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Katalizátorok, kromatográfiás adeaoifcensek, gáz- 

kromai ográfláe hoxiiozók felületi t alá jdanságainak vizs­
gálatai adták az alapgondolatot azon összefüggések ta­
nulóén,;, ozására, misek a felületen végbemenő reakciók 

lefolyása és a felület növelése között fenaáUnok.
megoldást találni, mi­

lyen irányú lesz egy bonodén vagy heterogén fázisú reak­
ció abban az esetben, ba a reakciéportaereк filiü-vastagsá­
gú felületekként találkoznak.

Számos kutató munkába szolgált kili^ulóf orráé­
ként a kérdés tanulmány ozására.

Az utóbbi években egyre inkább elterjedlek a 

vegyipari eljárások intenzií:ikálásáva 1 a katalitikus re­
aktorok, filmbepárlők, filmreaktoxok, komplett laborató­
riumok (1-9 ) metodikai кешу vek foxraájóban ( 10-14 ) törté- 

nő ismertetése, realizálása. A heterogén fázisú szerves 

kémiai reakciók vét rehajtására folyamatos eljárások és 

készülékek jelentek

Arra a kérdésre kivént

в (15-17 )*
A felőletnövelés jelentősége ezen reakcióknál egyre job­
ban előtérbe került.
A felúletnövelós taódszex-ei közül különösen kiválik a por­
lasztás és diszpergálás. Misről számol 'be Mészáros "Speci­
fikus felületnöveléssel gyorsított folyamatos kémiai át­
alakulások tanulmányozása" c. munkájában oz organometáll 
vegyületek előállításánál (16*19. ) és fémömledék porlasz­
tással gyorsított heterogén*ázisu kémiai reakcióinál 
(20-24).
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Az említett módszerek és készülékek kivitelezé­
süket tekintve a nagy mérettartományba tartóinak# izén 

elválások előnyös t ula jdoncágainak megtartásával, azon­
ban az eszközök méreteinek finomításával egy ezideig nem 

lemert folyamatos eljárást a fanalreaktoros módszert dol­
goztam ki*

A folyamatos aikroteehaikoi megoldás kifejleszté­
sére azért volt szükség* merít

a. / az uj, drága* nehezen hozzáférhető anyagok eaer- 

kezetblzonyitó szintézise és lebontása csak kis mennyisé­
gek felhosználásóval történhetik meg* másrészti

b. / szakaszos műveleteknél kezdetben oly nagy kon- 

centrációLrádiens lép fel, amely melléktermékbez vezet,
A nltrobenzol esetében p Idául mindig találunk dinitro- 

benzol szennyezést a klasszikus módszer alkalmazásakor, 

Gottcrmann szerint 125). Ugyanezen reakció folyamatos, 

porlasztásos kivitelénél a melléktermékek minimális 

nyiségre csökkennek, vagy hiányoznak, cinnél érzékenyebbek 

a gyógyszeripari, biokémiai reakciók, ahol a miki4>tedhni- 

ka előnyei fokozódnak, különösen akkor, ha csak néhány 

tized ramm anyag áll rendelkezésre és a reakció többlépé­
ses, esetleg sserkezetbisanyifcó. Figyelembe kell még ven­
ni, hogy a reakciók nem azóissáialékos kitermelésűé к és
a termékek tisztítása is anyagvesztesó gél jár*

Szén megfontolások alapján kivonom i 

fonalreaktort* felületi tulajdonságait, működését és a 

készüléken nyert reakciótermékek vizsgálatára létrehozott 

uj kromatográfiás eljárást, a fonalkroraalot ráfiát,

ny-

rtetni a
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1* .A fonalreaktor ismertetése.

A fonalreaktor működésénél fogva a filareaktorok 

családjába tartozik. Tipuoai a mellékelt ábrákon látbotók. 

U.a«$.4. ábra. )
A készülékek lényegét az ábrákon 12. sataiaal je­

lölt í-szerüen kialakított üvegfcmol képezi, melynek fe­
lületén játszódnak le a reakciók. A kísérletek céljára 

kétféle üvegszál tipnot használtam.
Biceként oz Ö.V.'f* francia cégi 135 1Ö.%X)-Q-6Ö 

tipusu üvegfonalút, melynél az elemi szálak vastagsága 

10 дд volt. kémiailag 1$ alkáli tartalmú boroczilikát# vi- 

nil klórozilánnal impregnálva.
Kipróbáltam a Pibregrlaso angol cég Rovinr. 6 о 

elemi szál vastagságú, k - alkáli tartalmú borosainkét 

üvegfonalát. Az impregnálószer ez esetben ismeretlen, 

feltehetően szerves krftavegyület. felivel a kísérletek fo­
lyamán ez az üvegfonal bizonyult a legkönnyebben kezel­
hetőnek, minden ecetben ezt alkalmaztam.

A reakciópartnerek adagolása az említett X-sze- 

rüen kialakított üvegfanalro két mikrobürettáa keresztül 

történik Cl,ábra ö.ci), melynek alsó szűkületeibe különbö­
ző kiviteli fogással van befűzve a két üvegszál. Az üveg- 

fonalon kialakított 1 lyadékfilm vastagságának mói^ése és 

áramlási viszonyainak megállapítása nem egyszerű feladat. 

Megkísérlem az üvegszálon létrehozott felületi jelenségek 

magyarázatát.
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A Moving G ц 6lórii szálakból álló üvegfonal színes fo­
lyadékkal met festett mikroszkópos képe alapján főként 

lamináris áramlásnak kell létrejönnie* lelt ét előzésem a 

következőkre alapozom» egyetlen üvegfonal 50-150 elemi 
szálból tevődik össze* Az egyes elemi szálak teljesen 

fedik egymást ezért elképzelhetetlen, hogy minden szád 

köré be tudjon hatolni ánrilyen felületi feszültséggel 
rendelkező folyadék is attól függetlenül, hogy > rauer 

C26) és Rressler (,27) szerint a kialakuló film vastag­
ságát a folyadék mennyisége, viszkozitása, a fel minősé­
ge és főként e folyadék felületi feszültsége határozza 

tg* Ezért bizonyos határig lazább, vastagabb szálak al­
kalmazása látszik jobbnak.

Ab üvegfonalat megpróbáltam elemi szálakra szét­
szedni, igy festettem és vizsgáltam mikroszkóp alavt.
A kép azt mutatta, hogy a köteg fellazulása után lehe­
tővé válik о folyadék beáramlása a felület alatti ele­
mi szálak közó is.

