és a fluorencia jelenségének
koszonhetben lathatd fényt bocsat ki. Sok kiilonféle
fluoreszcens festék létezik, melyekkel mas-mas
sejtszervecske vagy molekulatipus festhet6.

A fellletre tapadt tejsavbaktériumokat
el6z6leg ,,akridin-orange” festékkel megfestettiik.

50 pm

14. abra Kompetitiv adhézio

Bar eredetileg ez nem volt a célunk, tanui voltunk
egy érdekes jelenségnek, a kompetitiv adhézionak
(14. abra). Az egyik négyzet-racspontos mintank
esetében ugyanis a vart narancssarga pottyos

(a letapadt él6 sejtek UV fényben narancssarga
szinben fluoreszkalnak) kép helyett tulnyomo-
részt zold pontokat lattunk. Ennek magyardzata
az lehet, hogy a taplalékkiegészit6 tablettabdl
szarmaz6 valamelyik adalékanyag tapadt meg

a hidrofil mintazaton, nagy valdszinliséggel a
celluléz (ezt ugyanis zolden festi az ,,akridin-
orange” festék). Tehat a hidrofil helyekért folyd

detektor

Gerjeszto-
SzZUro

13. dbra Fluoreszcens mikroszkép — sematikus dbra

Zaroszuro

dikroikus
titkor
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versenyben a hordozdanyag gy6z6tt a tejsavbakté-
riumokkal szemben (kompetitiv folyamat).

Lathatd tehat, hogy az altalunk tanulmanyo-
zott technoldgidval viszonylag egyszer(ien és olcson
lehet kialakitani mikroszkopikus mintazatokat,
amelyek aztdn széles korben felhasznalhatdak.
Ontisztuld, illetve szennyez6dés megtapadasat
gatld fellletek szdmos helyen alkalmazasra keril-
hetnek. Hasznosithatd emellett a gyégyaszatban is,
mivel az implantatumok felliletének mikroszkdpikus
morfoldgiai és kémiai inhomogenitasanak nagy
szerepe van a szovetekkel valé kolcsonhatdsban;
illetve mas bioldgiai és elvdlasztastechnikai kuta-
tasok tertletén is, mivel igy igen kis mennyiség(i
anyaggal is végezhet6ek kisérletek.

K6szonetnyilvanitas

EzUton is szeretnénk kdszonetet mondani mind-
azoknak, akik lehet6vé tették, hogy egy ilyen
tartalmas hetet tolthessiink az MTA TTK Anyag- és
Koérnyezetkémiai Intézetében. Kiemelt koszonettel
tartozunk témavezeténknek, Keresztes Zséfianak,
a Hatarfellletek és Felliletmddositds Osztaly
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dolgozdinak, Pavai Marianak, Szabd Tamdsnak,
valamint Trif Laszlénak és Szabd Laszlonak.

Es végiil, Gabi néninek is haldsak vagyunk, hogy
gondunkat viselte a tabor ideje alatt.

Forrasok

Szabd Bdlint: Atomi Erémikroszkdpia
e Dr. Mizsei Jdnos, Somlay Gergely: Litogrdfia (el6adds ppt-je)
e Horvélgyi Zoltan: A Nanotechnoldgia Kolloidkémiai Alapjai

Gallusz Gyéngyi: A nyomtatds technoldgiai folyamata. A
nyomtatds, a képsokszorositds vdltozatos lehetbségei, a
magas-, mély- és siknyomds technikai elve

Képjegyzék

o http://web.mit.edu/cortiz/www

o http://kreativanyak.blogspot.ro/2011/05/az-elfeledett-
krumplinyomda.html|

e http.//www.annualreviews.org/na101/home/
literatum/publisher/ar/journals/content/biophys/ 2008/
biophys.2008.37.issue-1/annurev.biophys.36.040306.132651/
production/images/medium/bb370265.f1.gif



andor Pan
Vglf'e' Péter Gimndzium, Mt
Szmolka Szilvia
Ady Endre Gimndzium, Debrecen

2012 nyaran lehet8&séget nyertiink az AKI kivdncsi
kémikus kutatotabor révén, hogy betekintsiink az
MTA Természettudomdnyi Kutatékodzpont intéze-

tében folyd néhdany kutatdsba, az egyikben pedig

aktivan részt is vettiink.

