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A kirdlis felismeres vizsgalata termoanalitikai s szerkezeti kémiai mddszerekkel cimi, F
037814 szamu kutatasi projektink keretében 2002 aprilisatol 2005 decembereéig végeztlink
kutatdsokat. Az eredeti terveket a megvaltozott koriilmények ellenére sikerult kdvetni, az
elért eredményeket kozleményekben és tudomanyos konferenciakon ismertettiik. A
publikacios tevékenységet a beszamolasi idészakot kdvetéen is folytatni szandékozunk,
hiszen a legfrisebb eredmények kézlése folyamatban van.

A kutatdsok soran a Budapesti Miiszaki és Gazdasagtudomanyi Egyetem Szerves Kémiai
Tanszékén Dr. Huszthy Péter altal, valamint a Szerves Kémiai Technoldgia Tanszéken Dr.
Fogassy Elemér altal vezetett kutatocsoport tagjaival mikodtink egydtt. A szamunkra
nélkildzhetetlen egylttmikodésért ezuton is kbszonetet kivanunk mondani.

A szerzédésben név szerint szerepl6 Dr. Egri Gabriella és Dr. Balint J6zsef hosszas kulféldi
tartézkodasa miatt az egylttmikodés elsésorban az elméleti hattér kozos értelmezésére
terjedt Ki.

A kutatasokban mindvégig igen aktivan résztvevo, a szerzédésben is feltiintett Bereczki
Laura mellett, 2002 szeptembere és 2003 augusztusa kozott Ilés Rita is bekapcsolddott a
kutatasokba, annak ellenére, hogy a szerzédésben nem nevesitettiik az 6 részvételét. Az
egyetemi kutatas sajatossaga, hogy az OTKA szerzédések megkotésekor nem lehet elére
tudni, hogy mely hallgatok és doktoranduszok vesznek részt a kutatdsokban és mennyi ideig.
Ugyanakkor etikatlannak tartandm, ha a hallgatokat/doktoranduszokat nem nevesitenénk a
kutatdsokban, hiszen az ¢ aktiv kozremtikddesukkel érjik el eredményeinket.

A kalfoldi egyittmukddések a kilfoldi partner allasvaltoztatdsa miatt nem a tervezettnek
megfeleléen alakultak. Mivel az egykristaly rontgendiffrakcios mérések elengedhetetlenek a
kutatasi terv megvalositadsahoz, ezért felvettiik a kapcsolatot az MTA Kémiai
Kutatokdzpontjaban Dr. Czugler Matyéssal, valamint Dr. Bombitz Petraval. Segitségiikkel
tobb egykristaly rontgendiffrakcios szerkezetmeghatasozasat sikerult elvégezni.

A kutatasok megkezdése utan nyilvanvalova valt, hogy a rendelkezéstinkre allé
termoanalitikai vizsgalatok elvégzésére alkalmas miszerek mellett egy jo felbontasu réntgen
pordiffraktométerre lenne sziikségunk. Sajnos a rendelkezésiinkre &l16 pordiffraktométer kora
és tipusa miatt nem bizonyult kell6en hatékonynak. Ezért felvettiik a kapcsolatot az MTA
Kémiai Kutatokozpontjaban Dr. Sajo Istvannal, akivel a koronaéterek szerkezeti
vizsgalataban sikerult hasznos egyittmuikddést kialakitanunk. Torekvésiink, hogy egy
korszerii rontgen pordiffraktométer a BME Altalanos és Analitikai Kémia Tanszékén is
rendelkezésre alljon sajnos csak a kutatasi szerzédes lejarta utan sikerlt. Természetesen

azokban az esetekben ahol rendelkezésilinkre allnak a megfelelé minték, az uj mtszerrel is el
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fogjuk vegezni a méréseket, és az ezutan publikalasra kerullé kbzleményekben a legujabb
méresi eredményeket felhasznalva tessziik megallapitasainkat.

A kutatési tervben jeleztiik, hogy pésztazoé elektronmikroszkdppal is kivanunk méréseket
végezni. Néhany kivalasztott rendszeren elvégzett vizsgalatok alapjan a pasztazo
elektronmikroszkopos mérések nem bizonyultak igéretesnek, ezért inkabb egy ftitheto
targyasztalu polarizacids optikai mikroszkdppal végeztiink megfigyeléseket.