A heterogén fázis felületi viszonyai a fonalreak­
toron végig, az üvegszál teljes hosszúságában tanulmá­
nyozhatók mikroszkóppal. A mikroszkópos vizsgálat azon­
ban nem adhat valódi képet az üvegfonal és a rajta kiala­
kult film viszonyáról, hiszen a reakcióiéiban jelen van 

gz oldószergőz és a reökciókompmifcasek által kialakított 

gőztór is. íüég az a tény sem ©Hanyagolandó, ho у a reak­
ciók általában neta szobahőmérsékleten játszódnak le, te-

gnő, igy Vi­llát a reakaiótérben a gőznyomás értéke is
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au a vértanai egyes ölem. esőiéinek íeHasaid
eltcópze illető*

Ай áramlás t eli jellegére a áe:molás-a3gán alapján 

kaphatnánk felvilágosítást t eely a kávét te» «ő egyenlő titel 

edlmtó ЕЮ;- I

hmS ь
ahol j t(&$adélmárueétu v koaepeo füseebeoeég, ^ 

beled «súrlódás. At egyenletben saereylé й о sziláid, 

toot, jelenleg a« üvegfonal volo' elyik jellegееten náre- 

tét, vaetegeá át jelenti, ucly о köeeg aosgáeát bcfolyá- 

salja* Csőben ároaió kötetik ecetén <1 a Imik er belcü 

átoéroje• A edkso&eképo® visagálet alapján éppen esen át­
mérő noosáfp» vitatható.

- eynoldo аее cint le lótoaik egy átmeneti tartó-
■ММмИОТМЯКЯМШМЯМЙШ

uiány nely a tioata lao-inária éa teljesen turbulens ál»»* 

léc kóaott van C2őJ* -.oetembe» о fllaveetagaágot eltíuntá­
ul ma lebet, csak. egy laűxiaális én ainlnáUi érték fcőae- 

HtlMltŐ ßäßg.

káén eeggendol sok alapján a iilmvoatagság illet­
ve a folyadék áramlási sebessége as alábbiakban kifejtett 

sódon cfcö'bályoabntói
As «esoruen kiképzett üvegfonal adagolébiirettál- 

nak felső része egy-egy e eredet aoszfé rác reguláié caerke- 

ssetbe* ven kötve, aely sűrített gósvesetékbe« csatlakozik. 

SlŐtte egy tlsedetiaaMférée&ál nagyobb nyotaásezabályosó 

ven, aelyaek állításóval szabályozható oa adagolási sebes-
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Kereskedelmi forgalomban 0,05 otün kezdődő nyo­
másszabályozók vannak. tnnél kisebb nyomásértók a követ- 

kezö megoldással állítható élőt Egy esszikkátőrszerüen 

peremeaiszólatoo edény oldalkivezető nyíláséba X csövet 

helyezünk el. léte jót uve, Дарра! fedjük, melyet ha emu­
ként 1 is—eX terhelünk 0,001 otüvel magasabb nyomássza­
bályozást élünk el. Issei a módszerrel tizezredatmoczfé- 

ra pontossággal tudunk üzembiztosán szabályozni* Abban 

as ecetben ugyanis, ha a sűrített levegőt az I- csövön 

keresztül vezetjük a büretiákhoz és a nyomás a számított 

értéken túlmegy, felemelkedik az üveglemez és légpárnán 

távozik a gáz mindaddig, mit о beállított értékig le nem 

csökken a nyomás értéke.
A reakciótér alján látható iangenciálison ós 

koaxiálisán benyúló csiszolatos dugók a mintavévéare, az 

anyag kiemelésére és szellőzésre szolgálnak* A xeekció- 

körülmények bist ősit áséi'a köpenyfütést, illetve hűtést 

alkalmaztam. A készülékbe épített vilá itás módot nyújt 

a fonelon végbemenő reakció figyelemmel kisérésére. Ily 

módon nagyitóval, színes anyagoknál szabad szemmel is ér­
zékelhető az üvegfonal elemi szálain végbemenő jelenség, 

í'lu0142a..káló anyagok nyomonkövetósóre egy rés ШГ lámpát 
használtam.

A fonalreaktorra elsőként közismert szerves kémiai 
és biokémiai jellegű preparetiv reakciókat mlkroaódsserxé 

alakítva alkalmaztam. seken a klasszikus példákon szeret­
ném bemutatni a módszer használhatóságát és előnyeit.
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3* ábraraagyarázat♦

1. Kulco köpeny, hütés-fütés érdekében.
2. Belső köpeny* hütés-fütés óidékében*
3. Anyögmintavevő nyiláé.
4. Cserelonyilus* ozellőzónyiiác.
3*6. Köpenyclrkulációhoz olíva.
7* Saellözőnyilás, száritói*olvadék, kondicioná- 

lófolyodék betöltéeéhee vezeték*
8*9» Csiszolatos irdkrabüretto speciális kikép­

zéssel. Hallásában ог áthúzott ionul látható.
A reokcióelegyek adagolása itt történik#

10. Ozerelő-üzeilőző-vllái itónyilás.
11. Csiszolt leltét.
12. Üvegfonal.
13. Anyaggyűjtő edényke.
Iá. Üvegkerika nehezék a fonal feszítésre.
13* Czredatmoezfóráe regáléié szerkezet (r^ és r2).
16. Csővezeték a sűrített levegőhöz a nagynyomású 

R ós kisnyomású r1# r2 nyomásszabályozó ösz- 

szekotérére.
17. Tlzedotnosafóráriái nagyobb nyomásszabályozó 

UO.
&».§P.£ä*.

18» Folyadék/gáz fázisú fonalreektor fala. 

19,20. Gázok ki és bevezető csonkja.
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21. Csiszolatos csatlakozó szűk Bánással,
a íonalreaktor Bontón a kétféle reakcióteret 

elválasztja.

5* ábra.
22. többlépcsős i'eakciő kivitelére készült ionai- 

xeaktor fonalfeszitő nullása.
23. Ozellöző-azer,. lö-adagolón^iláo.
24. -29* Többlépcsős alotr,olóö^ilások•

A 29.-en elzáró sapka von.
30. Swlldaő-szerelő-enyegkivevd nullás.
31. Fomlfeszitő.
32* Vezeték kondicionáló és szálltófolyadék bevi­

telére.
33. Csiszolatos feltét*

4. ábra.
1#—2. ábrán látható berendezés összekapcsolt for- 

foraája.
34. Sugárzó fűtőtest.

