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Kivonat:

A dolgozat két kiilonbozo tipusu racsos szerkezetii gyaloghid osszehasonlitasat tartalmazza. A tanulmd-
nyozott Warren, illetve Bailey struktiirdk geometriai felépitése megegyezik: nyilds 30 m, szélesség 2,8 m, va-
lamint magassdg 1,5 m. A szerkezeti elemzés, valamint szdamitds a SAP2000 szdmitdsi programmal lett elvé-
gezve. A terhelések tovdabbd ezek kombindciojdnak megdllapitdsdra a SR EN 1991-2-2004 szabvdnyt alkal-
maztuk. A kapott eredményeket kévetéen elvégeztiik a fellépd fesziiltségek mennyiségi 6sszehasonlitasat. Ezen
elemzések utdn a Bailey-tipusu szerkezetek kivitelezési technologidjat és az épitéiparban betoltott jelentoségét
ismertetjiik mindemellett a két struktiira célszerii alkalmazasat is tdrgyaljuk.
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1. BEVEZETES

A racsszerkezetli gerendak nagy merevségii és jo viselkedésti szerkezetek kiilonbozo terhelések alatt,
koltséghatékonyak és jo valasztasnak bizonyulnak kiilonb6z6 konstrukciokhoz. A Warren szerkezetek a vilag
minden részén kdzepes és nagy nyilasu hidak és kiilonb6z6 szerkezeti rendszerek alapjat képezik. A szerkezet
tervét James Warren és Willoughby Theobald Monzani mémokok 1848-ban szabadalmaztattak [1]. Az elsé
hid, amely a Warren-konfigurdciét alkalmazta, a New York-i Manhattan-hid. Ezeket a szerkezeteket dltaldban
20 és 100 m kozotti nagy nyilasokndl hasznaljak [2]. A szerkezet két fotartobol all, amelyeket egyenld oldalu
haromszog alaku ferde racsrudak kotnek 6ssze. A jobb merevités érdekében fiiggdleges elemeket, igynevezett
fliggeszté rudakat haszndlnak (1. dbra). A Warren-racsos gerenda egyik fo elonye, hogy képes a terheket
egyenletesen elosztani az elemeiben, ez abban az esetben érvényes, ha a hidra egyenletesen elosztott terhek
hatnak. Koncentralt terhelés esetén a szerkezet kedvezdtleniil viselkedik. A szerkezeti kialakitas €s a szerkezet
elemeinek rogzitett csomdpontjai miatt csak hizé- és nyomofesziiltségek 1épnek fel, a hajlité igénybevétel
figyelmen kiviil hagyasaval [3]. A Warren-féle rdcsos gerendakat gyakran haszndljdk vastti hid-infrastruktira

Az 1900-as évek egyik legnagyobb hid-taldlmdnya a Donald Bailey mérnok 4ltal feltaldlt Bailey-hid
volt. 1940-1941-ben a britek fejlesztették ki katonai felhasznalasra a masodik vildghaboru alatt, és széles kor-
ben alkalmaztdk a brit, kanadai és amerikai katonai mérnoki egységek. A Bailey szerkezet (2. dbra) elonye,
hogy az 6sszeszereléshez nincs sziikség specidlis szerszdmokra vagy nehézgépekre. A fa és acél hidelemek
elég kicsik és konnytiek ahhoz, hogy teherautoval szallitsak oket, €s daru hasznalata nélkiil, kézzel emeljék a
helyiikre. A hidak teherbirasanak koszonhet6en tankokkal is at lehet kelni rajtuk. A Bailey hidakat tovabbra is
széles korben hasznaljak.

A Bailey alkatrészek szabvanyos acélotvozetekbol késziiltek, és elég egyszertiek ahhoz, hogy a kiilon-
b6z6 gyéarakban késziilt alkatrészek egymassal felcserélhetok legyenek. Az alkatrészek mozgatasdhoz kevés
ember sziikséges, igy a hadsereg mérnokei konnyen €s gyorsan tudtak 6sszerakni a hidat, utat nyitva a mogot-
tilk halad6 csapatoknak és szallitmanyoknak. A modularis kialakitas lehetdvé tette a mérnokok szamara, hogy
minden hidat olyan hosszura és erésre épitsenek, amilyenre sziikségiik van, megduplazva vagy megharomszo-
rozva a tart6 oldallapokat vagy az tttest szakaszait. [gy a Bailey hidak konfiguracioja kiilonboz6 alaku, és egy
szoparral utalnak rda: SINGLE-SINGLE, DOUBLE-SINGLE, TRIPLE-SINGLE, DOUBLE-DOUBLE,
TRIPLE-DOUBLE (3. dbra) [5]. Az els6 sz6 az egymas mellett elhelyezett panelek szamat, a masodik sz6
pedig a szintek szdmat jeloli, amelyekre a paneleket szerelték. A Bailey struktiira hasznos tulajdonsiga, hogy
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az akadaly egyik oldaldrdl a masik oldaldra is at lehet csdsztatni (4. dbra) [6]. Az els6 fazisban gorgbket sze-
relnek fel, hogy lehetdvé tegyék a hid athelyezését. Ezutan a paneleket dsszeillesztik, és ezzel egyidejlileg a
hidra szerelik a palyaszerkezetet is. Ebben a rendszerben a hid eliils6 részét ékekkel felfelé billentik, hogy
megkonnyitsék a hid egyik oldalar6l a masikra vald csusztatasat. A hid masik végén van egy tartészerkezet,
amelyet teherautéval, lanctalpas jarmivel, de akar emberi erével tolnak a felszerelt gérgékon. Végiil, miutan
a hid a végleges helyzetébe kertilt, a gorgoket emeldkkel eltavolitjdk. Ezutan a hid hasznélatba vehetd.
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2. OSSZEHASONLITO ELEMZES

Ebben a cikkben két 30 m-es nyilasa, 2,8 m széles és 1,5 m magas fégerendakbol allo gyaloghidat
vizsgéltunk. A két vizsgélt szerkezet geometriai séméjat a 5. és 6. dbra mutatja. A fesziiltségelosztis 6sszeha-
sonlitashoz két tipusu fogerendat valasztottunk: Warren tipusu és a Bailey tipusi racsos gerenddk. A kovetkezo
Iépésben a racsos gerendak fotartdinak méretezését végeztiik el a kapott maximalis axidlis fesziiltségre. Az
utpalya része betonlapbdl, a burkolat pedig aszfaltbdl késziil. Az itt bemutatott elézetes méretezési szakaszban
nem vettiik figyelembe az ttpalya gerenddi és a betonlap kozotti 6sszetett viselkedést. A méasodik Iépésben a
karakterisztikus terhelést értékeltiik. A terhelések tobb kategoriaba sorolhatdk attol fiiggden, hogy milyen ok-
bél keletkeznek. Az egy folyométerre jutd terhelést a fogerendak, az 6sszekotd darabok, a betonlap és a kion-
tott aszfalt onsulya adja. A valtozoé terhelést a gyalogosforgalombdl, a szervizjarmiibol és a kdzvetett szélha-
tasbol szdrmazd esetleges terhelés jelenti. A terhelések értékeit a 2.2. alfejezet mutatja be.

A harmadik szakasz az anyagok és a szelvények kivalasztdsa. A két hid épitéséhez hasznalt anyag S275
acél, amelynek folyédshatdra fy =275N/mm? és szakitdszilardsdga fu =430N/mm? . A két szerkezetben hasznalt
szelvényeket az 1. tdbl4zat tartalmazza.
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1.tablazat — Warren és Bailey struktirdk szerkezeti elemei

Warren Bailey
Szerkezeti elemek Szelvény Teriilet Szelvény Teriilet
(mm) (cm?) (mm) (cm?)
Felso fotarto 180x100x12.5 63.75 2IPE 200 63.75
Also fotartod 180x100x12.5 63.75 2IPE 200 63.75
Ferde racsrudak 100x60x10 12.16 IPE140 12,16
Fiiggeszt6 rudak 100x40x4 10.56 IPE140 10.56

2.1. A szerkezet geometriaja

A vizsgalt szerkezetek geometridja a 4. és 5. dbran lathat6. A geometriai elemeket a 2. tdblazat foglalja
0ssze.

2.tablazat — A struktirdk geometriai séméja

Warren/ Bailey

Hossz (L) 30 m
Szélesség (B) 2,8m
Hasznos szélesség (Bc) 2,6 m

Alfa szog 45°

Panel hossza (1) 1,5m
Magassdg (H) 1,5m
Betonlap vastagsaga 0,12 m
Aszfalt burkolat vastagsiga 0,04 m

2.2. Terhelések

A fégerenda szamitasanal figyelembe vett terhek a kovetkezok: allando terhek, a gyalogosok, vala-
mint a szervizjarmi altal adott terhelés €s a sz€l hatdsa. A figyelembe vett tervezési helyzetek a szerkezet
normal mitkddési feltételeinek megfeleld allando helyzetek, amelyeket az alapvetd csoportositas szerint
az (1) osszefiiggés szerint kombindlnak:

XiY6j*GrjtVo1*Qujt Li>1Voi*Poi* Qi (D
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ahol: Gy ;- az dllando terhek karakterisztikus €rt€kei, Qy 1 - egy valtozo terhelés karakterisztikus értéke,
Qr.i - a vdltozo terhelések karakterisztikus értékei, yg ; - az dllando terhelés Gy ; részleges biztonsagi
egylitthatdja, v ; - a véltozo hatds Q) ; részleges biztonsagi egylitthatdja, ¥y, Wy, ;- csdkkentési egyiitt-
hatok a valtozé terhelések csoportositasakor [7].

A gyaloghidakra el6irt hatasok: a gyalogos- és kerékparosforgalombdl, kisebb és k6zos szerkezetekbdl,
a szerkezetek karbantartasabol (a szervizjarmiivekbdl) és baleseti helyzetekbdl eredd terhelések. Ezek a terhe-
Iések fliggdleges €s vizszintes statikus €s dinamikus erOket okoznak a szerkezetben. A fiigg6leges terhelések
statikai szdmitdsandl egyenletesen elosztott terhelést vesz figyelembe gy = 5 kN / m? és koncentralt terhelés
Qfwk = 10 kN. Ha a kozlekedéfolyosot szervizjarmiivel 1atjék el, akkor a koncentralt terhelést Q r figyel-
men kiviil kell hagyni. A 7. dbra mutatja a két szerkezet véletlenszerti terhelésének tekintett szolgalati jarmii-
vet. A jarml négy kerékkel rendelkezik, amelyek egyenként 0,20x0,20 m alapteriiletiiek, a két tengely kozotti
tavolsag 3 m, a kerekek kozotti tavolsag pedig 1,30 m. Az els6 kerekekre hato terhelést a kovetkezovel jeloljiik
Qgy és értéke 40kN. A hatso kerekek terhelése kétszerese az elsd kerekek terhelésének Qg4 = 80 kN.

