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Bevezeto:

A porfirinek fémtartalma, porfinvazas vegyliletek. Sok természetben el6forduld
szarmazékuk fontos élettani szerepet tolt be. Ilyen példaul Fe** ionokkal alkotott
komplex, a hem, ami a vérben torténd oxigénszallitasért felelés. Ugyancsak
porfirinvegyiiletet tartalmaz a fotoszintézisben szerepet jatszé klorofill (Mg**
komplex) illetve a szervezetiink szamara fontos B12 vitamin (Co2+ komplex). A
porfirinvazas vegyiiletek szinesek, hisz 18 elektronos konjugalt rendszert alkotnak. A
vegyiiletcsoport fontossaga miatt érthetd, hogy a vegyészek mar régdta probalkoztak
porfirinek eldallitdsaval.

A hagyomanyos porfirin szintézist korroziv és magas forraspontu oldoszerben, mint
példaul a propansavban végzik. Mas eljarasokban nagy mennyiségii halogénezett
oldoszert alakalmaznak korroziv Lewis-sav katalizatorok jelenlétében. Tovabbi
probléma a mérgezd hatasu oxidaloszerek alakalmazasa a porfirinogén porfirinné valo
alakitasasa soran.

A z061d kémiai modszerrel az 5,10,15,20-tetrafenil-porfirint direkt szintézissel allitjuk
el6 benzaldehidbdl és pirrolbol szilikan, amely a Lewis-saw katalizator szerepét is
betolti. A reaktansok melegitéséhez mikrohulldmu besugéarzast alakalmazunk. A
reakcioban képzddo porfirinogén a levegd oxigénjével reagdlva porfirinné alakul at.

A hagyomanyos melegités id6igényes folyamat, hisz be kell allnia az edény fala, és az
oldat belseje kozotti héegyensulynak. A hoeloszlas egyenetlen, a melegités nehezen
kontrollalhato.

Mikrohullamu besugarzas esetén un. molekularis melegités valésul meg, hisz a
mikrohullamok 4thaladnak az edény falan, és a molekuldk forgasat gerjesztik: a
molekuldk kozti sirlodas miatt torténik melegedés. A modszer elénye, hogy a
héeloszlas egyenletes, a melegités konnyen kontrollalhato, és adott id6 alatt joval tobb
energiat kozol a rendszerrel. Mindezek miatt akar 1000x-es reakcidsebesség-
novekedés is elérhetd, a reakciora szant id6 a toredékére csokkenthetd.

A gyakorlat folyamén az 5,10,15,20-tetrafenil-porfirint fogjuk eldallitani. A porfirin
szén-vaza benzaldehidb6 és pirrolbol alakul ki, nyolc egymast kdvetd elektrofil
szubsztitucioval, melynek eredményeként nyolc 0j szén-szén kotést hozunk 1étre. Bar
a termék még nem egy porfirin, csak egy porfirinogén, melyben a pirrol egységeket
metilén csoportok kotik dssze, a porfirinogén oxidacioval porfirinné alakul, ami egy
18-elektronos konjugalt rendszert alkot. A reakcié a hagyomanyoshoz képest joval
gyorsabban jatszodik le, raadasul oldoszerre sincs sziikség.
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Sziikséges vegszerek: 1 6ra
Benzaldehid 0,43 ml Xn (artalmas)
Pirrol 0,30 ml
Szilika 0,65¢g
Etil-acetat 15 ml F (fokozottan tiizveszélyes), Xi (irritalo)
Eszkozok:

F6z6pohar (50ml), oraiiveg, fecskendd, konyhai mikrohullami siitd, féz6pohar
(100ml), oraiiveg, tdlcsér, redds sziirdpapir, kiivetta, VRK-lap

Munkavédelem:
Az etil acetat és a hexan gyulékony, ne hasznaljunk kozeliikben nyilt langot! Ne 1élegezziik
be a szilika porat és a benzaldehid és a pirrol gdzeit. A pirrol és benzaldehid irritalhatja a
bort. A reakcidedény forro lehet a konyhai mikrohullamt siitébdl valo kivételkor.

Gyakorlati munka:

1.

Keverjiink 6ssze 0,43 ml benzaldehidet és 0,3 ml pirolt egy 25 ml-es
fézOpoharban. Mérjiink hozza 0,65 g szilika gélt, és livegbottal kevergessiik addig,
amig a reakcidelegy egyenletesen nem fedi a szilikat.

Tegylink oOraiiveget, a fozépoharra, majd helyezzilk a mikrohulldmu siit6be.
Melegitsiik 10 percig, 2 perces szakaszokban

A reakcio befejeztével hagyjuk lehiilni a mintat, majd adjunk hozza 15 ml etil
acetatot. Szurjik le a szilikat.

Vékonyréteg kromatografia: Végezziink vékonyréteg kromatografiat 7:1
hexan/etil acetat futtatoeleggyel. A termék piros foltja fut a leggyorsabban,
R=0,46 koriil varhato. A tobbi szennyezd 0-0,3 R értéknél lathato.

A gyakorlat K. M. Doxsee, J. E. Hutchison, Green Organic Chemistry, University of
Oregon, “Microwave synthesis of 5,10,15,20-tetraphenilporphyrin” c. kisérletén alapul.
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Ellen6rzoé kérdések
[rja fel a gyakorlaton elvégzett reakci6 egyenletét!
Hozzon példat porfirinvazas vegyiiletekre a természetben!
Mi az eldnye a mikrohullamu melegitésnek a hagyomanyos melegitéshez képest?
Milyen tipusu reakcio a szén-szén kotések kiépiilése?
Mi a szerepe a szilikanak a reakcidban?
Miért vizsgalhatjuk a terméket lathato spektroszkopiaval?
Milyen elényei vannak a ,,z6ld” eljarasnak a hagyomanyoshoz képest?

Milyen modszerekkel vizsgaljuk a terméket?
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