A
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4. A bonzol altrálása.

A nitrálási reakció alkalmán modell ional-rcakto- 

ron is a heterogén fázisú reakciók bemutatására• A készü­
lék sokirányú olkaImazhatósága és előnyös tulajdonságai 

közvetlenül adódnak ezen reakció figyelemmel kisérése 

folytán.
A nitrálás kivitelezésére az 1. ábrán látható ké­

szüléket használtam. A reakciókörülmények laegválasatáeá- 

ho* Unhid;/ {2Э) filmreaktorolmál alkalmazott optimális 

kísérleti adatait vettem alapul:

В1irúló sav összetételeHőmérséklet áeakcióidö
°c perc H2Ö^Ít>ü04£^ НЙО^

-4

75 59,60 27,50 12,9020

A fonalreaktor reakcióterót a ?. számmal jelölt 

bevezetőnyiláson át beszolgőzzel telitettem. A mikro­
báié teákba benzolt illetve xiilrál ósavat vittem. Először 

a benzolt kezdtem az üvegfonolre adagolni és miután az 

filmszerűen пю*.nedvesítette a fonalat, akkor* indítottam 

a altrálóelégy adagolását. A reokciópartnerek az 1-rend- 

seer csomópontjában találkoztok, »oly szabad szemmel is 

jól látható a megjelenő nitraouo gőzök következtében*
A folyadék-göz egyensúly beállása után, mely leg-

i
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később 20 perc alatt következik be* a fonal mentén mintá­
kat lebet venni* Ha nem változtatjuk a kísérlet paromóte- 

reit» geometriai és kémiai körülményeit, ugyanazon magas­
sá*, bon a reakció mindig azonos reakciéletut ási állapotban 

von* Erről meggyőződtem egy* hogy a fonal mentén üvegbot­
tal egyszerre több helyről mintát vettem és azt fonalkro- 

mstográfiásan megvizsgálta®. (A metodika о későbbiek fo­
lyamán kerül ismertetésre. ) ‘léhát a i'onalreaktor alkalmas 

a rajta végbemenő reakció időbeni lefutásának megállapítá- 

sara is.
A szálon létrejött ultráit tennék a x'eak.ciótér al­

ján lévő edényben gyűlik össze, ibbői vett minta mikro 

Kjelűaiil módszerrel történő analízise 'alapján győződtem 

g e nitrobenzoi keletkezéséről.
Oxidációs meilókreakciék, dinitráiás nem játszó­

dik le, mely erre enged következtetni, bogy helyi tulme- 

legeden nem lép fel, bármilyen nagy legyen a reakcióin* a 

levegő elvezeti. Amennyiben a 3* ábrán látható készüléket 

használjuk lehetőség nyílik a nitráló savnak a reaktor 

hossza mentén több belytn való betápláláséin, mely megköny- 

nyitl a hűtést és az esetleg fellépő dinitrálás mértékét 

is csökkenti.
Az üvegfonal hossza az alkalmazott körülményektől, 

készüléke fctől t1 • 2 ♦ 3 • **-. ábra üvégiénél! ól, szötósfinom-
n ágtól és természetesen a reakcióktól függ.

A benzol nitráláoánál 20 сонш belüli hosszon ját- 

liÉliÜl le a WttÜlii Amennyiben nagyobb mennyiségben
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használtam ultráié savat, ugyanezen a készüléken dinitro­
be szol is keletkezett, ini.robenzol úgy is előállítható 

a tстоIreaktoron, hogy a 20 cm hossz után uj, hozzáágaaó 

fonalat kap a függőleges reaktorx'éss C3*ábra).
Ez a későbbi anyagi)ozzáadás teszi lehetővé azt, 

hogy a bonyolultabb, esetleg többrészes reakció időben 

és térben egymás után valósuljon meg. Kis koncentrációjú 

kémiai ágenseknek egyenlő időközökben történő hozzákeve­
rése megoldható az ilyen rendszerű ferdo és függőleges 

adagoló fonalakkal, sőt a fonalreaktor mentén szűkületek­
kel uj reakcl óka arát is lehet létesíteni t^.ábi*© 

Amennyiben mikroszkópos, reflexiós spektrálanelltlka1 be­
rendezés rondáikézósx-e áll, akkor a fonal mentón végig 

készített felvételek alapján az egyes komponensek reakció 

okozta aránya is érzékelhető lenne.
A módszer érdekessége« hogy a mikroáramiások és 

felületi feszültségek oly felületnővelést és aktivitást 

fejtenek ki a reakciókban, melyek igen tökéletes szusz- 

penziók előáll! ásóhoz vezetnek minden 

kozás nélkül. ízek a jelenségek pedig a reakciók leját­
szódásának alapkövetelményei.

A kővetkezőkben valamivel kevésbé részletesen 

további példákon kívánom szemléltetni a reaktor használ­
hatóságát. Á példákat úgy választottam meg, hogy azok kö­
zött klasszikus reakciók és a legújabb irodalomból merí­
tett modem folyamatok egyaránt előforduljanak*

j*

ehanlkai beavat-
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5* Zsiralkohol szulfonálása és közömbösítése.

A felületaktív anyagok közül о zciralkoholok ezul- 

fonálúsa szintén olyan reakció, mely a fonalreaktor Jó bő 

és axgragátadáel talajúosságai következtében kivitelezhető* 

A özulfouálás ugyanis exoterm folyamat, a közömbösítés 

szintén. Mindkettőnél a térnék elbomlásához vezethet helyi 

tulaelegedés fellépése, ha a hőelvezetés vagy a keverés 

mm megfelelő.
Kiindulási anyagként C^-CgQ, 256 átlagos mólsu- 

lyu zsi. alkoholt használtam. szüli análószex*ként 97 f—oo 

kénsavat. A reakcióteret éO°C-ra fűtöttem, mely hőmérsék­
let Ulhldv szerint optimálisnak tekinthető zsirolkoholok 

szüli ünálásánál.
A 4* ábrán látható fonalreaktoron végeztem a kísérletet. 
Шпек a készüléknek az az előnye, hogy két különálló reok­
ol ótere van, ezáltal fal, adék/gáz-reakció kivitelezése 

megoldható. A fonalreaktor felső részén látható reakció­
id a szálltat ált 

termőket tovább engedtem haladni a fonalon és amint belé­
pett a rcáöodik reakcióiérbe ammónia gás bevezetése mellett 

közömbösítettem* Az egylépésben történő folyamatos közömbö­
sítés azért hajtható végre, mert о kísérleti feltételek 

mellett a szulfatáláoi reakció sebessége elég nagy ahhoz, 
hogy a oóképzóo végbemenjen löo ).