Célkitlizések

Taborba érkezésiinkkor tobb célt tlztlink ki: els6-
sorban szerettlik volna megvizsgalni az altalunk
hozott ruhanem(ik valddi 6sszetételét, amelyek
kozil az egyik egy pamut ing (Panna édesapjaé),

a masik pedig egy viscose felsé (Szilvié) volt.
Tovdbba szerettlink volna megismerkedni ezeknek
és egyéb anyagoknak az Ujrahasznositasi mddsze-
reivel is.

Bevezetés

A ruhanemtk alapanyagat tekintve két csoportot
kilonboztetlink meg: a természetes illetve a
mesterséges szalakat. Természetes szalakbol
késziilnek pl. a pamut-, gyapot- vagy selyemruhdk;
mesterségesekbdl pl. dzsekik (PET), nylon haris-
nyak, m(ibdr kabatok (PVC). Mind a természetes,
mind a mesterséges szalak polimerekbdl épiilnek fel.

A polimerek ismétlédé egységekbdl (monome-
rekbdl) all6 makromolekuldk. Ezeket az anyagokat
széles korben haszndlja a textilipar, a szamitas-
technikai ipar és azépit6ipar. Sajnos a polimerek és
mUianyagok Ujrahasznositdsa még nem megoldott,
mivel ezek sokfélesége az Ujrahasznositas szem-
pontjabdl nagy hatranyt, sok nehézséget jelent.

A természetes alapanyagbdl készilt ruha-
nemdUk a kérnyezetbe keriilve lebomlanak, ellen-
tétben a szintetikus ruhanem(ikkel. igy kutatasi
szempontbdl jelenleg a szintetikus polimerekbdl
készlilt vagy vegyes alapanyagu ruhanemk
Ujrahasznositasi lehet6ségei érdekesek igazan.
Amint azt az 1. dbra is szemlélteti, a hulladékok

MEGOLDASOK A HULLADEK MUANYAGOK
MENNYISEGENEK CSOKKENTESERE

Legeltnytsebb

megelbzés
minimalizalas

tjrafelhasznalas

Ujrahasznositas
(mechanikai, kémiai)
energetikai hasznositas

Legkevéshé
elonybs

1. dbra
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képzédésének megel6zése nagyon fontos, ezért
nagyobb figyelmet igényelne. Ezzel szemben a
lerakas, mely a leginkdbb kdrnyezetszennyezd,
széles korben alkalmazott eljaras.

Egy lehetséges Ujrahasznositasi mddszer a
pirolizis, melynek Iényege, a polimerek magas
hémérsékleten inert atmoszféraban torténd
bontdsa. Eredményeképpen olyan gazok, folyé-
kony, illetve szilard termékek keletkeznek, amelyek
Ujra felhasznalhatok.

A vizsgalt mintak

Az egyik vizsgalt minta, a pamut ing cimkéje szerint
100%-ban pamutot,a masik minta, a viscose felsé
pedig 95% viscose-t és 5% elasztant tartalmazott.

Miiszeres analitikai modszerek

A kutatétabor folyaman két termo-analitikai mérési
madszert alkalmaztunk:

1. Termogravimetria-témegspektrometria (TG-MS)

A kutatds soran csak a termogravimétert hasz-
naltuk, amely a 2. dbra jobb oldaldn lathaté. A
méréstechnika lényege az, hogy m(iszer az alta-
lunk bedllitott felf(itési program szerint a mintat
fliti, s kozben folyamatosan méri és regisztralja a

2. dbra
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termomérleg

Minta mennyisége: 0,5 mg
Vivégaz: Ar (140 ml/perc)
Flitési program: 20°C/perc

— gaz
kivezeté
A
=
|
= A
szamitogép

3. dbra

minta tomegének valtozasat. Az altalunk vizsgalt
mintakat 20 °C/perc felf(itési sebességgel

900 °C-ig hevitettiik inert atmoszféraban. A
h6ébontdst azért végeztiik lassu felflitési prog-
rammal is, hogy informdaciét kapjunk a mintdink
fontosabb termikus tulajdonsagairdl, mint

pl. a h6bomlas kezdete és vége, a h6bomlas
sebességének maximuma és a szenes maradék
mennyisége.