Palyazatunk masik f6 célkitiizése, hogy tudomanyos konferenciakon is bemutathassuk
kutatasi eredményeinket maradéktalanul teljesilt, hiszen a kutatasban tudomanyos
tevékenyseget végzo résztvevok tobb hazai és nemzetkdzi konferencian vettek részt. Ennek
eredményeképpen sajat eredményeink nemzetkozi viszonylatban térténé megitélése, valamint

tobb egylttmiikddés elinditasa valt lehetové.

Vizsgalatainkat tobb modellvegyulet rendszeren végeztik, melyeknek k6zds vonasa, hogy a
kiralis felismerés, megkilonboztetes folyamata jelentésen befolyasolja a vegyiletek
jellemzoéit, viselkedését. Az egyes részteriileteken elért eredményeinket részletesen kiilén-
kalén tudoményos kdzleményekben foglaltuk 6ssze, melyek kozil tébb mar nyomtatasban is
megjelent. A még nem publikalt eredmeényekrdl is elkészitettik a kozleményeket. Ezek

tudomanyos folydiratokban torténé megjelentetese folyamatban van.

Eredményeinket részteriiletenként killén-kilén mutatjuk be.

Elvegeztiuk a Torasemide jellemzését kapcsolt termoanalitikai modszerekkel. A
tdmegspektrometrids mérésekkel a szolvatvesztést és a bomlasi folyamat soran fejlédé
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jellemeztiik.

Vizsgéltuk a di-p-toluil-borkésav komplexkepzésen alapulo reszolvalasat mentollal, 4-metil-
2-pentanollal és transz-2-jod pentanollal. Megallapitottuk, hogy ellentétben a dibenzoil
borkésavval, mely mindharom alkohollal komplexet képez, a di-p-toluil-borkdsav csak a
transz-2-jod pentanollal alkot szupramolekularis komplexet. Mivel a két sav ugyanazon erés
O-H--O és N-H---O hidrogénhidas kotések megkdtésére alkalmas, ezért feltételezhets, hogy a
di-p-toluil-borkésav rosszabb komplexald képessége a mas, gyengébb, masodlagos

kolcsonhatasokkal magyarazhato.



Termoanalitikai modszerekkel vizsgaltuk a mentol dibenzoil borkésavval szilard fazisban
torténo reszolvalasat. Polarizacios mikroszkoppal in situ megfigyeltiik a komplex
kialakul&sat, majd bomlasat. Megallapitottuk tovabba, hogy a neomentol nem alkot
szupramolekularis komplexet dibenzoil borkésavval hexanos oldatban. Olvadékfazisban

sikeresen eléallitottuk a komplexet és elvégeztik a reszolvalast.

Feniletil alkohol malein- és ftalsavval képzett esztereit, ill. azok feniletilaminnal képzett soit
vizsgaltuk. A fazisdiagramok kimérése nem bizonyult sikeresnek, ugyanakkor a
reszolvalasok soran kivalo anyagok termoanalitikai tulajdonsagaibol a reszolvalhatdsag

anomaliait magyarazni lehetett.

Fenieltilaminbdl oxal-, malon- és borostyankésavval képzett amidjaibdl feniletil aminnal és
4-metil feniletil aminnal képeztiink sdkat. Megfigyeltik, hogy a vegyuletek nem kovetik a
Schroder van Laar egyenlettel leirhatd idedlis viselkedést. Polimorfia, szolvatképzodés,
peritektikus pontok kialakulasa a fzisdiagrammon egyarant tapasztalhaté volt.

Elvégeztik az (S)-4-metil feniletilamin (R)-feniletilamin borostyankésavas amidjanak
szerkezetmeghatarozasat egykristaly rontgendiffrakcioval. A szerkezetet 6sszehasonlitottuk
az irodalomban korabban publikalt hasonld szerkezetekkel.