A közömbösít ént 20 i-os vizes íiaull-al is elvégez­
tem* A fonelreaktor alján össze yült JRR^ illetve Ho-só 

azonosnak bizonyult más eljárással topott termékkel.

térben hajtottam végre a azulfonálást,
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6* Асеtilglutaminsav készítése.

Az ocilezés kivittlezéeére a 3* ábrán látható ké­
szüléket használt ara, A i'analreaktor reakciúterét a 7* szára- 

raal jelolt be vezetőálláson át eeetoavenhidriddel telitet­
tem, A re a kei ópa rt ne re к ecet cavanhidxid és glutominsav vol­
tak, A glutaminsav koncéul rációját úgy választottam 

hotz/ 0,24 s glutaminsavot oldott am 3 ml 24 %~oe NeOH-ban. 
Mindkét oldatot szokásos módon a mikrobüx*etlókból adagol­
tam. A reakció ideje alatt a reaktor külső köpenyében je­
ges vizet cirkilálfcattam. Amint a glutaminsav ós az ecet- 

sovarthidrid egymással reakcióba lépve az üvegfonsl végére 

értek, leállítottam a komponensek adagolását. ■ gy másik 

adagolónyiláson át cc, HCl-t vezettem а í ornlra, mely utón 

azo md kivált az acetilglutarainsav.
A reaktor alján lévő edényből mintát vettem és 

acetilcGoport meghatározást végeztem.
Ugyanezen reakciót végrehajtottam az 1, ábrán lát­

ható berendezéssel is. A két eljárás közötti különbség az 

volt, hogy a reakció kezdetén a i'onalreaktor alján lévő 

vógteraékgyüjtő edénybe töltöttem cc, HCl-t, Folyatását oson 

adagoltam az ecetsa vonóidrietet ós a glutaminsavat.
Ш a folyamatos művelet jobbnak bizonyult az előző szaka- 

eljárásnál.

ÍU

Kipróbáltam a 4. ábrán látható készüléket is az 

ocilezésre. Az acetilglutandüosav kiválását úgy idéztem 

elő, hogy a 2u-as bevezető nyilason át porlasztva vittem
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be ec, ilCl-et, ág őeszegyült reakciót érmékből acetil-cso- 

port meghatározást végeztem.
Az analízis alapján aegállepitbató volt, hogy a 

fonalra porlasztva bevitt cc, HC1 illetve а 4, ábrán lát­
ható berendezés-forma eredményezi a legnagyobb tisztaságú 

acötilglutaminsavat, A melléktermék mennyisége minimális­
ra csökkent.

,
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7. Peptidköiés kialakítása.

A reakció végrehajtusára legalkalmasabbnak az 1. 

ábrán látható i'onairoaktor bizonyult.
Két pepiidet kapcsoltam összes ftolil-glutamin- 

3ávanMdridet és glutaminsav-dietiléeztert. A reakció ki­
vitelezésére a következő mkro metodikát használtam fals 

2,59 8 ftolil-glutominsavanhidridct 15 ml (Hexánban mele­
gítés közben feloldunk. Hozzáadunk 2,05 8 15 al diOmánban 

oldott glutaminsav-dietilóaztert. Két órát lüO°-on tölt­
jük az eledet.

Fonala akt orra terffléezetesen о kiindulási anyag­
mennyiség tört részét liösználtam a fenti arányok betartá­
sa mellett, A reaktor kőpenyfütését lüü° С—ra állítottam 

és ekkor kezdtem a ciikrobürettákba töltött icakciókoapo- 

nensek adagolását. Az adagolás leállítása után 1 órán ke­
resztül továbbra is ezen о hőfokon tartottam a berendezést, 

A fonalról vett mintát vékonyrétegen és ionalkromatográ- 

flásan megfuttattam. Mindkettőhöz Kieselgel G réteget 

heszn Xtam, Futtatóélégyként n-bu tanol-jégécct-viz 

t ao120120 ) arányú «legyét. A foltokat ninhidrlnnel hív­
tam elő, Á réteget perontűzés után 110° C-on 10 percig 

legitettem. Ennek alapján győződtem 

letkezéséről*
g о dipeptld ke-
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8. 5*7*HÍlMdroűci*4ii stil4u*ocioa előállítására ós

kimutatására történő .kjUárletek.

A kísérlet alapjául szoltáló folyamatról a követ- 

kezöiiet b 11 lame ml Ч311
Az irodalomban közzétették, hogy az o-oci 1 oxií'eni 1-elk±l~ 

ketonok enolacetátjái bázikus hatásra kromonná cikliaél- 

mk, amint ezt a a alábbi ábra is mutatjes

CUjOAc

CU3c=cu-cuä
OAC

5,7-dihidroxi —2,3 — 
dirnetil—kromon

2 -/ос- acetox i pro pen i I / benzol 
U5-triol-triaceíát

A valósáéban nagy a valószínűsége annak* hogy a 

reákeiótermékeк között vizes logok alkalmazása esetén hid­
rolízis termék is található, mly jelen esetben a 2,4,6« 

trinidroxi-propioienon lenne •

i

2.4,6—tríhidroxi — 
propiofenon
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Ugyanakkor lomért jelenség, hogy a kromonok vises lúgok 

hatására elbanlamk (.32 ). ла a bomlástermék példánkban 

floroßlucin lenne, 1ш a bomlás a reakció körülményei kö­
zött csakugyan lejátszódik.