A kb. 0,5 mg tomegl mintat egy platina
edénykébe helyeztik, majd a kemence gondos
Osszeillesztése utan, a 3. abran is lathaté maédon,
harom helyrél bedramlo vivégazzal (esetlinkben
Ar-nal) biztositottuk az inert atmoszférat a
hébontashoz. A folyamat soran (a h6mérséklet
novekedése kovetkeztében) a minta egy része
gaznemlivé valt, és a mlszer kivezetésén tavo-
zott. A szamitégép folyamatosan regisztralta
a minta tomegét, igy megkaptuk a bomlas
termogravimetrias (TG) gorbéjét. A TG gorbe
mutatja a h6mérséklet ndvekedése soran bekovet-
kez6 %-os tomegcsokkenést, mig a TG gorbe deri-
véltja (DTG gorbe) a hGbomlas sebességét jelzi.

2. Pirolizis-gdzkromatogrdfia-témegspektrometria
(pirolizis-GC/MS)

A pirolizis-GC/MS m(iszeregylttes (4. abra)

harom f6 egységbdl all, a pirolizatorbdl,
gazkromatografbdl és tomegspektrométerbdl. A
pirolizis a piroliziskamraban torténik. A kb. 0,2-0,3
mg tdmeg( mintankat egy kvarccsébe tettik, amit
a flit6fej platinaspirdljdba helyeztiink. A minta
pirolizise 500 °C-on 20 masodpercig tortént.

A pirolizist azon a hémérsékleten hajtottuk végre,
ahol - a TG mérés eredményébdl lathatdan - a
h6bomlds mar teljesen lejatszddott. A minta



pirolizis készillek Minta témege: 0,2-0,3 mg - mass (%)
¢ 1 Pirolizis: 500°C, 20 s = F
' pirolizis kamra He mmiui Vivégaz: He L Hébomlas vége: ;—W
? H 480°C E
1 seildrd maradék: | 50
3 13% 5_70
w fanalizitor g E ;—50
: E - F
. erﬁ Lol B o
i ; : | I—‘_ ; 30
: izkromatogrif . adatfeldolgozi rendszer :_20
i SrBigsal B szivattyl 3 ;
3 - 10
4, a’bra LLARS RALLLLLRS | RALLLLALE) | RALLALLEL) | RALRALELE) LA ARLARLL] | RALALLLL |"":0
100 200 300 400 500 600 700°C
T(°Q)
pillanatszerd felf(itését a f(it6fej platinaspirdlja
biztositotta. A mintabdl gaztermékek, pirolizis 6. dbra
olaj és szenes maradék képzddott. A gaz halmaz-
allapotu termékek a viv6gaz (He) segitségével
az injektoron keresztiil a gdzkromatografba hogy a h6bomlas végén a szildrd maradék
jutottak. Itt a tébbkomponensd gdz molekuldi (szenes maradék) tomege kb. 13%-a a kiindu-
nagysaguk, szerkezetiik és polaritdsuk szerint |asi tomegnek. A h6bomlds eredményei alapjan
elvdltak. A komponensek szétvalasztasa utdn a allitottuk be a pirolizis kamra f(itési programjat.
tomegspektrométer analizalta, detektdlta a termé-  Miel6tt a pamut inget pirolizaltuk volna, elészor
keket. Innen az adatok az adatfeldolgozé rend- a celluloézt vizsgaltuk meg, mivel a pamut (opti-
szerbe keriltek, ezt pedig a kiértékelés kovette: a malis esetben) 99%-a celluléz. A celluldz egy
kapott kromatogramon a h6bomlas soran képz6dé  olyan poliszacharid, melynek egyik legjellegze-
illékony komponenseknek megfeleld csucsok tesebb h6bomlasi végterméke a levogliikozan,
[athatok. Az illékony komponensek mindségébdl
és mennyiségi aranyukbdl visszakdvetkeztethe-
tlink a kiinduldsi anyagunkra. A celluléz h6bomlasa

Az adatok kiértékelése

Az elsé vizsgalt anyag a pamut ing volt (5. dbra).
Az anyag TG és DTG gorbéirél megallapit-
hato, hogy a h6bomlds kb. 200 °C-on kezd&dik,
370 °C-on a legintenzivebb, és kb. 480 °C-on
fejez6dik be. A 6. abrardl szintén leolvashato,

Levoglikozan

5. dbra 7. dbra
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melynek megfelel6 csucs a 8. dbran [athatd
kromatogramon 18 perc retencids id6nél talal-
hatd. A celluldz h6bomlasi folyamatanak feltétele-
zett |épéseit a 7. dbra mutatja.