Elvégeztiik az (S)- feniletilamin (R)-feniletilamin glutarsavas amidjanak
szerkezetmeghatarozasat egykristaly rontgendiffrakcioval. A szerkezetet 6sszehasonlitottuk
az irodalomban korabban publikalt hasonld szerkezetekkel. Megvizsgaltuk, hogyan
befolyasolja a reszolvalas hatékonysagat karbamid, N-metil karbamid, N,N-dimetil karbamid
és tiokarbamid jelenléte. Megéllapitottuk, hogy az emlitett akiralis segédanyagok kozil csak
a karbamid jelenlétében végzett reszolvalas esetében tartalmaz a kivald sé segédanyagot. A
karbamid a kivalo diasztereomer kristalyaival konglomeratumot képez, mig N-
metilkarbamid, N,N’-dimetilkarbamid és tiokarbamid alkalmazéasa esetén a ndvekvo
reszolvalhatdsag a kristalyosodas ill. gocképzédés folyaman betdltott szerepiikkel
magyarazhat6. Eredményeinkrél angol nyelven dsszefoglast készitettlink, melyet kdzolni

szandékozunk.

Naftiletilaminbdl oxal-, malon- és borostyankdsavval képzett amidjaibol naftiletilaminnal
képeztink sokat. Az oxalsavas amidbdl mindkét diasztereomer s6bol sikerilt egykristalyt
eléallitani. Ezekrdl rontgendiffrakcioval meghataroztuk a kristalyszerkezeteket. A

molekularis konformaciét ill. az intermolekularis kdlcsonhatasokat 6sszehasonlitottuk a



feniletilamin esetében megfigyeltekkel. Eredményeinkrél angol nyelven ¢sszefoglast

készitettlink, melyet kdzoIni szandékozunk.

A P18K6 és DMF18K6 koronaéterek ill. ezek aminperkloratokkal kepzett komplexeirdl
végzett termoanalitikai és rontgen pordiffrakcios vizsgalataink eredményeit Dr. Huszthy
Péterrel kdzosen publikaltuk. Megallapitottuk, hogy a heterokiralis DMF18K6 naftiletilamin
komplex harom kiilénb6zé polimorf mddosulatban 1étezik, melyek mindegyike alacsonyabb
hémérsékleten olvad, mint a homokiralis komplex.

A P18K6 koronaéter egy ill. két kristalyvizes szerkezetét a homoldg kéntartalmu
koronaéterével vetettiik Gssze.

A benzilamin perklorat polimorf mddosulatainak eléallitasara tobb kisérletet is végeztiink. A
kilénbdz6 mintakat sikerult eléallitani. A magasabb olvadasponti modosulatot

szohahdmérsékleten nem sikertlt eléallitani.

A fenilalanin reszolvalasat N-formilezett sza&rmazékan keresztul feniletilaminnal, és
fenilglicin metilészterrel, Holland mddszerrel és benzilamin akiralis hozzatét jelenléteben Dr.
Fogassy Elemér csoportjaban részletesen vizsgaltak.

A formilfenilalanint feniletilaminnal térténé reszolvaldsa soran keletkezo két diasztereomer
sO termodinamikai stabilitasa kdzel azonos. Ennek ellenére a jobban kristalyosodd
diasztereomer igen magas optikai tisztasaggal, jo termeléssel allithatd el6. Erre a két
diasztereomer elteré kristalyndvekedési sebessege ad lehetéséget. Amint az alabbi abran
lathatd, az oldatban maradé diasztereomer kristalyainak névekedése a hossztengelyre
merdleges iranyban erésen gatolt. EIvégeztilk a stabilabb (S)-feniletilammadnium (S)-N-
formilfenialanin diasztereomer s szerkezetmeghatarozasat. Eredményeinkrél angol nyelven

Osszefoglast készitettlink, melyet kdzolni szandékozunk.

Y

(S)-feniletilamménium (R)-N-formilfenialénin (S)-feniletilammanium (S)-N-formilféhialanin
A kristalyok hossztengelyére merdleges A hossztengelyre meréleges ndvekedés
irdnyokban gétolt a névekedés is megfelel6 sebességgel folyik



Osszegezve:

Altalanossagban megallapitottuk, hogy az alkalmazott modellvegyiiletek esetében a kiralités
centrumtol tavol 1évé és a funkcids csoportokat nem érint6 szerkezeti valtoztatasok jelentésen
befolyasoljak a reszolvalas hatékonysagat, melyet a gyenge masodlagos kdlcsdnhatasok a
szilard fazisu szerkezetek stabilitdsara gyakorolt szinergikus hatasaval valamint a
termodinamikai egyensuly elérését megel6z6 folyamatok hatasaval, azaz a kiralis felismerés

ill. szilard fazis kialakulasénak kinetikajaval magyarazunk.