floroqlucin

A reakciót kettőn céllal alkalmastaa# gyrésasrő1 

szerettem volna látni lejátszódik-e a folyamat a fonalre- 

Sktoron* másrészről azt reméltem, hogy az előbb említett 

melléktermékek képződését is meg tudón figyelni a fonal- 

kromatográfon* főbb kísérlet korábban ugyanié arról győ­
zött meg, hogy ugyanazt a reakcióélegyet hagyományos vé­
konyrétegen futtatva kevesebb folt Jelenik meg mint fonal- 

kroaa t ogr.ifon *
A reakciót az 1* ábrán látható készüléken a követ­

kező módon hajtottan végret ü,01 g 2-/ асеtoxi ropenil/
benzol-1,3,3-triol-ti’iacetátot (0,2Ьшо1) feloldottam 3 ml 
etanolban én ezt vittem az i-szerüen kiképzett reaktor 

egyik szárára* A másik szárx-a 2,3 mólos vizes IJaOH-t ada­
goltam agy, hogy a reaktónsok filmszerűen haladtak a fona­
lon. Végeztem reakciót szobahőmérsékleten

50° G-on 

80° t—on
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Az összegűit reakciótc xnékc íiből időnként Kiint át vettem 

én £ош Ikremet «gráfon viesgáltam.
A következő eredményekhez jut ott ura*
Sgoboböfokon %ri -dÜiidrcndL-2fibdiretii-kx‘Omon én 

floroglucin mellett 2,4,6-tribidroxi-propiofenont talál­
tam.

érték* 

0,32 

0,33 

0,02

3C?°-an a folt intenzitásából ón nagyságából következtet­
ve а 2,4,(>—tr Iliidreact-propiofenon mennyisége már coökkent

% érték*
О ,37 

0,3*
0,02

2, %(r-tpihldro7d.~propla&  enon 

5»?-d iMdroxi-d i matt l-kromon 

floroglucin

2,4,6-trihidroad.—propiof©non 

5,7-dihidx‘oxl-d loe t i l-kromon 

floroglucin

Ш°-оп pedig саек 5,7^iMdi^xl-diae ti l-kromon én 

floroglucin volt jelen. 2,4,6-t riMd roxi-pxxjpiofenant 

mm találtam.
érték* 

0,33 

0,02
Az elválásaién! Kieselgel G rétegen végestem, 

ásolvénaként CCl^t n-butanol 119*13 arányú ©legyét üoöz- 

náltam. Az előhíváshoz lí,~oo alkoholos FeGl^-ot alkal­
mast am.

3,7-diliidroxÍ-diac til-kromon 

floroglucin
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A kísérlet értékelést eleidén о következők: álla­
pit hat ók meg*

©•/ Sikerült kimutatnom* hogy a reakció lejátszó­
dik és a re a ke i ót « roé ke к között valóban kimutatható mind 

a három feltételezett termék.
b./ Annak magyarázatául, hogy magosabb hőmérsék­

leten már 2,átG-triMdroxi-propiaí‘enont nem találtam az 

a kísérleti tény szolgálhat, hogy az utóbbi keton lúggal 

melegítve floroglucinná alakul |»5 j.

a

*

■

s

J
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9* p-Hidro3d.-aeetofenon nitráláss.

á nitráláei reakció kivitelezésére a következő 

makro metodikát ha a an ált ara feli 4*4}»
5 g hidroxi-ocotafenont 0*7 maol} 29 ml jógecet- 

ben oldunk. Csépienként 2»? ml cc. ШЮ^-at adunk bőségé 

(fs. 1,4}. A rendszert 60°-c~on tartjuk üt perc keverés 

utón 1 О ml vízbe öntjük. Mig etonolból átkristályosit- 

juk. Op. 132-153° C.
A metilketon és hidroxil csoportok irányító hatásának 

eredmény ekén i о H02 csoport a gyüiii >*as helyzetű szénatom­
ján foglal helyet*

CC. UNO;
80°C

Ш a reakcióirány és tcmrák Ismert. Olyan nitrát 

láci termékről azonban, amely a gyűrű kettes helyzetű szén­
atomján tartalmazna 80^ csoportot mm jelent meg közlemény 

ezideig
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A nitrálási x*ea keiét makra méretekben végigví­
vó caak egyetlen terméknek, a >-«itx'o-4-hidroxx-aceto- 

fenoimak másképpen Broim-kotonuok a képződéséről van tu- 

domásunк C35 )* A reakciót fona lreaktorra alkalmaztam.
A reakciópartnerek fenti arájának betartása mellett 

természetesen a kiindulási anyagmennyiség tőrt részét 

használtam.
A dolgozat előző fejezeteiben mái' ismertetett 

klasszikus nitrűláoi eljárás mintájára a fonalreaktor 

reakeióterót Jógeeettel telítettem» Telítés után a .reak­
tor I-a«eruen kiképzett tivegfonaIának egyik szárát 

сс.ШО^ -ol megnedveaitettem» ezután kezdtem a Jégecet­
ben QldQüt p-hidroxl-acet ofe non adagolását*
A x-eakciópartnerek találkozásakor fellépő sárgás szín 

azonnal Jelzi s képződött ultráit termék Jelenlétét»
A fonalról vett reaíiciőtermóköt fonalkromat agrár» 

fon komponenseire bontottam*
Mszorbenskónt Kieseiül G-t, futtat éelegyként benzolt 

használtum.
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Egymástól élesen elváló 4 íolttoen jelentkeztek аж egyen 

niírálási termékek. A faltokat tartalmasó adszorbensről 

le oldottam аж adagokat és аж Így nyexl oldatokat oldó- 

essvoenteeve pároltam* így csak kenöcoös állományú onya- 

gokat nyertem, а 2-es folton lévő Ibcoon-ketonon kívül 

nehogy sem sikerült kristályősitani•
Az mindenesetre megállapítható, hogy a reakció 

аж eddig ismert áTőteraékea kívül még 3 terméket szolgál- 

tat* Az volt a tervem, hogy a kipreparált kristályokat 

analizálva állapítom ©eg а szerkezetet. m pl* talultaa 

volna egy R-me©határosáé alapján mononitro szál viazókot 

ez csakis az eddig ismeretlen 2-niiro-á-Mdroxi-ecetofe- 

non lett volna* leben az irányban kísérleteim folytatás­
ra várnak, s ezeket tervbe is vettem*

/
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1, A fooalkronatogx‘éf ismertetése.

x ooalreakclókkal és készülékekkel történő vizs­
gálataim sarán felvetődött о módszer kromatográfiás fel­
használhat óság ónak MtiteágsserUBége« egyben. előnye as ed­
dig Ismeretes kromatográfiás eljárásokkal szemben 

C36-39).
a oszlop, papír ős réiegfcromatogréf ia előnyös 

tulajdonságait felhasználva alakítottam ki egy uj réteg- 

kromatogi'áfiás máié sert, о f onalkromöt-ográf iát • ü »mennyi­
ben a lenti elvéűUisztáGi eljárásokot két óo háromdimen­
ziósnak vésésük, akkor a $ onaIkremetogréfia, kapilláris- 

kromato ráfia egydimenziósnak tekinthető.