A szamitasok sordn 1,35-0s részleges biztonsagi tényezot alkalmazunk a sajat tomegre, valamint a sze-
mélyek és a szervizjarmi altal okozott terhelésekre. Kozvetett szélhatas esetén a részleges biztonsagi tényezo
1,5, a csokkentési tényezd pedig 0,3. A gyaloghidaknal alkalmazott terhelési csoportok szerint a gyaloghidat
vagy gyalogosokkal, vagy szervizjarmiivel lehet terhelni, a két terhelést nem vessziik egyidejiileg figye-
lembe a gyaloghid normal iizemének megfeleld tervezési helyzetekben.

A terhelésértékelésbol eredd terhelések a 3. tablazatban lathatok. A szélhatést a két szerkezet referen-
ciamagassaganak figyelembevételével értékeltiik, a kovetkezOképpen Z, = 10 m II. kategéridji terepen,
amely kevés novényzettel és elszigetelt akadélyokkal rendelkezd teriiletnek felel meg, ahol a szélsebesség

V, = 16 — ¢salevegd stirlisége Prepegs = 1, 25 — A fent bemutatott adatok alapjan a grafikonbdl a kovet-

kez6 expoz101os egyiitthat6t vontuk ki: Cp 7, = 2,35.

300m
0.20 mI sv1 i Q sv2
0.20 ; i
| L i a'XlS ' | § st1 = 80 kN
| | < Qgy, =40kN
| _._'_l‘
/- |
X
7. dbra
3. tablazat - Terhelésértékelés
Terhelés tipus Erték
Al]andé terhelés Gtot = gfogerenda + Go.etem T gbetonlap + gaszfalt
kN
= 13,59 —
m
Gtot
Yatlands = —— = 6,79 oo
Esetleges terhelés — _c kN
emberek Pember =2 * 7
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Terhelés tipus Erték

kN

Pember1 = Pember * Bc = 13 F

Esetleges terhelés —
szervizjarmil

QSVl = 80kN

Qsv2 = 40kN

Szé€l hatasa

W= Crx*qpze = 0,79W

Kozvetett szélhatas:

h

"2

B

Pw kN

=0,32—
m

Pw.ind =

2.3. Az erofeszités kiszamitasa

A gerendék elemeiben fellépo tengelyerdket a 2D szerkezetek SAP2000-ben térténd modellezésébol
nyertiik. A két fégerenda altal egyenlé mértékben felvett terheket vettiink figyelembe. A terheket statikus ter-
hek forméjaban (6nsuly, kdzvetett szélhatés, zsufoltsagbol eredd terhelés) alkalmaztuk a szerkezetekre. Mivel
a szervizjarmi mozgo6 er6k konvojat képviseli, olyan er6két, amelyek barmikor a szerkezet hosszaban barme-
lyik pozicidt elfoglalhatjak, a jarmii hatdsat mozgd teherként modelleztiik.

A terhelések 4 kiilonbdzé kombinaciojat vettiik figyelembe, mind az SLS (lizemi hatarallapot), mind az
ULS (végs6 hatarallapot) esetében. Ezekben a hatarallapotokban az Eurocode altal eldirtaknak megfelelden
kiilon vettiik figyelembe a személyekre és a jarmiire hato terheket. Minden egyes kombinacid esetében kiilon-
b6z06 szorzasi egyiitthatokat hasznaltunk, amelyeket az 4. tablazat tartalmaz.

4. tdblazat — Szorzési egyiitthatk

Onsiily Kozvetett szélhatds Zstifoltsagbol| Szervizjarmii
eredo terhelés
(g.Ed.g) (Pw) (Pem) (Szervjdr)
Komb_EM_SLS 1 0,3 1 -
Komb_JAR_SLS 1 0,3 - 1
Komb_EM_ULS 1,35 0,45 1,35 -
Komb_JAR_ULS 1,35 0,45 - 1,35

Az SLS-nél SAP szoftverrel kiszamitottuk a maximalis rugalmas alakvaltozasokat (5. tdblazat), az ULS-
nél pedig a maximadlis tengelyfesziiltségeket (6. tdbldzat).
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5. tablazat - Maximalis rugalmas alakvaltozasok

Erték % reduction % reduction
Kombindcio Bailey vs War- | Warren vs Bai-
WARREN | BAILEY ren ley
EM_SLS -0,187 -0,138 26,20% -35,51%
Rugalmas alakvélto-
zas ,
JAR_SLS -0,14 -0,103 26,43% -35,92%
Rugalmas alakvalto- P.em -0,09 -0,067
z4s az esetleges ter-
helésekbél Szervjar -0,44 -0,032
6. tablazat — Maximadlis tengelyfesziiltségeket
Erték % reduction | % reduction
Szerkezeti elemek Kombindcio Bailey vs Warren vs
WARREN | BAILEY | Warren Bailey
EM_ULS -1357 -1287 5,16%
Felso fotarto
JAR _ULS -1066 -1010 5,25%
EM_ULS 1339 1282 4,26%
Also fotarto
JAR _ULS 1040 1006 3,27%
EM_ULS 319 175 45,14%
Ferde racsrudak +
JAR _ULS 259 140 45,95%
EM_ULS -368 -170 53,80%
Ferde racsrudak -
JAR _ULS -288 -137 52,43%
EM_ULS 29 -240 927,59% 112,08%
Fiiggeszt6 rudak
JAR _ULS 16 -187 1268,75% 108,56%

A 8.,9.,10. és 11. abrdkon az gyalogosterhelés és a szolgalati jarmiiterhelés kombinaciojanak erokife;j-
tési diagramjai lathatok a Warren majd Bailey struktirdkon.
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i, Axial Force Diagram (Comb_om_ULS)

8. dbra

I, Auial Force Diagram (Comv_veh ULS)

9. dbra

%, Axial Force Diagram (Comb_Om_ULS)
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% Axial Force Diagram (Comb_Veh_ULS)
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11. dbra

3. 2D STRUKTURA MERETEZESE

A két szerkezetet a kétdimenzios elemzesbol kapott erdk szerint méreteztiik. Mindkét szerkezet esetében
N N
S$275-6s acélt alkalmaztak: f, = 275 — & fu =430 ——- (12. dbra, 13. dbra)
A Warren-szerkezet elemeihez hasznalt keresztmetszeteket a 7. tdblazat mutatja be, az egyes elemekben
1évo fesziiltségek megfeleld szilardsagi ellendrzésével egyiitt, a Bailey-szerkezet esetében ugyanezeket az ele-
meket a 8. tabldzat tartalmazza.

12. dbra 13. dbra
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7. tablazat — Warren 2D struktira méretezése

. Normal eré Teherbirds
Szerkezeti . v
elem Szelvény ] ] Ellenorzés
N
pLRA.T.LW Nriw
e A * — " =076
Ag‘r’tg’ 180x100x12.5mm | Npjw = 1339 - %fy NplRATIW
MO
— 1753,13 <1
Nprarsw N
Felsé f6- N Arsw * _EdTSW _ 0,91
et;r(i(’)o 180x100x12.5mm :Eiql‘.g'g\; = Xrsw* T.;/ij/l b Npra.r.sw
= 1494,94 <1
N prapow 4 . Nedp.ew
Ferde racs- Nedp.ec. pw *Jy ——=10,89
udak - 100x60x10mm g =Xpw * — | Noraow
= 412,3 <1
Apw*fy | Nedpiw
Ferde racs- N. iy = —"7 | —————— =041
rudak + 100x60x10mm NEapiw = 319 | PLRADLW Yumo Npira.p.iw
=770 <1
Apw * fy NEamw
Fiiggeszté N =22 V| =" =01
e 140x40x4mm Neamw = 29 pLRAMW = Npramw
= 290 kN <1
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8. tdbldzat — Bailey 2D struktira méretezése

Szerkezeti Normal ero Teherbirds
elem Szelvény Ellenorzés
[kN] [kN]
N _Arg*fy | Ngarip _ 0.79
Also fotartd 2 x IPE 200 Nggryp = 1282 | "PLRATLE =, Noyraris
= 1567,5 kN <1
Nprarss 2
F6156 fé- NEd.T.S.B _ T-B*fy NEd.T.S.B _
tartd 2 x IPE200 = _-1287 =XrsB* Yart Norais 089<1
= 1439,25
Ferde racs-
é;lgc:leks;tsé IPE 140 Npgip = 240 Ny raip = 362,48 0,66 < 1
rudak

4. KOVETKEZTETESEK

A Warren ¢és Bailey szerkezetek tanulmanyozasat kovetden megallapithatjuk, hogy a racsos gerenddk
feltaldlasa jelentds szerepet toltenek be az épitészetben. Azonban mindkét szerkezetnek megvan a célszerii
alkalmazasa. Hidak tervezésekor a Warren tipusi struktirdk eldnyben részesiilnek nagy nyildsok, valamint
jelentds terhelések esetén példaul vasuti hidaknal. A Bailey szerkezetek erdssége a modularis konfiguraciéban
rejlik. Ellenben ez nagy terhelések esetén hatranyt jelent mivel szamottevéen megnd a hid mérete ezéltal az
onsilya. Igy a Bailey tipust hidak foként gyalogosforgalomra alkalmasak.

Az elemzés azt mutatta, hogy azonos nyildsti és nyomtavi gyalogosjarda-szerkezet esetén a Bailey-
tipusu szerkezeteknél a tengelyerdk eloszlasa 4...5%-kal kisebb a labazatokban (fels és also labazat) a War-
ren-tipusu szerkezetekhez képest, mig a Bailey-szerkezet fliggdleges és ferde elemeiben a tengelyerd 0sszege
50%-kal kisebb.

