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N Bevezetés — A vizsgalt fotokatalitikus reakcio

Napjainkban a fotokatalizis a fenntarthato kemia egyik igeretes teriilete, amely lehetove teszi a reakciok enyhe koriilmények kozott torteno kifejleszteset, ami kiilonodsen elonyos a fejlett
gyogyszer-intermedierek modositdsa soran.

Jelen kutatasunk soran célul tuztik ki a szakaszos ¢€s aramlasos fotoreaktorok Osszehasonlitasat termelés ¢€s térfogati termelékenység szempontjabol, valamint egy hatékony aramlasos
reaktor kifejlesztését. Az Osszehasonlitast a metil-cianoacetat (1) ¢s az 1,1-difeniletilén (2) kozotti C-alkilezes: reakcioval vegeztikk. A reakciot kék fénybesugarzassal, 4CzIPN

katalizatorral és DBU bazis jelenletében hajtottuk végre. A reakciot kiterjesztettik négy masik szubsztratra (4—7) 1s, melyek koziil a 4 €s 6 szubsztratok eseteében egy kompetitiv reakcio, a
De Mayo-reakcio 1s lejatszodott.
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Aramlasos rendszer

Iy S7zakaszos rendszer

A fotoreaktor: Az aramlasos modulok:
" Nyilt forraskodu, 3D-nyomtatott, PLA-alapu reaktor * Az aramlasos modulok a 3D-nyomtatott fotoreaktor mintatartdinak helyére
* Fenyforras: 2 db 40 W-os Kessil LED lampa, melyek 465 nm-es kék fényt bocsatanak helyezhetoek
k1, a fényintenzitas precizen szabalyozhato " A reaktorhoz tartozé eredeti modul helikalis lefutast — megvilagitatlan részek
" A belsO homeérseklet 1s allithatd egy mikrokontroller segitségevel = Az altalunk tervezett modul lapos, spiralis lefutasu — hatékonyabb fénybesugarzas

= Mintatartotol fliggden 6 vagy 8 parhuzamos szakaszos reakcio vegezhetd = 1/16” kulso ¢s 1/8” belsd atmerojt PP, illetve PFA csoveket alkalmaztunk
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Bazisok vizsgalata:

* A negy masik szubsztrat esetében a DBU inhibitalta a reakciot

Az eredeti €s a spiralis modulok osszehasonlitasa:
= Bazisszlrés — Legjobb eredmeny: KOBu szuszpenzid MeCN olddszerben

= A kiserleteket az 1/8” PP csovel vegeztuk
Termelés [%]

— : ’ ; — ) Reakcidids Termelées az eredeti Termeles a spiralis
Dimetil-malonat (S) i modulban modulban

KOH 56 31 95 | [ %] [o]
KO'Bu 91 87 90 L. S 89 91
KO'Bu + iAmilOAc* 0 0 0 2. 3 83 88
KO'Bu + iAmilOH™* 0 0 0 3. 2 72 84
IRA400 OH Nyomokban Nyomokban Nyomokban 4. 1 70 78

TMG n. d. Nyomokban 0 3. 2 n.d. 93*

*: MeCN helyett 1AmilOAc olddszerben, **: MeCN helyett 1Ami1lOH oldoszerben. * 0,27 M koncentracioju oldatban (a tobbi esetben a koncentracio 0,16 M)
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Aramlasos Szakaszos

Szubsztrat Terr;qelés tenzzféflzfigség Terr(}lelés tenll;:féfligigség Terronelés ternl;:féfligisség Terronelés ternl;:lréflzgigség
[72] [mmol h-! L] [7o] [mmol h-! L] [7o] [mmol h-! L] [7o] [mmol h-! L-1]

1 982 97,6 n. d. n. d. 91 10,9 n. d. n. d.

5 77 23.1 n. d. n. d. 90 6,1 n. d. n. d.

7 680 20,4 n. d. n. d. 59 7.2 n. d. n. d.

6 170¢ 5,2 T 21,7 19¢ 1,4 80°¢ 6,1

4 n. d. n. d. 81bc 16,1 n. d. n. d. 87¢ 7,5

a: 1/16” PFA ¢s0, 1 ora; :1/8” PP ¢s0, 2 ora; ©: a C-alkilezett termék és a De Mayo-termék aranyat, valamint a termeléseket NMR-spektroszkopiaval hataroztuk meg.

A Konkluzio

, 1 : o\ .y A kutatas az OTKA (FK138037), valamint a Varga Jozsef| |4CzIPN - 1,2,3,5-Tetrakisz(karbazol-9-il)- 4,6-dicianobenzol
gftéqutalunk tervezett spiralis kialakitas lehetove tette a Alapitviny timogatisaval jott létre. Egyetemi Kutatoi| |1 q . Not determined (nines meghatéro,zva)
, e » Osztdndij Program (EKOP-26-1-BME-162) altal tdmogatott | | PBU - 1,8-Diazabiciklo[5.4.0 Jundek -7-¢n
hasonlo termelés megoOrzése mellett, ezzel joval magasabb projekt a Tudoményos és Technologiai Minisztérium | |PLA - Pol}tejsay,
termelékenységet biztositva. A koncentracio és a tartdozkodasi ido Nemzeti Kutatési Fejlesztési és Innovacios Alapbol nyditott, | | ¥ - Polipropilén =
optimalizalasa a metil-cianoacetat eseten 93%-os termelést valamint a Budapesti Miiszaki és Gazdasagtudomanyi| | oo - Perfluor-alkoxialkan
T™MG - Tetrametilguanidin

eredményezett 0,27 M koncentracidé és 2 6ras tartdzkodasi id6 Egyetem tamogatasa alapjan valosult meg.
mellett, mig az 1/16 hiivelykes PFA-csO reaktor alkalmazasa
kozel kvantitativ termelést (98%) tett lehetdveé mindossze 1 Ora
alatt, ezzel a térfogati termel¢kenységet kozel egy
nagysagrenddel novelve.

IRA400 OH - Anioncseréld gyanta
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