A 1 ош 1-i^endsser kialakítana.

a* Az 1. ábrán látható fomlkromaí; ogréf 0,25 

mély óa 1,00 mm széles üvegbe csiszolt vajatbői áll, 

melybe as oazlop illetve a rétegkrenetográfiánál alkalma­
zott oda sorbe one két por vacy finom aauszpenEió foxiaájábaa 

viszem fel. As adszorbens-szuszpenzió vajaiba töltése 

nem igényel i’elvivőseerkesetet, egyszerűen egy spatulá­
val a vájatba kenhető. A muszerigényü kivitellel készült 

vájat állandó rétegvastagságot biztosit a fonal mentén.
Az Így kialakított fonalak lógszáraz állapotban illetve 

megfelelő hőmérsékleten aktiválva használhatók.
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b* Kialakítható a foml-rendazer úgy is» hogy 

üveglapra lenért siódon pl* f clvivősze rfceeettel 0,25 

vastagságban vékonyréteget vlesünk fel* Szobahőmórsékle- 

ten szárítjuk, aktiváljak megfelelő hőfokon* As egységes 

vékonyrétegből ezután fonalakat alakíthatunk ki olyan le­
húzó szerkezettel, mely fésűhöz hasonlítható, de stabilon 

о leneshez rögzíthető, hogy a kialakított fonalak egyene­
sek és párhuzamosak legyenek* A lehuzóbaa о fogak széles­
sége 10
lességét adja 1 mm. zael a fogazott lehúzó szerkezettel 
az egységes vékonyrétegből a felesleges üde z őrbe ao réteg 

egyetlen mozdulattal kitörölhető«
c. A Fibreglass angol gyár üvegfonol termékeit 

le felhasználtan fonolkrooatográf céljára* Megfelelő sű­
rűségű adezorbens-szuazpanzióba mártottam az üvegfonalat 

és egyenletes forgatás mellett hajszárítóval iégszársz 

állapotba hoztam. Megfelelő hőmérsékleten történő aktivá­
lás után a fonal alkalmas volt az anyagfelvitelre*

A fonalreaktor fejezetben ismertettem, hogy az 

üvegfonal elemi szálakból tevődik össze. őBuszponalóba 

mártva nemcsak az üvegfonal külső felületére kerül adszor- 

Ыш, hane feltehetően az elemi szálak közé la* Így ter­
mészetesen nagyobb rétegfelület keletkezik ©in^ az a*b. 

pontokban ismertetett eljárások mellett.
d* Fonalkromatográfiás rendesért alakítottam ki 

olyan vékony’ paplrkromato ráfial célokat szolgáló papír- 

szeletekből is, sünt amilyen a vastagsága vagy ezt meg-

, a fogak közötti távolság, mely a fonalak őzé-
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közeliié méretbon.
e. A fonal-kromatorráfla fogalmát az oszlopkro- 

matogrúfia területére io sikerrel alkalmaztam. Az oszlo­
pot oly módon alakit oltom át fonal-dimenzióé a rendszerré, 

hogy megfelelő méretű kapillárisba odszorbens porokat
belső ét­

be 1—
vibráltattam. Legalkali jasabbnak bizonyult 2 

mérőjü üvegcső, melynek 1 cm-es alsó szakasza 1 

ső átmérőre özükül,
Ebben az esetben az anyanyelvitől módja eltér a szokásos­
tól azaz a start vonalra való feleseppentéstol* Itt a kro- 

mato:ra£álondé minta pontosan ki .ért cseppjének felületé­
hez érintem о száraz odszorbens porral megtöltött eső be­
gyét, melybe kvantitative felszívódik.

A felvitt mintámé лау1Ыж 02 említett eljárások bármelyi­
kével kialakított fonal-rendszerre ug-ban kifejezve 1 

nagyeégrenddel kisebb anyagmennyiséget igényel, mint 0 

szokásos és széles körbe, elterjedt vékonyrólegkromatog- 

ráiia* A módszer lényege és egyik előnye éppen ebben van. 
A másik fontos tényező, hogy a fonel-dimeazló következté­
ben egymástól élesen elváló cóikban jelentkeznek az egyes 

kronatogram komponensek, még olyan esetben is mint 0 csé- 

rumlipoidok elválása, melyeknél közismert a foltok szét­
terülése .

Az eljárás megköveteli a konoentrációviszonyok 

állandó körülmények közölt tartósát. 6ellette a levegő 

relativ páratartalma, a szárítós hőfoka és időtartama, 

valamint о tárolási körülmények azonossága azok a ténye-
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zők, melyek ennél о ional rendssernél la a megbízható, 
reprodukálható eredmények előfeltételei*
A fonalakra felvitt minták futtatása ug, enazon szolvens­
ig ndszerekbem történik taint amelyeket a rétegkrómatográ- 

f iánál alkalmaznak.
A kádak telítése illetve tultelitéae elengedhetetlenül 
szükséges a fonal dimenzióját figyelembe véve* lsen kö­
vetelményből kiindulva iyillák óe alt sohard kísérleteit 

felhasználva (,j59-4u ) oz üveglapon kinlakitott fonalaknál 
az üveglap fölé 10 mm magasságban, záx*t keretben egy má­
sik üveglapot helye stem. A ieüőlap »»latt 2 cm széles 

szofbens réteg szabadon maiad. A felcaeppentós helye a 

fedőlap alsó szelétől 1 сш-ге van. hüben a szendvics for­
mában kerül a futtatókádba.
Amennyiben a kromatogrefáláfl üvegszállá vitt rétegen tör­
ténik, fut tat ókádként 3> cm átmérőjű heiligere о edényt hasz­
náltam, melynek csiszolatos dugóján kis üvegkampó van a 

szál rögzítése céljából.
A fonolkrcwiato. rostok értékelése könnyen megoldható a ked­
vezd geometria miatt. A kívánt folt kvantltotive kitolha­
tó a vájatból vagy egyszerűen kivágható a fonalból. Az 

adszorbensröl való eluálás után megfelelő értékenységü 

spektrofotométerrel vagy fluoreszkáló anyagoknál fluori- 

méterrel esetleg közvetlenül is kiértékelhető.
Ha az anyagok kimutatása színreakcióval töilónik, akkor 

a színhívó reagensnek a rétegre fújása a kis mintámé rmyi- 

ségre és a fonalra való tekintettel megfeleld technikát,
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azaz nagy finomságú porlasztást igényel» 