A Bailey-hidak vilagméretii sikere ismét egyediilalldé modularis felépitésiiknek és a nehézgépek mini-
malis igénybevételével torténd dsszeszerelésiiknek kdszonhetd, mivel a hidak szabvanyos acélbol késziilnek,
amelynek kis dnsiilya van. Igy ezek gazdasagos szerkezetek mind a gyértas, mind a kivitelezés szempontjdbol

[8].
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Fe(II)-komplexek szintézise glioximokkal, borsav-észterekkel,
alkalmazhatdsaguk és fizikai-kémiai vizsgalatuk

Synthesis of Fe(II)-complexes with glyoximes, boric acid esters,
their applications and physical-chemical study
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Kivonat

A kutatdsom sordn [Fe(2-oktanon):(hidrazon)(1-H-1,2,4-triazol-amin);], [Fe(2-oktanon)(Ph-hidra-
zon) (2-amino-pirimidin).] és a [Fe(Ph-Me-Diox)3(BOMe),] komplexeket allitottam eld glioximokkal, aminok-
kal és borsav-észterekkel. A komplexek rovid ismertetését kovetden, bemutatdsra keriil a kémiai szerkezetiik,
valamint sajatossagaik is, kiilonbozé miiszeres analizisek, mint példaul infravorés-, UV-VIS és Mossbauer
spektroszkdpia, valamint termoanalitikai (TG-DTA-DTG) és porrontgen diffrakcios (XRD) modszerek segit-
ségével Az aldbbi komplexek széles korben alkalmazhatéak, tigy katalizdtorként, mint antibakteridlis- vagy
daganatellenes szerként is haszdlatosak.

Kulesszavak: Fe-komplex, spektroszkdpia, porrontgen diffrakcié és termoanalitikai médszer

1. BEVEZETO

A vasat az 6korban ,,mennyei” fémként emlegették, hiszen a meteoritok egyik 6 alkotdeleme. A termé-
szetben kizarolag vasércekben fordul el6, illetve elemi allapotaban csak a foldre jutott hullocsillagokban talal-
hato [1]. Vegyilileteiben legféképpen a Fe(II) és Fe(Ill) vegyértékallapotban van jelen, azonban 1éteznek Fe(]),
Fe(IV) és Fe(VI) szdrmazékokkal alkotott vegyiiletei is.

Elettani szempontbol, szamos folyamatban részt vesz, és donté elemnek mondhaté az élet kialakulasa-
nak szempontjabdl is. Hidnya akér felborithatja a szervezet miikodését, fokozhatja a stresszt és a ferroptozis
kialakulasat [2].

Napjainkban, a vas vegyiileteinek széles korti a felhasznalasa, példaul az orvostudomanyban nanoré-
szecskékként hasznalatosak, mivel egyedi fizikai-kémiai tulajdonsagokkal rendelkeznek. A rakos betegek gyo-
gyitasara végeznek kisérleteket vele, valamint antibakteridlis szerként is szdmon van tartva [3].

A dioximok az dtmeneti fémek analitikai reagensei, komplexeik antimikrobdlis-, rdkellenes-, radiofar-
makoldgiai- és terdpids szerként vannak nyilvéntartva [5].

A legtobbet hasznalt borsav-észter a trialkoxi-boran, illetve a triarilalkoxi-boran. Jellemzéen monomer

vegyiiletek, valamint a legtobb szerves olddszerben oldédnak [4].

2. KISERLETI RESZ

2. 1. [Fe(2-oktanon)z(hidrazon)(1-H-1,2,4-triazol-amin);] szintézise

Elso 1épésként elkészitettiik a 2-oktanon-hidrazon oldatot, 0,6 mL (n=0,015 mol) hidrazin és 4,7 mL
(n=0,03 mol, m=3,8 g, p=0,82 g/cm?) 2-oktanon elegyitésével, majd hozzdadagoltunk 5 mL metanolt.

A tovabbiakban 0,42 g FeSO4- 7H,0O-ot 6sszekevertiink 0,3 g C-vitaminnal (aszkorbinsavval), és felol-
dottuk 10 mL vizben, CO; szféraban. Az elegyhez, az eldzbleg eldallitott 2-oktanon-hidrazonbdl 0,0015 mol-
nyit adagoltunk. Ezek utdn elkészitettiik a 0,25 g (0,003 mol)1,2,4-triazol-amin 5 mL. metanolos oldatét, amit
szintén hozzaadunk az oldatunkhoz. Szlirés utan a komplex szine sététbarna, molekulaképlete CooHsgFeNo,
illetve M=474, 43 a.t.e (g/mol).
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2. 2. [Fe(2-oktanon);(Ph-hidrazon)(2-amino-pirimidin);] szintézise

El6szor elkészitettiik a 2-oktanon-hidrazon oldatot, 1,5 mL (n=0,015 mol) Ph-hidrazin és 4,7 mL
(n=0,03 mol, m=3,8 g, p=0,82 g/cm’) 2-oktanon elegyitésével, amit felpStoltunk 15 mL végtérfogatra meta-
nollal.

A folytatdsban 0,42 g FeSO4- 7H,0-ot 6sszekevertiink 0,3 g C-vitaminnal és feloldottuk 10 mL vizben,
CO; szféraban. Az elegyhez, az el6z6leg eldallitott 2-oktanon-Ph-hidrazonbdl 0,0015 molnyit, illetve 5 mL
etanolt adagoltunk. Ezek utdn elkészitettiik a 0,29 g (0,003 mol) 2-amino-pirimidint 5 mL metanolos oldatat,
amit szintén hozzdadunk az oldatunkhoz.

Szlirés utan a komplex szine fekete, molekulaképlete C3oHasFeNg, illetve M=578, 58 a.t.e (g/mol).
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2.3. [Fe(Ph-Me-Diox)3;(BOMe):] szintézise

0,7 g (0,0025 mol) FeSO4- 7TH,0O-ot 6sszekevertiink 0,5 g C-vitaminnal, majd feloldottuk 10 mL. meta-
nolban. Ezzel parhuzamosan elkészitettiik 1,33 g (0,0075 mol) fenil-metil-dioxim 30 mL metanolos oldatét,
illetve 0,46 g (0,0075 mol) bérsav 15 mL metanolos oldatat. Osszekeverve az oldatokat, az elegyet vizfiirdére
tettiik, inert szféraban, koriilbeliil 15-20 percig. Az id6 lejarta utan hozzaadagoltunk 1,43 g (0,00375 mol)
boraxot, melyet elozbleg feloldottunk 15 mL metanolban. Az igy kapott oldatot inert atmoszféran refluxaltat-
tuk, majd sztrtiik.
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3. EREDMENYEK KIERTEKELESE

A szintetizalt komplexek molekulatomege és mikroszképos jellemzése az 1. tdbldzatban van osszefog-
lalva.

1. tdbldzat: A szintetizdlt komplexek molekulatomege és mikroszképos jellemzése

Szam Vegyiilet neve Molekulatomege (g/mol) Mikroszkopos jellemzése
L [Fe(2-oktanon),(hidrazon) 47443 barna,
(1-H-1,2,4-triazol-amin); | ’ haromszog alapu hasabok
2. [Fe(2-oktanon),(Ph-hidrazon) 57358 vOroses-barna,
(2-amino-pirimidin);] ’ haromszog alapd hasdbok
3. L L
[Fe(Ph-Me-Diox)s(BOMe),] 668,05 s6tét bords,

haromszog alapi hasdbok

3. 1. Infravoros-spektroszkopiai vizsgalatok
Az infravords spektrumokat Bruker Alpha FTIR és PIKE-GladiATR spektrométerekkel mértiik, szoba-
hémérsékleten (kb. 22°C-on), kdzepes- (4000-600 cm™) és tavoli hullimszimtartomanyban (600-100 cm™). A
mintdkat elporitva, szildrd halmazéllapotban mértiikk mind a két hulldimszamtartomény esetében [6]. Az ered-
ményeket az 2. tablazat tartalmazza, illetve az 1. dbran megtekintheté a [Fe(Ph-Me-Diox);(BOMe),] spekt-
ruma is.
2. tdblazat: Az infravoros-spektroszkodpiai vizsgalatok eredménye

[Fe(2-oktanon),(hidrazon) [Fe(2-oktanon);(Ph-hidrazon) .
(1-H-1,2,4-triazol-amin);] (2-amino-pirimidin);] [Fe(Ph-Me-Diox);(BOMe);]
Rezgés Hul ldmfzdm Rezgés H ulldmfzdm Rezgés Hul lcimfzcim
(cm™) (cm’) (cm”)
VN-H 3325 VN-H 3303 ve=c 1615
VC-H 3153 VC=N 1619 VC=N 1579
VC=N 1642 6CH2 1356 8CH2 1433
Ocus 1116 Ochs 1219 dcH3 1373
Yc-H 1048 YcN 1113 VB-0 1096
VFe-N 5 5 9 YCc-H 811 YCc-H 995
VFe-N 469 VFe-N 484 VFe-N 481
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1. dbra: A [Fe(Ph-Me-Diox);(BOMe),] komplex spektruma

Az infravoros spektroszopia adataibol megemlitenddek a ven vegyértékrezgések, melyek a glioximok-
kal és aminokkal képzett komplexek esetében jelennek meg, éles csticsokkal. A bérsavas vegyiiletek esetében
jellemzo a vp.o vegyértékrezgés, mely intenziv cstics formdjaban mutatkozik, illetve megemlitendéek még a
Fe-N kotés jelenlétére utal deformacids vegyértékrezgések is.

3. 2. Termoanalitikai mérések (TG-DTG-DTA)

Ezeket a méréseket N, atmoszféraban végeztiik, 10°C/min fiitési sebességgel. A mintak tomege valtozo,
10-22 mg kozotti értékek. A mérések soran kdrvonalazédik a Fe-komplexek bomlési mechanizmusa, valamint
stabilitasa. Az 2. dbra a [Fe(2-oktanon),(hidrazon)(1-H-1,2,4-triazol-amin);] €s a [Fe(Ph-Me-Diox);(BOMe),]
komplexek termikus bomldsét dbrazolja.
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2. abra
A [Fe(2-oktanon)(hidrazon)(1-H-1,2,4-triazol-amin);]
és a [Fe(Ph-Me-Diox)3;(BOMe).] komplexek termikus bomldsa

Az abra alapjan allithatjuk, hogy a [Fe(2-oktanon),(hidrazon)(1-H-1,2,4-triazol-amin),] komplex 32°C-
ig stabil, hiszen csak a kristalyvizét vesziti el. Ezt kovetden szemmel lathat6é az aminok (64,73%-ig) majd a 2-
oktanonos rész tivozasa (38,49%-ig). Megfigyelhet6 az is, hogy az aminok bomlasa egy endoterm folyamat,
megjelenik egy endoterm cstics is 96,37°C-on.

