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Napjaink igen fontos szintézisei kdzé tartoznak tiszta enantiomerek nagytételben torténd
eldallitasai, kornyezetkiméld és gazdasagos modon. Munkank soran a cisz-permetrinsav ((%)-
2,2-dimetil-3-cisz-(diklor-vinil)-ciklopropankarbonsav, CPS) reszolvéalasaval foglalkoztunk.
A miiveletet két kiilonbozd reszolvalo agens hasznélatdval ((R)-1-feniletil-amin (FEA) és (S)-
2-benzilamino-1-butanol (BAB)) végeztik. Az enantiomerek elvalasztasat szuperkritikus
szén-dioxid (scCO;) oldoszerben, az un. modositott Pope—Peachy eljaras szerint kétféle
diasztereomer soképzésen alapulod reszolvaldsi modszerrel végeztiik. Az Gn. vakuumos eljaras
soran a reszolvald szert félekvivalens mennyiségben adjuk a racém anyaghoz egy szerves
oldoszerben, majd az oldoszer vakuumban valo eltdvolitdsaval nyert szilard mintat egy
nyomasallé reaktorba mérjiik. A masik, un. in situ soképzési modszer szerint a racém anyagot
¢s a kiralis reagenst kozvetleniil, olddszer hasznalata nélkiil mértiik 6ssze a reaktorba, szintén
félekvivalens mennyiségben. A diasztereomer soképzés ebben az esetben tehat szuperkritikus
szén-dioxid atmoszféraban tortént. A reaktortér szén-dioxid fazisabol kiilonbdzo
1d6kozonként mintdkat vettiink. A mivelet végén a szabadon maradt enantiomerkeveréket
alland6 nyomasu szén-dioxid aramban tavolitottuk el, az oldhatatlan diasztereomer sokat
pedig szilard formdban nyertiik ki. A mintdk optikai tisztasdganak megallapitasara kiralis
gazkromatografids elemzést hasznaltunk.

A vizsgalt reakcioidd-tartomanyban (1-170 6ra) FEA hasznalatakor a vakuumban késziilt
mintdk esetében latunk hatékony elvalasztast (raffindtumban 83%, 44 oOranal rovidebb
reakci6idonél), mig in situ sOképzéssel hosszu 1d0 utdn is igen csekély a reszolvalas. BAB
reszolvald szert hasznalva, az extraktumban a legnagyobb enantiomer tisztasagot szintén a
vakuumos mintael6készités alkalmazasaval érhetjiik el, a raffindtum enantiomer tisztasaga
pedig 90%. A CPS-FEA rendszerrel szemben azonban BAB reszolvalo szert hasznalva az
oldoszermentes, in situ technikaval is hatékony elvalasztast érhetiink el (raffinatumban 66%,
92 oOra utan).

A diasztereomer sok rontgen-pordiffrakcios (XRD) felvételeit vizsgalva a CPS-BAB
rendszernél az olddszerben megképzett diasztereomer s6 diffraktogramja nem egyezik meg az
adatbazisban  fellelhetd  (egykristaly  felvételb6l  visszafejtett) — diffraktogrammal.
Feltételezésiink szerint az eltérés oka a vakuumbeparléds soran érvényesiild kinetikus kontroll.
A hosszu idejli in situ s6képzés soran feltehetdleg termodinamikus kontroll érvényesiil, az igy
képzodott diasztereomerek diffraktogramjai megegyeznek az egykristalybol visszafejtett
referencia felvételekkel.
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