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(54) Zplsob piipravy katexu na bazi sulfonovaného

3-fenogiypropylsilikagelu

Zpisob piipravy katexu spodiva v tom,
Ze na 3-fenoxypropylsilikagel se plusobi
pfimo kyselinou sirovou o koncentraci
20 - 100 % pit teplotéch O - 60 OC po dobu
5 minut do 1 m¥sice za piipadné piitomnos-
ti inertniho- rozpoustédla. Stupen sulfonace
a tim i iontovyménnd kapacita v rozmezi cca
0,05 = 1,2 miligramekvivalentu na gram sor-
bentu se reguluje pomoci koncentrace, tep-
loty a doby pisobeni kyseliny sirové.
Silikagelovy nosid zaruduje dostatednou
mechanickou pevnost niplné kolony a prak-
ticky vyluduje botndni.S vyjimkou silng
alkalické oblasti je sorbent také dosta-
tedn& hydrolyticky stabilni.
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Vyndlez se tykd zplsobu piipravy katexu na bdzi sulfonované-

ho 3- fenoxypropylslllkagelu.

Pr1 chromatograflckem d&leni celé rady poldrnich ldtek se
s tispéchem pouZivd sorbent nesouci kladné nabitou ionizovatelnou
skupinu, tj. katex. Své uplatnéni nachdzi nejen p¥i déleni nizko-
molekuldrnich elektrolytt, ale i pfi separaci celé Fady biologic-
kych a biochemickych prepardtti, jako nap¥iklad aminokyselin, pep-
tidt, a pod. Doplnuje tak vhodnym zpisobem jinak relativné univer-
sdlni sorbenty pro prdci v reverzni fézi, kdy séparace probihd
predev$im na bdzi hydrofﬁbnich interakci. P¥i chromatografii na
ionexovém nosidi se uplatﬁuji vzdjemné interakce vice &i méné
kladné a zdporné nabitych skupin. éastim po¥adavkem (ne vsak nez-
bytnym) pritom je, aby ionex m&l co nejvétsi polet ionizovatel-
nych skupin tak, aby se pokud moZno neuplatﬁovaly jiné separaéni
principy neZ iontového ptvodu. Jako vychozi suroviny pro p¥ipravu
ienexu se‘vétéinoﬁ pouzivaji razné syntetické polymerni prysky¥i-
ce jako nap¥iklad polystyren, které pro téely piipravy silného
katexu jsou zpravidla substituovdny sulfoskupinou. Sulfoskupina
je na matrici vdzdna napiiklad plisobenim kyseliny chlorsulfonové
nebo oxidu sirového. Vyhodou katexovych prysky¥ic je relativné
znaénd iontovyménnd kapacita, nevyhodou miZe byt jejich botndni

nebo i chemickd nestabilita.

Uvedené nevyhody odstranuje priprava katexu na bdzi sulfono-

vaného 3-fenoxypropylsilikagelu podle vyndlezu.

Zptisob pripravy katexu podle vyndlezu spoéivé v tom, Ze na
3-fenoxypropy15111kagel se plsobi primo kysellnou sirovou e konw
centraci 20 - 100% pt?i teplotdch O - 60 C po dobu 5 minut do

1 mésice za pripadné pritommnosti inertniho rozpoustédla.

Vyhody zpGsobu podle vyndlezu jsou v tom, %e stupen

sulfonace a tim i iontovyménnd kapacita v rozmezi ca 0,05 - 1,2
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miligramekvivalentu na gram sorbentu se reguluje pomoci koncentra-

ce, teploty a doby plsobeni kyseliny sirové. Neni pritom t¥eba ne-
prijemné a obti¥né prdce s kyselinou chlorsulfonovou nebo oxidem
sirovym. Silikagelovy nosié zaruduje dostateénou mechanickou bev-
nost ndplné kolony a prakticky vyluéuje botndni. S vyjimkou silné
alkalické oblasti je sorbent také dostateéné hydrolyticky stabilni.

Sulfonaci lze provddét p¥imo kyselinou sirovou p¥i pokojové
teploté nebo i za chlazeni, piidemZ pro p¥ripravu noside s nizsf
iontovyménnou kapacitou lze sulfonaéni smés s vyhodou tedit inert-
nim ¥edidlem nap¥iklad vodou, alkoholem, acetonem, dioxanem a pod.
PouZit{ napi¥iklad methanolu je zv1ds$t dtlezité tehdy, kdy% se pra-
cuje se. ztedénou kyselinou sirovou, kterd jiZ pom&rné& hydrofobni
3-fenoxypropylsilikagel nesmaéi. Prdce za chladu eventudlné za
chlazeni se doporuduje tehdy, chceme-1li pii dalsi reakéni dobé za-
rudit minimdlni atak vychoziho-sorbentu kyselinou sirovou. V pri-
b&hu sulfonace je vhodné zarudit alespon minimdlni nepretrité
promichdvdni reakéni smési. Po ukonéeni reakce je katex oddélen
od zbyvajici sulfona&éni smési nap¥iklad filtraci, centrifugaci ne-
bo dekancf, promyt do neutrdlni reakce vodou, a bud bezprostiednd

plnén do kolony nebo bé&Znym zplisobem usu$en a uskladnén.

V dal$im bude vyndlez bliZe objasnén na nékolika pfikladech,

aniz je na né omezen.