A borsavas komplexek esetén eldszor a metoxi csoportok (91,66%-ig), majd fokozatosan a bdrsavas
részek (87,5%) fognak tdvozni, amit legvégiil kdvetnek a dioxim csoportok (33,79%) is. A mérések végén
mindig Fe,O3; marad vissza.

A kovetkezd bomlasi mechanizmusok allithatoak fel:

[Fe(2-oktanon),(hidrazon)(1-H-1,2,4-triazol-amin),]—[Fe(2-oktanon),(hidrazon)(1-H-1,2,4-triazol-
amin)]—[Fe(2-oktanon),(hidrazon)]— [Fe(2-oktanon)(hidrazon)]— [Fe(hidrazon)] —Fe,Os

[Fe(Ph-Me-Diox)3(BOMe),] — [Fe(Ph-Me-Diox);] — Fe O3
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3. 3. Mossbauer-spektroszkopiai mérések

A Mossbauer-méréseket Wissel-tipusi Mossbauer-spektrofotométerrel végeztiik, dllandé gyorsulasi
tizemmodban és szobahdmérsékleten (kb. 22°C-on). Példaként a [Fe(Ph-Me-Diox)3(BOEt),], egy rokon vegy-
iilet, spektrumat mutatom be, mely a 3. abran lathatd. A hasonld szerkezetii komplexben, a szimulacios szami-
tasok alapjan, megéllapithaté a kisspinii Fe"' jelenléte.
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3. dbra
A [Fe(Ph-Me-Diox)3;(BOEt):] komplex Mdssbauer spektruma

3. 4. Porrontgen-diffrakciés mérések (XRD)

A diffrakcios méréseket PANalytical X Pert Pro rontgendiffraktométerrel végeztiik, X’Celeration de-
tektorral, réz elektr6ddal é€s nikkel haloval. Segitségével vizsgalhatova vélik a komplexek kristalyossaga. A 4.
dbran a [Fe(Ph-Me-Diox);(BOMe),] komplex spektruma lathat6.

2230-Fe(Ph-Me-Diox)3(BOMe)2

2000

1000

4. dbra
A [Fe(Ph-Me-Diox)3;(BOMe).] komplex porrontgen-diffrakciés spektruma

3. 5. UV-VIS spektroszkopias mérések

A mérések sordn meghatdrozzuk a [Fe(Ph-Me-Diox);(BOMe),] komplex savassdgi dllandgjat, K.=

A
4,23-10", a kovetkezd képlet segitségével: pK, = pH + lgA—m:, K. = 107%% ahol az A- bizonyos pH

min

MUszaki Szemle e 2022 — Fiatal mlszakiak kilonszama 3. 15



értékre az abszorbancia. A vizsgdlt komplex spektrumai az 5. dbrdn l14that6ak, a bal oldali 4bran a pH fiiggvé-
nyében Sorensen-pufferben 1évé oldata, mig a jobb oldali abran a tiszta komplex 2,5-10° mol/L tdménységii
oldata tekinthet meg.

pH= 8,93

9,71
o 10,48
/1 12,97

\ {
\ 455 1, 01162021

5. édbra
A [Fe(Ph-Me-Diox)3(BOMe):] komplex UV-spektrumai

4. Kovetkeztetés

A felsorolt miiszeres modszerek segitségével sikeriilt igazolni az eldallitott vegytiletek szerkezetét infra-
valamint Mdossbauer-spektroszkdpiai modszerek segitségével, illetve meghatarozni ezek kiilonb6zé fizikai-
kémiai sajitossdgait a porrontgen diffrakcid, termoanalitikai és UV-VIS spektroszkdpia mddszereknek ko-
szonhet6en.

Koszonetnyilvanitas
Ko6szonom az ELTE Marton Aron Szakkollégiumanak, hogy a ,,Hunyadi Janos” kéthetes részképzos
0sztondij segitségével, lehetdvé tette a dolgozatom 1étrejottét.
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Co(IIT)-komplexek eléallitasa a-dioximokkal és azidokkal,
valamint fizikai-kémiai és biol6giai tulajdonsagainak vizsgalata

The synthesis of Co(III) complexes with a-dioximes and azides.
The study of physical-chemical and biological properties
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Kivonat

Ebben a kutatdsban aszimmetrikus kobalt(111)-komplexek elédllitasaval foglalkoztunk, kiindulva metil-butil-
dioximbdl (Me-Bu-DioxH;) és Co(OAc);-bol. Aszimmetrikussdgdt a dioximos komplex sikjabol kidllo azid (N3)
és egy masik megfelel6 ligandum (4-amino-piridin, 1,2,4-triazol-amin, 2-amino-5-pikolin, n-dibutil-amin, 2-
amino-piridin, imidazol) adja meg. A kutatasunkban az eléallitott komplexek jellemzésére spektroszkopiai (FT-
IR, UV-Vis), tomegspektrometriai, termoanalitikai (TG-DTG-DTA) és por-rontgen diffrakcios (XDR) modsze-
reket alkalmaztunk. Biologiai aktivitasukat illetéen, az antibakteridlis hatdsukat vizsgdltuk Gram-pozitiv és
Gram-negativ baktérium-torzsekre.

Kulcsszavak: Co-komplex, dioxim, amin

1. Bevezet6

A fém-tartalmu vegyiiletek gyogyaszati felhaszndldsa a 16. szazadra nyulik vissza, ezen vegyiileteket
rakellenes hasznalatardl szamoltak be. A legtobb biologiai eredetii molekula (fehérjék, DNS) elektronban gaz-
dag molekuldk, ennek kovetkeztében az elektronhidnyos fémionok kolcsonhatdsba 1épnek és kotéseket alaki-
tanak ki szamos fontos biolégiai molekulaval [1].

A B, Vitamin felfedezése és izoldlasa 6ta a kobalt(III)-komplexek nagy figyelmet kapnak. Ezek a
komplexek diamagneses és stabil természete lehetévé teszi, hogy metalloenzimek modelljeiként szolgaljanak.
A kobalt komplexeket gydgydszatban felhasznéltdk mar enzim inhibitorokndl, DNS hasit6 dgensekként, daga-
nat-ellenes gyogyszerekben [2].

A kobalt(IlT)-komplexek koordindciés szama valtozatlanul mindig hat. A donoratomok, amelyek a
komplexképzddésben részt vesznek (a komplexképzddési hajlamok csokkenési sorrendjében) a nitrogén, a
cianidokban levo szén, az oxigén, a kén és a halogének. Ebbdl az okbdl kifolyolag a kobalt komplexalasakor
a leggyakoribbak a nitrogén-tartalmi ligandumok [3].

a-Dioximmal képezett kobalt(II)-komplexek oktaéderes szerkezetet adnak. Az oxim-csoportok 4ltal
Iétrehozott hidrogén-hid kotések stabilizéljdk a kobalt-oxim szerkezetet. A dioxim-csoportot tartalmazé ve-
gyliletek szerkezete befolydsolja a komplex szerkezetét, szimmetrikus vegyiileteknél nagyobb a stabilitds. Az
aszimmetrikus szerkezetnél kisebb a stabilitds, emiatt konnyebben vesznek részt hidrolizisben [4].

Néhany kobalt-dioxim vegyiilet antibakteridlis hat4st mutat. Dioximos kobalt-komplexeket az analitikai
kémia teriiletén is felhasznalnak, valamint katalizatorként is alkalmazzak a viz bontasi reakcidjaban [5].

2. GYAKORLATI RESZ

A komplexek eldallitasat a metil-butil-dioxim eldallitasaval kezdtiik, metil-pentil-keton-bol. Els6 1épés-
ben 1 mdl metil-pentil-keton izonitrozdlasit végeztiik el EtONO buborékoltatassal. A kapott 2-on-3-heptil-
oxim-bol eldallitjuk a metil-butil-dioximot, 0,3 mdl hidroxilaminnal torténd reakcio soran:
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1. abra

Metil-butil-dioxim eldallitasi reakcioja

A [Co(Me-Bu-DioxH),(N3)(amin)] komplexek eldallitasat a kovetkezoképpen végeztiik: 0,01 mol me-
til-butil-dioxim-ot feloldottunk 40 ml etanolban, majd 0,005 mél Co(OAc), 10 ml vizzel képzett oldataval
kevertiik. A Co(I1)-b6l Co(IlI)-ba val6 oxidalas érdekében a keveréket 1 6ran keresztiil levegével buborékol-
tattuk, majd hozzdadtuk a 0,005 mél NaN3 10 ml vizzel képzett oldatdt. A buborékoltatast folytattuk még 15
percig. Kovetkezo 1épésben a reakcidelegyet ketté osztottuk és hozzdadtuk a hasznélni kivant amin oldatokat
(0,0025 mdl 4-amino-piridin, 0,0025 mdl 2-amino-pirimidin, 0,0025 mdl imidazol 5 ml etanollal képzett ol-
datat vagy a 0,0025 mdl 1,2,4-triazol-amin, 0,0025 mél 2-amino-5-pikolin, 0,0025 mdl n-dibutilamin 10 ml
etanollal képzett oldatat). A kapott reakcidelegyet 2—3 6rdn at vizfiirdon melegitettiik. Az elegy lehtilése utan,
a kicsapodott komplex kristalyokat vakumszirdn lesziirtiik, metanol-viz (1:1) elegyével mostuk, és levegén
szarftottuk.