Aminasavak esetében úgy oldottam ig a kérdést, hogy a 

futtat óe légyből kivett fonalakat száradás utáni a szinhi— 

vó reagensben újra futtattam#
A fanalkromatográfláa módszer I»czaálbatóságának 

mórtókéul több komponensből álló vagyaiétcsoportok elvá­
lasztását tekintet хеш» így elsőként a minden kresaatográ- 

fiáa eljárás alapját képessé karót .Шок» paprika és levél- 

színezékek elválasztását végeztem el»
Beátán tértem át aminósavak, nukleinoavak, nitroveÍzüle­
tek» kromon, floroglucln származékok vizsgálatára»

Ezen vegyületek fcHialkronatográfiáe viselkedését 

táblázatosam és fényképpel szeretném illusztrálni.

<
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2. Karotinók vizsgálata.

A« extraiiáláet 1 g i'elapritott sárgarépából 2u ml
benzol-metanol C6i4) dögjével végeztem* Az elválasztást 

Isler kísérletei alapján 137 ) kalciumhidroxid, KieneIgei 

G CGsi) arányú keverékéből készített fomlcm hajtottam 

végre* Iáitta tóelegy ként be az ol-pet rolót e race t on Í20*3s 4) 

eledét használtam.
Az extrahálást és futtatást a karót inok boralékon^ságára 

való tekintettel fénytől védve- végeztem.
A fonalra 0,02 al aliquot lésst vittem. A felcaeppezitée 

helyétói szia szerint halványsárgától - narancssárgáig 

váltak szét óz egyes k...rotinotu
Megpróbáltam színes fényképet készíteni a fonalkromotog- 

rtrnrói. Az egyes korotin komponensek finom színárnyala­
tát azonban a kép nem adta vissza. így a mellékelt fes-

g érzékeltetni az eredeti szincsopor-tőssel kísérlem
tokát t
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4. üevólszineaék vizsgálata*

Aa ©xlrehélást 1 g spenótból 20 ml benaol-metanol 

4*614) elegyével végeztem. A szúrt exfcraletaiabél fonolkro- 

motográfra 0*02 ml-es linzieteket vittem. A fonolakat 

KiéseIgei ö ozuszpenzióbői készítettem. Száradé® után 

110° 0-on 30 percig aktiváltam. Futtatóélégyként benzol- 

~petrolóier-aeeton (20*314) keveréket használtam.
Az egyes szincsaportokra vonatkoztatott ér­

tékek:

sárgás zöld 0,00

sötét zöld 0,03

Götót zöld 0,10

0,13sárgás zöld

halvány söld 0,26

1д1*ЗДаЛк-'Г-ад ИЛгмая

halvány sold 0,34

0,63szürkés zöld
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5* teinóeavak vizsgálata

Ab öLiiBŐsavak vizsgálatánál koptam azt a várat­
lan eredőéioyt, mely szerint a nomsáX rétegkroraatogx-áf iá­
nál kimutatható mintameimy la égnél l 

anyagmennyiség io ^61 elválasztható# - zámszeriiiti 

0,3-2 yUg aminósav iieiyott 0,05-0,1 Me elegendő fennIkrá­
mat ográfiás e Iváloczt ásboz •

A a zabod aminósavofcat 10 % »-propanolt tartalma­
zó vízben oldottam# Mazorboaeként KieseIgei 0-t használ­
tam. A fonalak kialakítása után a réteget esek oseobahőfo- 

kon szárítottam, aminosavaknál a melegítéssel való akti­
válás mm előnyös.
Futtatóelégyként n-butonol-Jóeecet-vis telíti) keveréket 

használtam* A foltok előhívását nlnhidriimel végeztem 

oly módon, hogy a futtatókéiból kivett fonalakat aegozá- 

ritottom és a nlnhldrfn reagensben futtattam lemét, majd 

10 percig 110° Q-on tartottaa, niniridrin reagenst о 

következő ©ódon készítettem* 0,3 g nioMdrint lüü ml bu- 

tanolban oldottam és 3 ml «jégecetet adtam hozzá#
A színhívó reagensben való futtatás amlnéeavak 

esetén jól bevált, alkalmasabb mint о szokásos módon 

használt rétegre való ráfujás. A vágatban lévő fonalak 

ugyanis nagyon könnyen sérülnek ba nem elég finom a por­
laszt ás.
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A vissgAlt amlnóaavak értékei*

alanin 0,31

ax'ginin 0,29

озйрага^хшау 0,19

CiSEtln 0,14

fenilolaiiin 0,30

hiaatidin 0,24

0,?2leucln

metionin o,34

prolin 0,39

triptoü’án 0,36

0,43tiroain

Völin 0,35
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6. liuklcoiidok vizsgálata.

A kromatografálá^t Ш cellulocGpulve? 3üo (Merck) 

adszoxbenaböl készített fonalakon végeztem. A lógass érez 

fonalakat oü° G-oa 30 percig aktiváltam*
^ggr-egy főnéire 0*01 ol oldatban uT^ fa oiol mannyisóget 

vittem fel* Futtatóé légy ként n-butanol-ace t од-,jégé ее t- 

3 % aiii íóniű-viz C4,5:1,5»1í1j2/16 3 keveréket iiasználiam. 

A kapott foltokat alacsony bullómhosczu ЩГ fényben érté­
keltem.

A topott í<£ é xt éke ki

odenoz ind if oa af ét 0*24

adenozinirií; oszt át 0,14

citidindil os zfát 0,18

citidint rlf ocsziát 0,09

uridindiioo zfát 0,20

urldlntrlfosz í át 0,13
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A felületen végbesenő reakciók leióljába és a 

felület növelése között fennálló összefüggések tanulmá­
nyozására vonalreaktoron vége «tea kísérletet*

A foöslrealctor homogén óo heterogén fázisú reak­
ciók kivitelére alkalmas, fűthető, hűthető berendezés. 