A pamut ing pirolizis-GC/MS vizsgalataval
kapott kromatogram a 9. dbran Iathatd. A két
kromatogramot 6sszehasonlitva megallapithatjuk,
hogy azok kozel azonosak a termékek min&ségét
és mennyiségét illetéen, tehat az ing valdban
pamutbdl késziilt.

A midsodik anyagunk egy viscose felsé volt
(5. abra). ElGszor ennek is a TG és DTG gorbéit
vizsgdltuk meg (10. abra). A h6bomlas kb.

280 °C-on kezdddik, 450 °C-on a legintenzivebb,
és 500 °C-on ér véget. Megallapithatd az is, hogy
a h6bomlas eredményeként keletkez8 szenes
maradék tomege 16 %-a a kiindulasi tomegnek.

A h6bomlds tehat 500 °C-on befejez6dott, ezért
ezen a hémérsékleten végeztik kdvetkezd méré-
stinket, a pirolizis-GC/MS-t. Mivel a viscose alap-
anyaga a celluldz (a pamuthoz képest azonban
masfajta eredet( névényi celluldz), és a fels6 a
bevarrt cimke szerint 95%-ban ezt az anyagot
tartalmazza (11. abra), arra szamitottunk, hogy a
kromatogramja (12. dbra) nagyban hasonlitani fog
a mar el6zdleg kiértékelt avicel (celluldz) gérbéire
(8. dbra). Ezzel szemben sem a viscose, sem pedig
az elasztan nyomait nem véltiik felfedezni a
bomlasi termékek kozott.

Ezt kovet6en megvizsgaltuk a ruha-alap-
anyagként is hasznalt poli(etilén-tereftalat) (PET)
hébomlasat egy PET-palack felhaszndlasaval. A
13. 4brdn lathatd hat terméket azonositottuk be
a palack kromatogramjanak (14. abra) kiértéke-
|ése sordn. Ezt kbvetSen a palack és viscose felsé
kromatogramjait hasonlitottuk 6ssze, melyek
szinte teljes mértékben megegyeztek. A f6bb
termékek a 12., 13. és 14. dbrakon beszamozva
is lathatdak. Ezek alapjan megallapithatjuk, hogy
a ,viscose” fels6 valdjaban poliészterbél, vagyis
mszalbdl késziilt.

Relativ intenzitas 4

8000004
7000000

6000004 PET

5000000
400000C 2 5 palack
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300000¢

2000000 I\A
1000004 o i s 4

0 5 10 15 20 25 30
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a = 1
A CH, = CH, + O

13. dbra

Osszefoglalas

A kutatétdbor folyaman kétféle mérési modszerrel
ismerkedtilink meg: a termogravimetridval és a
pirolizis-gazkromatografia-tomegspektrometridval.
A hozott anyagokrdél megallapitottuk, hogy az ing
valéban pamutbdl késziilt (ezt a celluldzzal vald
hasonlésagdval bizonyitottuk), mig a ,viscose”
fels6 alapanyaga valdjaban miszal (a PET palack
anyagaval megegyez6en) (15. abra).

A taborban szerzett kutatdsi tapasztalataink alapjan
arra a kovetkeztetésre jutottunk, hogy az Ujrahasz-
nositandd anyagokat az eljards el6tt alaposan,
koriltekintéen vizsgalni, majd szelektalni kell.

K6szonetnyilvanitas

K6szonjlik témavezetdinknek Bozi Janosnak,
Czégény Zsuzsannanak és Sebestyén Zoltannak
odaadd, lelkes segitségiiket és tdmogaté munka-
jukat, tovabba az 6sszes kutatdnak és segiténknek,

e i 7
O4CH,—-CH;- 0 /
c{@c. ¥, é-‘@;c |

¥ LAY
O~ GH, - CH, A

15. dbra

akik lehet6vé tették szamunkra azt, hogy ebben
az egy hétben betekinthessilink a kutaték minden-
napjaiba, illetve a kutatasi folyamatokba. Kilén
szeretnénk megkdszonni Lendvayné Gydrik
Gabrielldanak, hogy odaaddan gondoskodott
mindennapjainkrol.
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9 HOZZAJARULASOK

A kutatotabor létrejottéhez a kovetkezd személyek jarultak hozza:
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