Hy H, H,
H‘.,c;—ﬁ—lczl—c—c;—c—c;H3
H, H, H, . . O—N N—O
2 H,C—C—C—C—C—C—CH,*+Co(0AG), Buborekoltatds oy \Ct( \H (OAG]
[0] , EtOH N N z
HO—N N—OH O—N N—O
Hy H; Hy || ]
HyC—C—C—C—C—C—CH,
r 9+
H, H, H, N W, H, H,
Hac—ﬁ—ﬁ—C—C—C—CHs HyC—C—-C—C—C—C—CH,
[l
o—N N—0O
N S N . 1.+2 NaN, -2 NaOAc O—N y N—0O
H\ /CO\ A (OAC) —————— H. \Cc{ \H
o—N RN—oO" 2.+amin, -N; \o—[\( \r\\J—o
Hp Hy Hy ||| Ho Hy Ho || ||
H,C—C—C—C—C—C—CH
3 3 HsC—C—C—C—C—-C—CH;

2. ébra
Komplex eléallitasi reakcioja

Az eléallitott komplexeket, molekulatomegét és mikroszkopos vizsgalatainak eredményét az 1-es tab-
lazat tartalmazza.
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1. Tabldzat. Az eldallitott Co-komplexek mikroszkopos jellemzése, szamitott molekulatomege és hozama

ifi’;z Vegyiilet Molt. | Hozam (%) | Szin, mikroszkopos jellemzés

1. [Co(Me-Bu-DioxH)>(N3)(4-amino-piri- | 509,41 | 44,48 Sotét-barna, hdromszog alapi
din)] hasabok

2. [Co(Me-Bu-DioxH),(N3)(1,2,4-triazol- | 499,41 | 30,99 Barna, apr6 haromszog alapi
amin)] hasabok

3. [Co(Me-Bu-DioxH),(N3)(2-amino-5- 523,48 | 21,2 Metilos fekete, haromszog
pikolin)] alapu hasdbok

4, [Co(Me-Bu-DioxH),(Ns)(n-dibutila- 544,58 | 3,97 Sotét-barna, haromszog alapu
min)] hasabok

5. [Co(Me-Bu-DioxH),(N3)(2-amino-piri- | 510,44 | 42,79 Metalos fekete, haromszog
midin)] alapd hasabok

6. [Co(Me-Bu-DioxH),(N3)(imidazol)] 483,41 | 13,15 Barna, hdromszog alapu hasa-

bok

3. MERESEK ES EREDMENYEK

3.1. Infravoros spektroszkopiai vizsgalatok

Az infravords spektrumokat Bruker Alpha FTIR spektrométerrel (Platinum single reflection diamond
ATR) vettiik fel, 4000—400 cm™' hullamszam tartomanyban szobahdmérsékleten. A mintékat elporitva, szilard
halmazallapotban mértiik. A kapott spektrumokbdl bizonysagot kaptunk afeldl, hogy mindegyik komplexet
sikeresen allitottunk el6. Megfigyelhetd, hogy az oximokra jellemz6 savok mindegyik vegyiiletben jol olvas-
hatéak: a C=N kotés rezgése 1550 cm™ kornyékén, a N-O rezgése 1200 cm™ kornyékén. A komplexek kiala-
kuldsdra a Co-N kotés rezgése ad bizonyitékot, 410 cm™ kornyékén ad jelet. A fontosabb csoportrezgések a 2.
tdblazatban megtaldlhatéak.

2. Tdbldzat. Infravoros spektroszkopiai adatok

Sor sz. Vo-H VN-H VeH VN3 ve=N VN-0 VN-OH T0-H VCo-N
1. 3326k 3203k 2927e 2017e 1559ne | 1219ne | 1022e 970e 408k
2. 3384gy | 3320gy | 2926k 2016e 1552ne | 1227ne | 1038e 979 419e
3. 3341gy | 3223gy | 2927k 2009ne | 1559¢ 1191e 1033k 972k 419k
4, 3361gy | 3285gy | 2956e 2013ne | 1557e 1190ne | 1033e 973e 418k
5. 3492gy | 3319gy | 2926k 2009ne | 1557ne | 1187ne | 1032e 971e 409k
6. - 3128gy | 2928k 2018ne | 1559 1231ne | 1035e 974k 409k

(roviditések: gy = gyenge , k = kdzepes , € = erés , ne = nagyon eros)
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3.2. Ultraibolya spektroszképiai vizsgalatok

A Co-komplexek elektronspektrumat a Jasco V-670 Spektrofotométerrel vettiik fel. A mintdkat 10%-os
etanol oldatban 10~ mol/l koncentraciéban vetettiik ala mérésnek. Itt az oxim tartalmu ligandumok abszorp-
cids sdvjait hatdroztuk meg. Az eredményeket a 3. tdbldzatban tiintettiik fel.

3. Tdbldzat. UV abszorpcids savok hullimhosszai.

Vegyiilet Hulldmhossz (nm)
[Co(Me-Bu-DioxH),(N3)(4-amino-piridin)] 206 nm; 263 nm
[Co(Me-Bu-DioxH)2(N3)(1,2,4-triazol-amin)] 208 nm; 256 nm; 308,5 nm

A savassdgi 4llandok (K,) meghatirozasahoz a fenti 10~ mol/l tdrzsoldatbol eldallitott kiilonbozé pH-
val rendelkezd mintakra felvessziik a spektrumot. A pH értékek beallitasa Sorensen-féle kiegyenlité (puffer)
oldatok segitségével tortént, 7 ml térzsoldathoz 2,5 ml puffert adtunk, és 25 ml-ig higitjuk desztillalt vizzel. A
savassagi dllandok értékei a 4. tdblazatban megtaldlhat6ak.

4. Tdbldzat. Savassagi dllandok.

Vegyiilet Hulldmhossz | pH Savassagi alland6 (K,)
[Co(Me-Bu-DioxH)2(N3)(4-amino-piri- | 260 nm 10,48 | 1,942-10°1
din)]
[Co(Me-Bu-DioxH),(N3)(1,2,4-triazol- 257 nm 10,48 | 3,555-107""
amin)]
309,5 nm 10,48 | 3,042-107"

3.3. Por-Rontgen diffrakcios vizsgalatok

A Co-komplexek kristalyszerkezetét Por-Rontgen diffrakciés méréssekkel vizsgaltuk. A méréseket a
PANalytical X pert Pro MPD X-ray tipusu diffraktométerrel és egy X’Celerator tipust detektorral végeztiik
el. A lemért anyagokr6l megéllapitottuk, hogy amorf anyagok.

Intensity (counts)

2Theta (1)

3. édbra
1. szdmii komplex Por-Rontgen diffrakcios spektruma
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4. KOVETKEZTETESEK

A munkank soran sikeresen eléallitottunk hat kiilonb6z6 Co-dioxim-tipusti komplexeket. Szerkezeti

vizsgalatok soran a komplexek szerkezetérdl kaptunk pontos eredményeket, valamint egyes komplexek savas-
sdgi allandgjardl is megbizonyosodtunk. A komplexeket a tovdbbiakban tovabbi szerkezeti vizsgalatoknak
vessziik ald és bioldgiai hatdsait fogjuk vizsgalni.

(1]
(2]
(3]
[4]

(5]
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Kivonat
Kutatasunk soran 25 kiilonbozo tipusu huskészitmény nitrit tartalmat hataroztuk meg spektrofotometrias
eljdrds segitségével. A nitritet vizes extrakcioval kivontuk a termékbdl majd derivatizalas utan azo festékként
hatdroztuk meg. A kapott értékeket osszehasonlitottuk az az Eurdopai Unios torvény dltal meghatdrozott hatdr-
értékkel.

Kulcsszavak: nitrit, hiskészitmény, Griess reagens

1. BEVEZETO

Az allati hus, illetve az abbdl késziilt hustermékek fontos tdpldléka az emberiségnek, magas kaloria és
protein tartalméanak koszonhetoen. Eltérden a novényi eredetli proteinekkel az allati his tartalmazza mind a
kilenc esszencidlis amminosavat amelynek bevitel nélkiilozhetetlen az egészséges élethez [1].

Annak érdekébe, hogy a hiistermékek minél tovabb megorizzék mindségiiket az eldkészitésiik soran
kiilonb6z6 adalékanyagokat adnak hozzajuk. Ezek koziil a nitritnek kiemelked6 szerepe van, egyrészt képesek
meggéatolni Clostridium botulinum nevii baktérium elszaporodasat, amely a halalos botolizmus kor terjesztdje.
Masrészrol megakadélyozza a hus barnara szinezddését, egy természetes pirosas szint kdlcsondzve annak. Ezt
azaltal éri el, hogy reagdl a mioglobinal nitrozomiglobin keletkezése kézben, amennyibe ez nem torténik meg
a htisban 1év6 mioglobin barna szinii methemoglobinnd alakul at ezaltal jelentdsen csdkkentve a termék ter-
mészetesnek tin6 kinézetét. Erdemes megjegyezni, hogy az utbbi, kevésbé fontos hatés elérésére akar 10x
nagyobb nitrit mennyiség sziikséges, mint a baktériumold hatashoz [2][3].

A szervezetbe bejutott nitrit a gyomorba, illetve a vékonybélbe szivddik fel, majd a vorosvérsejtekhez
kotédve eloszlik a testben. A nitrit felezési ideje koriilbeliil 1h, a metabolikus termékeinek viszont akar 8 éra
is lehet, viszont nem halmozddik fel a szervezetben.

A gyomorban képes reagilni szekunder aminokkal ami soran nitr6zaminok keletkeznek. Habar nincs
konkrét bizonyiték, de feltehetdleg ezen metabolikus termékeknek rakkelté hatasa van [4][5][6].

Emellett a nitritnek ért4git6 hatdsa is van, ezéltal a csokkentheti a vérnyomadst. Egy egészséges ember
szamdra a WHO szerint megengedett nitrit bevitel 0,07 mg/kg-test/nap. Egy 80 kil6s ember esetén ez 5.6
mg/nap nitritet jelent. Az EU elfogadott szabdlyzas alapjan a histermékek maximalisan 175mg/kg nitritet tar-
talmazhatnak [7].

A cikkiinkben kiilonbozo fajtaju hustermékek nitrit tartalmat hataroztuk meg spektrofotometrias mod-
szer alkalmazésdval.

2. MUNKAMENET

2.1. Felhaszndlt vegyszerek és miiszerek

A mérésein soran analitikai tisztasagu reagenseket illetve kétszer desztillalt vizet hasznaltunk, NaNO, ,
K4FeCNs, NaCl borax, cinkacetat, szulfanilsavat és naftilamin a Merck cégtol vasaroltuk, a standardokat illetve
a derivéalashoz hasznalt Griess reagenst minden egyes mérés sorozat el6tt frissen készitettilk. A mintakat helyi
izletekbol vasaroltuk, €s még aznap feltartuk és mértiik a nitrit tartalmukat.