Keakciéterébe , az X-szerűén kiképzett üvegfónéira a re- 

o ke i ó komp one nse к adagolása megfelelő nyomás szobáig ózó 

mellett, olyan filarétegben -öxténik, mely a maximálie 

felületnövelóc határán van.
A módé ser előnyeit ós használhat óságát olyan 

klasszikus eljárásokon mutattam be, aint a nltrálás, 

esiili'önálác, adle zés, peptidköióo kialakítáoa. Ismer­
tettem más, szerves kémiai jellegű reakciókat, amelye­
ket esen a készüléken hajtottam végre, igy« a p-hiciraatí.- 

acetofenon nitráláaát, és as ü,7-<iii.idroxi-2,ö-dimet±1- 

kromon előállítását.
A kísérleti adatok alapján a következő eredményt kaptam« 

1./ Mikro-félnikro mórét tóit Ománéban homogén, 
heterogén fázisú folyamatos reakciók végezhetők a beren­
dezésen*

2./ A Melléktermék mennyisége minimumra csökken. 
3«/ Olyan irányú reakció is végrehajtható, mely 

kro eljárás szerint nehezen vagy egyáltalán nem kivi­
telezhető.

4. / A fonal-rendszer következtében figyelemmel 
kísérhetők a reakciókomponensek utmenti változásai.

5. / Folyodók/gáz—fázisú reakció kivitelére is



- 4^ •

alkalmas a berendezés.
А 1 ошoron való kisó.eletek szűk.cégessé tet­

ték о kimutatási óc elválasztási eljárások finomítását.

>1 orról.Ennek a célnak kíván eleget tenni a fonal*
Az eljárás előnyei«

1*/ 1леп kis anyagmennyisége к kimutatására és 

elválasztására alkalmas módszer.
2*/ a geometriai viszonyok szokatlan megváltó- 

zása egymást >1 élesen, csíkban elváló foltokat eredmé­
nyez.

1Ж.Щ]

3*/ ugyancsak a geometriai formából következik, 

hogy a kvalitatív és kvantitatív kiértékelés könnyen 

goiühntó*
4./ izomerek elválasztásónál jól használható 

módszernek bizonyul.
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X*/ Parafaanuá kataliticaeochie luooraiorii, I*
öborudovánie dija proiadvoüsatva fúrom . Sipa 

"Labor** $621, MÜeßgriGiaartetö, 12. p*
3#/ Cotaplot catalytic laboratories, !• Proeecc au 

equipment tor the production of túron from 

furfural by vapcur-phoae hateroGemouo catalytic 

method* Prelimim-.y information. Labor- 

-Metximpex, 10 p*
5*/ Я&ШОДВ, L., ВА13ЧЖ, M* i Utilisation оi furfural.

III* Preparation of pyrrole from i'urone in the 

vapour phase. Acta Pbys. at Ghera. ha eged, 4,
161 11953%

4./ М&ЗЙАХШ, L. 2 Komplett katalitikus laboratórium 

I.r. EUérús éo készülék fuxfuraiból történő 

furán előállításra gőafásiou heterogén katoli- 

tikuG módszerrel* 197 p* ХХ*г*Шв»ак1 leírás.
193-^20. p. Metrippox-Labor, 1962*

5*/ ISÉOZÁHCB, L. I Conversion of furfural into furán by 

vapour píjase ósdidat ive decarboxylation on metal 

oxide catalysts. Preliminary communication.
Acta Шув. et Ciiern. Őseged c>, 97 11960).

6./ EÉBíSiciOö 2м t Komplett katalitikus laboratóriumok.
I/i.mot. SXdárée és kóssülók furán eluúllitású- 

ra fuxfurolból oőzfáaiou heterogén katalitikus 

médsierrel. 209 p, köt. Gépkönyv. 515 p* Bsegeci- 

-Budapeot 1965 (1965% üzegadl Tadmanyegyete 

-Metriupex. Acta Phys. ct Ghem.f segéd Suppl.l*

* - i
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szerves kémiai reakciók végrehajtására. MB-574* 

Шт* F* *53.189 U963.4pr»90
16. / póriasяtobt ömledókágyoo reaktor, gözfáziau bet erő*

gén katalitikus cserves-kórniai reakciók kivitelezé­
sére . Prototípus 'bemutató. Szeged, 1962* dec,7* 

líyOTtatváoy* G p.
17. / MÉSSSteOB L# i 61Ш S.A. 1 Pneumatikus poriaastólabora-

tóriша-Lo borétory for pneumatic pulverization^ 

-Laboratorium für pneoaotioObe äerstdubunc;*
'Type 1Ж-004 Шозак! leírás, 2*p,

18. / ЙЙЗЙАКЩ, L.t Ein Verfahren zur* kontinuierlica-
-betrieblichen Herstellung von Organooetell- 

-VerbXndungen. Előadás. 5* Internationals őym- 

pociiaa über jaetallorgonisehe Chemie, ttünehea,
28. /.tig. «1 . ept •1967• Kurzreferate, 62. p.

19*/ ИЙВйАЯОВ, Xi* , GILDE« ä»A.t ШгвЬШтШй chemischer 

Peaktionen mit einem pneumatischen .palzer- 

ctrdubtr* Előadás, ШШ® Congress Internatio­
nal de Chinie Industrie lie* tlodrid, 4-12.
Novedbre 1967* Ghim. Ind, Génié Chimique 96»
Ho. 19« 161 U967L

20, / MÉSaib-OG, L.« GILDE, B*A.l Porlaszt ott fémooledákek
katalitikus ielheeanálása* Acte Pkys. et Obern» 

Szeged СКуоюАе alatt).

21, / S8É8S5ÁHQB« L»t Eljárás és berendezés folyadék, külö­
nösen elektrolit és fémolvadék diezpergálájűára, 
valamint orgánumé tall vegyttletek előállítására.
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Kzuton mondok köszönetét Dr. Zoebők Zoltán 

Kossuth-dijas egyetemi tanárnak» hogy lehetővé tette 

számomra dolgozatőri befelezésót ós benyújtását.
Köszönettel tartozom Dx*. száll Tamás kandidátus 

docens, mb. tanszékvezetőnek a témám feldolgozásában 

gadott főbb szempontokért.
Munkám végzése során tanácsot és segítséget 

koptam Dr* Mészáros Lajos adjunktustól» akinek halas 

köszőnetemet ezúton szeretném kifejezni.