P¥iklad 1

Do reakce byl vzat 1 g 3~fenoxypropylsilikagelu, ktery byl roz-
tfepan s 5 ml koncentrované kyseliny sirové (stoh) (p.a. resp.
ch.&.,obsah min., 96% kyseliny sirové) ve sklenéné, dobte uzaviend
nddobce. Reakéni doba byla 1 tyden p¥i 25 - 30 0C, pridemZz kazdy
den byla sedimentovand &4st suspenze alespon trikrit roztrepdna.
Po uplynufi 1 tydne byl sulfonovany sorbent oddélen od zbyvajici
kyseliny sirové na frité &.4 a odsdty katex byl nejprve na frité
vykryt malym mnoZstvim (ca 5 ml) z¥ed&né kyseliny sirové (1:1)
odsdté bez michdni. Smyslem této operace bylo sni¥it z¥edovaci
teplo p¥i primém styku koncentrované steliny sirové s vodou, a
pfedejit tak pripadnému odhydrolyzovédni jiZ navdzanych sulfoskupin.
Ddle byl produkt promyvdn destilovanou vodou, pridem#Z po kazdém
p¥iddni vody byla suspenze na frité znovu rozmichdna a teprve po
2 aZz 5 minutdch byla voda odsdta. Po vymizeni kyselé reakce fil-

trdtu (univerzdlni pH papirek), nejménd viak po promyti 250 ml vo-
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dy, byl nosi¢ na frité je$té Ukrdt rozmichdn a odsidt s 50 ml ace-
tonu. Po odsdti posledniho podilu acetonu byl produkt na frité
vzduchem prakticky vysu$en a suSeni bylo dokondeno v sugérné pri
100 °c po-dobu 2 hodin. Elementdrni analyzou bylo nalezeno 3,70%

siry, tj. ca 1,06 mval. -SO,H skupin v 1 g sorbentu.

3

Priklad 2 .

Pokus byl proveden analogicky jako v piikladu 1, pouze na sulfo-
naci 1 g 3-fenoxypropylsilikagelu bylo pouzito 50 mi koncentrova-
nérkyseliny sirové. V ziskaném produktu byio stanoveno 3,93% siry,

tj. ca 1,13 mval. sulfoskupin/ 1 g katexu.

Priklad 3

Pro sulfonaci b&lo pouzito 1 g 3-fenoxypropylsilikagelu a 20 ml

96% kyseliny sirové p.a. Reakce probihala p¥i teploté mistnosti

po dobu 1/2 hodiny. Suspenze byla zpracovina obdobné jako v p¥i-
kladu 1. Elementdrni analyza produktu prokizala 3,03% siry, co%

odpovid4 0,87 mval. iontovyménnych skupin/ 1 g katexu.

Priklad 4

Cely pokus byl proveden stejné jako v piikladu 3, pouze sulfonaé-
ni doba byla prodlouZena na 4 hodin&. Takto pripraveny sorbent
obsahoval 3,82% siry a titraéni analyzou bylo prokdzino 1,1 mval,

-S0_H skupin v 1 g suchého sorbentu.

3

Priklad 5

1 g 3-fenoxypropylsilikagelu byl sulfonovdn ve 20 ml koncentrované

kyseliné sirové po dobu 1 hodiny pii teploté 60 °c. Zpracovdni sor-
bentu po sulfonaci bylo stejné jako v prikladu 1 a elementdrni ana-
lyzou bylo nalezeno 2,92% siry, tj. 0,84 mval. sulfoskupin na 1 g

katexu.
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3-fenoxypropylsilikagel byl sulfonovdn tak, Ze na 1 g zdkladniho
sorbentu bylo pouzito 30 ml kyseliny sirové, reakce probihala 4
hodiny p¥i teploté& 15 °c (vodou chlazend lézeﬁ) za nepretrZzitého
mich4ni. Takto piipraveny katex obsahoval 3,32% siry, tj. 0,95

mval. sulfoskupin/ 1 g sorbentu.

P¥iklad 7

1 g 3-fenoxypropylsilikagelu byl sulfonovdn zfedénou kyselimnou
sirovou tak, Ze na lh.ml 96% kyseliny sirové bylo piiddno 6 ml
destilované vody. Reakce probihala 8 hodin pti teploté mistnosti
a v suchém produktu bylo nalezeno 2,49% éiry a iontovyménni kapa-

cita ca 0,71 mval, ma 1 g katexu.

P¥iklad 8 _

" Pokus probihal za stejnych podminek jako v p¥ikladu 7, pouze 1 g
3-fenoxypropylsilikagelu byl pfed sulfonaci suspendovan v 5 ml
methanolu p.a. a pak bylo pridédno 20 ml koncentrované kyseliny si-
rové. Katex obsahoval 3,52% siry, tj. 1,01 mval, skupin _SOBH A

1 g sorbentu.

Priklad 9

Reakce byla vedena stejnd jako v prikladu 7 s tim rozdilem, Ze 1 g
vychoziho sorbentu byl smoden 10 ml methanolu a pak sulfonovan smé&-
si 12 ml koncentrované kyseliny sirové a 8 ml vody. Produkt obsaho-

val 0,35% siry, tj. ca 0,1 mval, -S0_H skupin /1 g katexu.

3
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Zpusob pripravy katexu na bdzi sulfonovaného 3-fenoxypro-
pylsilikagelu,vyznaleny tim, Ze na 3-fenoxypropylsilikagel se
plisobi p¥imo kyselinou sirovou o koncentraci 20 - 100% pii te-

plotdch 0 - 60 °C po dobu 5 minut do 1 m&sice za piripadné pii-

tomnosti inertniho rozpoustédla.
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