22 Miszaki Szemle e 2022 — Fiatal miszakiak kulonszama 3.



A NOs- koncentricidjanak meghatarozasa spektrofotometridsan tortént, egy T70+ UV/VIS (PG Instru-
ments Ltd) spektrométer segitségével. A méréseket minden esetben az eldzéleg meghatarozott optimalis ki-
sérleti koriilmények kozott végeztiik. A feltart hismintédk nitrit tartalmat SR EN 12014-3: 2005 szabvéanyositott
modszer segitségével hatdroztuk meg. Ez mind a minta feltdrdsat mind a haszndlt analitikai eljarést lefrja [9].

2.2. A mintdk feltdardsa

A huskészitményekbdl lemértiink 5 grammot majd ezt egy 150 ml-es Berzelius pohérba vittiik at, amihez
35ml desztillalt vizet és 2.5ml telitett borax oldatot adagoltunk. Ezutan 90°C-kon 15 percig fozztiik. Kihiilés
utdn 100 ml lombikba vittiik 4t a kapott elegyet ehhez adtunk 1 ml cink-acetdtot és ugyanennyi kdlium-ferro-
cianidot. Ezt 10 percig allni hagyjuk, majd vizzel feltoltjiik jelig majd nagy porozitast sziir6papiron szirjiik.
Az igy kapott mintdbdl kivettiink 2 ml-t és egy 10 ml lombikba pipettaztuk, majd hozzdadtuk a Griess reagenst
és feltoltottiik jelig. A minta feltards és a derivatizalds 1épéseit az 1. dbra mutatja be [10].

Felaproz +35ml desztillalt
MINTA pro= o |Felaprozott viz » |'[il{(_L‘.Zt'.‘|t
Kimériink 5g-ot Minta +2 5ml Borax i

+1ml cink acetat
+1mil
kaliuvm-ferrociamd
15 percig allm
hagyuk
Kivesziink 2ml
a szlirletb&l 10ml-es

P e T, mérdlombikba 0 P
f’\l‘ld!lhkdl Sriiclet rL.ildll
Minta . I = Minta
+2ml Griess Szlirés
reagens
UV/VIS spektrofotometeres
MErés
EREDMENY
1. abra

Nitit meghatdrozds menete

2.3. Standard oldatok elkészitése

A nitrit standard oldatokat NaNO»-bdl allitottuk eld, eldszor egy 100 ppm-es oldatot majd egy 10 ppm-es
készitettiink. Mivel az igy elkészitett standard nem stabil hosszitdvon ezért minden egyes méréssorozat eldtt
frissen készitettiik el a torzsoldatot. A 10 ppm-es oldatb6l sorozatos higitassal allitottuk el6 a kalibralas sziik-
séges oldatokat, igyhogy egy 10 ml lombikba kimértiink a megfeleld mennyiségli standardot majd ehhez 2 ml
Griess reagenst és jelig toltottiik. A kalibralast 0.03125-0.5 ppm tartoméanyba végeztiik. A kapott kalibralasi
gorbe korrelaciés egyiitthat6ja minden egyes esetben 0.995-nél nagyobb értéket vettek fel. A kalibraciés gorbe
szOrdsabol szamolt kimutatdsi hatdr az analitikai mintdban 0.009 ppm volt, ami dtszdmolva azt jelenti hogy
legkisebb nitrit koncentracio amit a htistermébdl ki tudunk mutatni 1.08mg/kg

2.4. Derivatizdlds

A nitrit tartalmat el6zetes derivatizalas utdn lehet mérni. A mddszer egy nitrogén-specifikus diazotalasi
reakcion alapul, savas kdzegben, majd egy kapcsolasi reakcion, amely egy lila azofestéket eredményez, ame-
lyet molekuldris abszorpciés spektrofotometridval hatdroznak meg. A médszer tehét a nitrit azon tulajdonsdgan
alapul, hogy savas kozegben gyorsan és szelektiven reagdl aromds aminok szarmazékaival (szulfanilsav),
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diazéniumso6t képezve (diazotizéldsi reakcid), amely a primer aminnal valé kapcsoldsi reakciéval aromds naf-
tilamin) azofestéket képez, amelyet spektrofotometriasan hatdrozunk meg. A meghatarozashoz a szulfanilsav
¢s a naftilamin oldatanak egyenl6 térfogata Osszekeverésével kapott Griess-reagenst hasznaljuk.

A lejatsz6d6 kémia folyamat a 2. 4brdn van bemutatva [8].

NH, NH;
— —
NH, Nz
+N027
Nitrit Naftilamin
[EEE— . —_— N
=
HCI NF
-2H,0
SO,;H SO;3H
Szulfanilsav Diazénium-szulfanilat
SO,H
Azofesték
2. abra

A nitrit Griess-reagenssel torténd meghatdrozasanak alapjaul szolgalo kémiai folyamatok

3. EREDMENYEK BEMUTATASA

A méréseink sordn négy féle hiiskészitményt virslit, parizsit, szaldmit és préselt sonkat vizsgaltunk, ame-
lyek vagy disznd, vagy csirke hiisbdl késziiltek. Az analitikai minta mérése sordn kapott nitrit tartalmat atsza-
moltuk mg/kg egységbe annak érdekébe, hogy megéllapitsuk, hogy egy kilogramm termék hany milligramm
nitritet tartalmaz. A mintakat a kdvetkez6 képen jeloltiik: felhasznalt hus kezddbetlije/ termék tipusanak kez-
ddbetiije+minta sorszdma.

3.1.Virsli nitrit tartalma

Ot kiilonb6z6 markaji virsli fajtat elemeztiink, amelyek koziil kettd diszné és harom csirkehtisbol ké-
szilt. A kapott eredményeket a 3. dbra mutatja be.
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3. abra

Nitrit koncentrdcio a virsli mintdkban
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A vizsgélt termékek esetén az 4tlag nitrit tartalom 15.2 mg/kg a legnagyobb nitrit tartalmat egy csirkehts-
bol késziilt virsli esetén mértiik (28.3mg/kg) viszont a két legkisebb értéket is ugyanilyen husbol késziilt virs-
linél mértiik. Erdemes megjegyezni, hogy a legdrigabb minta esetén mértiik a legnagyobb nitrit tartalmat.
Valosziniileg azért mértiink alacsony nitrit tartalmat (a tobbi terméktipushoz viszonyitva) mert a virsli tartal-
mazza a legkevesebb hust, ezt inkdabb széjafehérjével vagy zsirral helyettesitik.

3.2. Pdrizsi nitrit tartalma

Ot kiilonboz6é mark4ju pdrizsi fajtat elemeztiink, amelyek koziil harom diszné és ketté csirkehtisbol ké-
sziilt. A kapott eredményeket a 4. dbra mutatja be.

8

b

s

]

[
[=]
L

]

[
=
i

Mitrit koncentracié [mg/kg hus)
n

=

- 7
D/P1 D/P2 D/P3 Csra Cs
Mintak
4. dbra
Nitrit koncentrdcio a pdrizsi mintdkban
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Ebben az esetben az dtlagos nitrit koncentracié 22.7 mg/kg, két minta esetén alacsony értéket mértiink mig
a tobbi hdrom esetén a nitrit koncentracié nagyobb volt, mint 30mg/kg. Ebben az esetbe se volt semmilyen
korrelaci6 a termék 4rra és a nitrit tartalma kozott.

3.3. Szaldmi nitrit tartalma
Osszesen 10 szaldmi mintat vizsgdltunk, mindegyik disznShiisbol késziilt. kapott eredményeket a 5. dbra

mutatja be.
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5. 4bra
Nitrit koncentrdcio a szaldmi mintdkban
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A szaldmi mintdk esetén kaptuk a legérdekesebb eredményeket. Ot minta esetén a kimutatdsi hatdr alatt
volt a nitrit koncentraci6 valoszinli hogy ezen markak/tipusok esetén mas tartositoszert alkalmaznak. A
madsik Ot minta esetén az 4tlag nitrit tartalom 27.8mg/kg volt tehat magasabb mint a parizsi esetén. Itt mértiik
a legnagyobb nitrit értéket is a 10-es minta esetén ez 42.1 mg/kg volt. Ez az érték kozel van a megengedett
hatarértékhez.

3.4. Préselt sonka nitrit tartalma

Ot kiilonbozé markaju sonka fajtat elemeztiink, amelyek koziil hdrom diszn6 és kettd csirkehuisbol ké-
sziilt. A kapott eredményeket a 6. dbra mutatja be.
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6. abra
Nitrit koncentrdcio a sonka mintdkban

Az atlag nitrit tartalom 15.7 mg/kg kicsivel nagyobb mint a virsli mintdknal. A sonka esetén a legdragabb
(3-as minta )termék tartalmazta a legkevesebb nitritet , de hasonl6 aruju 5-6s minta esetén viszonylag magas
nitrit koncentraciét mértiink.

4. KOVETKEZTETESEK

A kutatasunk soran 25 kiilonboz6 tipust htistermék nitrit tartalmat hataroztuk meg spektrofotometrias
eljaras segitségével. E16sz0r vizes extrakcio segitségével kinyertiik a nitritet majd ezt egy azo festék formajaba
mértiik.

Ot minta esetén nem sikeriilt nitrit koncentraciét meghatdrozni. A fennmaradé hiisz esetén a kapott nitrit
tartalom atlaga 20.3 mg/kg a legmagasabb mért érték pedig 42.1mg/kg. Minden esetben a mért koncentracid
kisebb volt, mint a megengedett hatdrérték. A csirkehiisbdl késziilt termék nitrit tartalma alacsonyabb volt
(16.1 mg/kg ) mint a diszn6huisbdl terméké (22.7 mg/kg ). Nem taldltunk korrelaciét a histermék arra és nitrit
tartalma kozott. Azonos tipusu terméket vizsgdlva megéllapithatjuk, hogy a nitrit tartalom atlag koriili szérasa
magas. Valosziniileg a gyartas soran felhasznalt nitrit mennyisége nem a termék tipusatdl, hanem az adott cég
altal hasznalt recepttdl fiigg.

Ha eltekintiink azokt6l a szaldmi mintaktdl, amelyekben nem tudtunk nitritet kimutatni akkor megéalla-
pithatd, hogy ezek tartalmazzak 4tlagba a legtobb nitritet. Ezutdn kovetkezik a parizsi majd szinte azonos nitrit
tartalommal a sonka és a virsli Elmondtatd, hogy a vasarolt termékek nagy részében alacsony nitrit tartalmat
mértiink, igy ezek biztonsaggal fogyaszthatok.
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Kivonat

Tobb kutatds terjedt ki az évek folyamdn a vas(Il)-komplexek biologiai aktivitdsdnak a feltdrdsdra, al-
kalmazzdk analitikai és biokémiai reagensként, gombaellenes, antibakteridlis szerként. Ipari alkalmazdsra ta-
laltak gyogyszerek és mezégazdasagi vegyszerek szintézisében.

A dolgozatom célja, kiilonbozé a-dioximokkal és kiilonbozd aminokkal képzett Fe(Il)-komplexek eldal-
litdsa volt.

Az eléallitott Fe(ll)-komplexeket tobb vizsgdlatnak vetettiik ald. Mikroszkdpos és elektronmikroszkopos
(SEM) vizsgdlatokkal a komplexek feliiletét vizsgdltuk. UV-Vis, infravords (IR) és tavoli infravoros (FIR)
spektroszképidval a szerkezetek felépitését és integritdsdt kovettiik nyomon. Termoanalitikai (TG) mérések a
komplexek stabilitdsdt mutattdk meg, valamint a bomldsi mechanizmusukra enged kovetkeztetni. Porrontgen
diffrakcios (XRD) mérések a vizsgdlt anyag kristdlyossdgdt hatdroztuk meg. Mossbauer mérések a komplexek-
ben jelenlevé Fe(ll) jelenlétét és spin-dllapotdt mutatta meg.

Kulcsszavak: vas(Il)-komplexek, dioximok, elektronmikroszkép, porrontgen diffrakcié, Mdossbauer
spektroszkdpia, termikus analizis, IR-spektroszkoépia, UV-Vis spektroszkdpia

1. Bevezeto
Az oximok a leggyakoribb és legszélesebb korben elismert nitrogéntartalmu bioldgiai hatéanyagok,
amelyek sokrétii biologiai és farmakoldgiai alkalmazassal rendelkeznek. Ezeket a hidroxi-imin-szarmazékokat
gombaellenes, antibakteridlis, antioxidans, gyulladasgatlo €s rakellenes hatasuk miatt tartjdk szimon [1]. Tobb
aromads dioxim is antimikrobidlis hatdssal rendlekezik. Bizonyos dioximok gombadld hatastak, foképpen no-
vények gombas fert6zései esetén alkalmazzak [2]. I. Babahan és tarsai aromas vic-dioxim szdrmazékokat szin-
tetizaltak és komplexeket allitottak eld atmenetifémekkel, amelyek bizonyos Gram-pozitiv baktériumok és
¢élesztégombak ellen mutattak aktivitast [3]. A dioximok régota ismertek ligandumként valo alkalmazasukrol
egyes komplexalasi reakcidkban. Az oxim és dioxim ligandumok vas(II)-komplexei jelentds alkalmazésra ta-
l4ltak az analitikai kémidban a vas(II) ionok meghatirozdsara [4]. Tovdbba alkalmazzdk kontrasztanyagként
magneses rezonancia képalkotashoz. Egyes vaskomplexek katalitikus, daganatellenes €s antimikrobialis akti-
vitasukrdl is ismertek [5]. Tobb ilyen komplex ipari alkalmazasra talalt, gyogyszerek és mezdgazdasagi vegy-

szerek szintézisében.

2. Vas-komplexek eléallitasa

Vas(Il)-komplexeket allitottam el6 a-dioximok és aminok segitségével. Két dioximot hasznaltunk fel,
elsdsorban harom vas-komplexet llitottunk eld fenil-metil-dioximbdl, majd hat darabot metil-butil-dioximbdl.
Mindegyik vas-komplex esetében kiilonboz6 aminokat adtunk hozza.

Kétnyaku lombikokba mértiik ki az aldbbiakat: metil-butil-DioxH; (2 mmol) és metanol. Elegyités utdn
minden lombikba adagoltunk még FeSO4-7 H>O-t (1 mmol), vizet és katalitikus mennyiségben C-vitamint. Az
oldatoknak sotét-vords szine lett. Minden kapott elegyhez kiilonb6z6 aminokat adagoltunk.

Az elkészitett oldathoz CO,-ot buborékoltatunk iners gazként. Az oldatokat vizfiirdore helyeztiik, visz-
szafolyds-hiitovel lattuk el, és melegitettiik 3 — 4 6rdn keresztiil, majd egy napot allni hagytuk. Ezutin az
oldatokat vakuumsziiréssel izolaltuk, {ivegszalas sziird segitségével lesziirtiik, és mostuk metanol-viz
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keverékével. Mindegyik oldat esetében a szilirlet voros és a csapadék sotét-voros lett. Egyes esetekben a sziir-
letet még egy par napig allni hagytuk, minek hatdséara a kivalt terméket ismételten izoldltuk. A kapott szilard
termékeket szdritottuk, majd lemértiik.

H3C\ H,C——CH,
/C— C\ H,C——CH3
HO N N— OH ' F.eS.O4. CO; ners gaz,
C-vitamin jelenlétébe, 100 °C, 4 6ra

+ - H,S0;

H

N

H3C——CH,
2
1. dbra

_'I\

N
HaC S HC—CHp
: /
-£-¢ H,C——CHj
e X
NS
Fie H

\ i/

C—i-C

H,C—CH, !  CHs

N

Fe(metil-butil-DioxH ),(difenil-amin), eldadllitdsi reakcidja

3. Mérési eredmények és feldolgozasuk

3.1. Eloallitott anyagok mikroszkopos elemzése

A mikroszképos elemzés megmutatja, hogy a kapott vas-komplexek kristalyos vagy amorf anyagok, A
feliileti jellemzdk azonositasara is alkalmazzak.

1. Tablazat. Vegyiiletek mikroszk6pos elemzése sordn nyert adatok 6sszegzése

Sorszam Vegyiilet Molekulatémege Mikroszképos ellemzése
(g/mol)
1 Fe(fenil-metil-DioxH),(imidazol), 546,36 Apré6 hiaromszog alapt
vordses-barna kristalyok
2 Fe(fenil-metil-DioxH), 612,59 Apr6 haromszog alapt
(diizopropil-amin), voroses-barna kristdlyok
3 Fe(fenil-metil-DioxH)» 578,37 Szabdlytalan apré voros alakd
(1-H-1,2,4-triazol-amin), képzddések
4 Fe(metil-butil-DioxH), 708,68 Hosszd haromszog alapi barna
(difenil-amin) hasabok
5 Fe(metil-butil-DioxH)» 534,44 Héromszog alapt sotét-barna
(2-metil-imidazol), hasabok
6 Fe(metil-butil-DioxH)2 628,72 Apr6 haromszog alapu soététbarna
(n-butil-amin); hasabok
7 Fe(metil-butil-DioxH)» 586,61 Hosszti haromszog alapi
(2-amino-4-metil-piridin); vOroses-barna hasabok
8 Fe(metil-butil-DioxH), 556,48 Hosszd haromszog alapud
(3-pikolin)» sotét-barna hasabok
9 Fe(metil-butil-DioxH)» 538,39 Hosszi haromszdg alapu barna
(1-H-1,2,4-triazol-amin); hasabok
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3.2. Eléallitott anyagok elektronmikroszkopos vizsgalata

A pasztaz6 elektronmikroszkép (SEM) dgy készit képeket, hogy a mintat egy fokuszalt elektronsugér-
ral vizsgdlja, amelyet a vizsgdland6 minta teriiletén pasztaznak. Ilyen tipusd elektronmikroszképos vizsgala-
tokat végeztiink a [Fe(metil-butil-DioxH),(n-butil-amin),] anyagrol. Az kiilonbozoé kozelitésekrél megallapit-
hatjuk azt, hogy a vizsgélt minta egy amorf anyag, nincsenek kristalyok jelen benne. Jelen esetben szabalytalan
formdju alakzatokat latunk. Ez a vizsgdlat aldtdmassza amit a rendes mikroszkép alatt latunk, ami nem méds,
minthogy az anyagban nincsenek jelen kristalyok, tehat nem lehet kristdlyos anyag. Az anyag porrontgen diff-
rakcids (XRD) mérése is megmutatta azt, hogy az anyag amorf (lathaté a 4. abran).

S8 rm 11 48 SEI

18 mm

2. abra
[Fe(metil-butil-DioxH ):(n-butil-amin), ] elektronmikroszkopos vizsgdlatai
1920000 )
1910000
@ 1900000
=
2
S
1890000
1880000
1870000
-30 =20 -10 0 10 20 30 40
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3. dbra

[Fe(metil-butil-DioxH )(n-butil-amin),] Mossbauer-spektruma
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Mossbauer mérések alapjan a komplexekben jelen levé vas oxidacids és spin allapotara lehet kdvetkez-
tetni, valamint az eldéallitott komplexek tisztasagi fokara. A [Fe(metil-butil-DioxH),(n-butil-amin),] komplex
esetében egyértelmiien kivehet6 a kivant kis-spinii Fe(II) komponens jelenléte, valamint egy nagy-spini Fe(II)
is. Kis-spinii Fe(II) komponensnek a legnagyobb a jelenléte a komplexben. Mindketten izomer eltolodast okoz-
nak. Emellett kivehet6, hogy kevesebb mennyiségben nagy-spinii Fe(IIl) is jelen van a komplexiinkben. Ennek
jelenléte a még eldallitasi folyamatban alkalmazott alkoholos oldatoknak kdszonhetd. Fe(IIl) jelenléte miatt
meg tudjuk allapitani, hogy a komplex el6allitasa nem lett 100%-0s, mivel abban az esetben csupan Fe(II)
lenne jelen a vizsgalt komplexben. Azonban a Fe(Ill)-bol sokkal kevesebb van, mint Fe(Il) komponensbdl,
amely a komplex szintézisének sikerére utal, mivel normal koriilmények mellett nem lehet tokéletes eldalli-
tasra szamitani, csupdn teljesen sterilizalt és zart koriilmények mellett.

3.3. Porrontgen diffrkaciés (XRD) mérések

Meérések soran azt vizsgaltuk, hogy az eldallitott szilard vegytiletek kristalyosak vagy amorfok. A vas-
komplexek éltaldban amorf anyagok a vas jelenléte miatt, amelyet a kikristdlyositds médja is befolydsolja. A
[Fe(metil-butil-DioxH),(difenil-amin),] egyértelmiien kristalyosnak bizonyult, a tobbi altalam eldallitott
anyag mind amorf. Ez az eredmény megfelel az pasztaz6 elektronmikroszképos (SEM) vizsgélatnak, ahol a
[Fe(metil-butil-DioxH),(n-butil-amin),| egy amorf anyag tulajdonségait tiikrozte, nem latszodott az anyagban
kristalyok jelenléte. Két diffraktogramot lehet latni a 4. dbrdn, amely szemlélteti kristdlyos és amorf anyagok
altal adott jelek kozotti kiilonbségét.

2203-Fe(Me-Bu-DioxH)2((n-Bu)2NH)2

3000

600

2000

400

1000

Position [*2Theta] (Copper (Cu)) Position [*2Thetal (Copper (Cu)

4. abra
Fe(metil-butil-DioxH ),(difenil-amin), és Fe(metil-butil-DioxH )»(n-butil-amin); diffraktogramja

Termikus analizis
Termogravimetrids vizsgalatokat (TGA) végeztiink, amelyben a minta toémegének a véltozasit mérik az
id6 fiiggvényében ndvekvd homérséklet mellett. Ez a mérés informaciot nyujtott a fizikai jelenségekrdl, (pl.
fazisatalakulasokrol, abszorpciorol, adszorpciorol és deszorpeiorol), valamint a kémiai jelenségekrol (pl. ke-
miszorpcid, hébomlas ¢€s szilard-gaz reakciokat). A komplexek hobontasa 3 1épésben zajlédott le, pontositva
1. 1épésként az egyik difenil-amin, 2. 1épésben mindkét kapcsolddo dioxim, 3. 1épésben a megmaradt difenil-
amin valt le. A mérések végén vas-oxid maradt meg. Ez a jelenség az 5. abran is megtekinthetd, valamint a

kiértékelése a 2. tablazatban.
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5. dbra
Fe(metil-butil-DioxH ),(3-pikolin), hébomldasa
2. Tablazat. [Fe(metil-butil-DioxH)»(3-pikolin),] termikus analizisének eredményei
m/m Szazalék Szazalék Hoémérséklet
TG (%) (gyakorlati) (elméleti) (o)
Stabilitas | Am =0 99 41,9
I. 1épcsé | Am; = 3-pikolin 90 10 16 176,4
I1. 1épcsé | Am, = 2-dioxim 31 59 56 198,59
I1I. 1épcsé | Ams = 3-pikolin 17 14 16 647,14

¢ DTG: 191,19 °C-ndl hirtelen tomegvaltozas tortént
e DTA: 194,56 °C-nél egy endoterm csucsot figyelhetiink meg (molekula oxigén tartalma elinditja az €gést)

3.4. Infravoros spektroszkopia

Az infravords spektroszkdpia a gerjesztett molekuldk rezgési dllapotain alapul. A molekuldk funckiés
csoportjai jellemzden mindig ugyanabban a frekvenciatartomanyban nyelik el az infravords sugarzast. Az ana-
litikai infravoros tartomanyd méréseket egy ATR modullal ellatott FT-IR-spektrofotométerrel végeztiik. A
kozép IR mérések konkrét tartomanya 4000 — 400 cm™, valamint a tavoli IR méréseknek 600 — 100 cm™.

FT-IR vizsgalatok minden komplex esetén kimutattak a dioxim szerkezetére jellemzo abszorpcids csu-
csot 1650 cm™ koriil, amely a C=N kotés jelenlétét mutatja ki. Fontos adatokat adtak meg a tavoli infravoros
mérések is, ahol az 520-560 cm™ kozotti csticsok a Fe-N kotéseket igazolja. Ez azt jelenti, hogy sikeresen
megvaldsultak az aminok nitrogén molekuldjanak és a vas kozotti kotések.
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3. Tablazat. IR-spektrumok kiértékelése (intenzitasok jelolések: Gy — gyenge, K — kozepes, E —erds)

Vizsgalt anya- Hulldmhossz (cm™!)
gok Kotéstipusok
Vo-H VN-H Vc-H Vc=N dcHs dcm2 VN-OH VN-O To-H | YC-H | VFe-N ON-
Fe-N
Fe(fenil-metil-
DioxH) 3582E | 3156K | 058 1645E | 1444k | 1375K | 1235k | 1106 | 952k | /20 521 374K
A2 2973E 696K | 565 K
(imidazol),
Fe(fenil-metil-
. 3056
Dl.(.)XH)z . 3433E | 3205K 3033 1648E 1444E 12351615 1233K 1105E | 949E 6?59]( 5281(
(diizopropil- 2994E
amin);
Fe(fenil-metil-
. 545
DioxH), 1373 740
. - 3206K | 2926E | 1646E | 1443K 1234K | 1105E | 952E 553 362 K
(l—H—l ,2,4—tr1a— 1354K 696E 563 K
zol-amin);
Fe(metil-butil- 2957 151114 741 532
D1'oxI—.I)2 ' - 3216K | Hooop | 1589K 11K 1307K | 1242K | 101K | 932K | oo0n | o g | 392K
(difenil-amin),
Fe(metil-butil- 2954 1648 553
DioxH),(2-me- - 3200K | 2926 625k | 149K | 1380K | 1I80E | 1097E | 95TE | 740K | o0 | 399K
til-imidazol), 2858E
Fe(metil-butil- 1630G
DioxH)2 - - 2954E v - - 1182K | 1015E - - 551K | 381K
(n-butil-amin),
Fe(metil-butil-
DioxH), 2954 1644E 137713 744 553
(2-amino-4-me- - 3166K 2859F 1557K 1455K 30K 1181K 1103K | 961K Gy s61 K 376 K
til-piridin),
Fe(metil-butil- 1646E
. 2955 1456G 1379G 1180G 1105G 960 745 553
DioxH), - - 1558G 381 K
) - 2868E y y y y Gy Gy 561 K
(3-pikolin), Y
Fe(metil-butil-
DioxH), 295726 | 164816 554
(1-H-1.2.4-tria- - 3196K | T o M 1448K | 1377K | 1182K | 1105K | 910E | 744K | o o' | 382K
zol-amin),

3.5. UV-Vis vizsgalatok

UV-Vis tartomanynak az elektroméagneses szinkép 200—780 nm kozo6tti hullimhossz tartomanyt nevez-
ziik. Az UV-Vis spektrometria az atomok legkiilsé elektronjainak gerjesztésével kapcsolatos, amelyek részt
vesznek a molekulak képzddésében. Az UV-Vis vizsgalatokbol szerzett eredményekbdl, nevezetesen az ab-
szorbancia értékeinek, valamint a puffer-oldatoknak ismert pH értékeinek koszonhetden kiszamolhato a vizs-
galt anyagok savassigi dllanddjanak az értéke is. A savassdgi dlland6 (K,) kiszdmitdsdhoz sziikséges Ossze-
fiiggések:

_ [AT)[HY]
K, = S (D
lgK, = lg[H*] + 1g 1] )
g a g g[AH]
[a~ [AH] A-Amax
PKa = —lgK, =pH — g =pH + g = =pH +1g Amin—A )

Ahol: A — abszorbancia a vizsgélat sordn egy adott pH-ndl; Am.x — a maximélis abszorbancia a felvett
gorbék kérdéses savjin; Amin — a minimdlis abszorbancia a felvett gorbék kérdéses sdvjan.

UV-Vis vizsgalat segitségével a dioximbdl val6 protonok tdvozasat lehet vizsgdlni és a deprotondldsa
torténik meg az illeté bazikus kdzegben.
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4. Tablazat. UV-Vis vizsgélatok eredményei és savassagi allandoé értékei

Vegyiilet neve pH A (nm) A pKa Ka
12,1 4825 0,154
Fe(fenil-metil- 11,31 484.5 0,135 10.63907 2,295-10°!!
DioxH)»(imidazol), 10,48 4845 0,117 ’
8,93 4825 0,088
8,93 491,5 0,071
Fe(fenil-metil- 9,71 491,5 0,06 L415-101
DioxH),(diizopropil- 11,31 491,5 0,053 10,8491 ’
amin)» 12,1 491,5 0,046
12,97 491,5 0,02
Fe(metil-butil- 12,97 271 0,294 2,837-10°12
DioxH)» 12,1 272 0,174
(n-butil-amin), 11,31 272 0,109 11,54708
8,93 272 0,09
o 12,97 268 0,54
Dokt i 4. 2.1 274 0,244 HLBOST 1y 553102
metil-piridin), 11,31 274 0,175
9,71 274 0,136

4. Kovetkeztetések
Célunk az volt, hogy 1j kiillonb6z6 Fe(Il)-komplexeket allitsunk eld. Eléallitottunk Fe(dioxim),(amin),

tipusu komplexeket. Ezeknek vizsgaltam a feliiletiiket és szerkezetiiket kiilonbdzé modszerekkel, mint példaul:
mikroszkopos és elektronmikroszkdpos vizsgdlat, UV-Vis, infravords (IR) és tavoli infravoros (FIR) spektro-
szkdpia, termoanalitikai mérés, porrontgen diffrakcid, valamint Mossbauer-spektroszkdpia A vizsgélatok be-
bizonyitottak, hogy az eléallitott komplexek az altalunk feltételezett szerkezettel és tulajdonsagokkal rendel-
keznek. Ebbdl lekdvetkeztethetjiik, hogy az eldallitasok sikeresek voltak.

Sajnos nem sikeriilt idoben a Fe(II)-komplexek bioldgiai aktivitdsat mikroorganizmusokkal szemben

vizsgalnunk, ezt jovObeli célnak tiiztiik ki. Varhatoan bioldgiai szempontbol jelentdsek, antibakterialis hatdssal
rendelkeznek.
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