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Udelom rie$enia je delenie okta-O-acetyl-
-e¢-D-glukopyranozylamin-g-D-glukopyrano-
zidu a okta-O-acetyl-g-D-glukopyranozyl-
amin-g-D-glukopyranozidu. Uvedeného ule-
lu sa dosiahne tak, Ze zmes okta-O-acetyl-
-a-D-glukopyranozylamin-g-D-glukopyrano-
zidu a okta-O-acetyl-g-D-glukopyranozyl-
amin-g-D-glukopyranozidu sa deli selektiv-
nou kry3talizdciou v etanole tak, Ze sa pri-
pravi roztok obsahujdci 1,5 aZ 1,9 % hmot.
zmesi okta-O-acetyl-a-D-glukopyranozylamin-
-8-D-glukopyranozidu a okta-O-acetyl-g8-D-
-glukopyranozylamin-g-D-glukopyranozidu
v 94 aZ 96 % obj. vodného etanolu zahriatim
na teplotu 55 aZ 60 °C, ktory sa ochladi na
teplotu 15 aZ 25 °C, nechd vykrystalizovat
okta-O-acetyl-¢-D-glukopyranozylamin-§-D-
-glukopyranozid, z materského lihu sa po
zahusteni pripravi roztok obsahujlci 25 aZ
30 % hmot. zmesi nevykrystalizovaného ok-
ta-O-acetyl-a-D-glukopyranozylamin-3-D-
-glukopyranozidu a okta-O-acetyl-g-D-gluko-
pyranozylamin-g-D-glukopyranozidu v 94 aZ
96 % hmot. vodného etanolu zahriatim na
teplotu 55 aZ 60 °C, ktory sa ochladi na tep-
lotu 15 aZ 25 °C, a nechd vykry$talizovat ok-
ta-O-acetyl-g-D-glukopyranozylamin-g-D-glu-
kopyranozid.
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Vyndlez sa tyka spdsobu delenia okta-O-
-acetyl-¢-D-glukopyranozylamin-g-D-gluko-
pyranozidu a okta-O-acetyl-g-D-glukopyra-
nozylamin-g-D-glukopyranozidu,

Na pripravu okta-O-acetyl-¢-D-glukopyra-
nozylamin-g-D-glukopyranozidu sa vyuZiva
transglykozylatnd reakcia g-D-glukopyrano-
zylaminu; transglykozyldciou vznikly «-D-
-glukopyranozylamin-g-D-glukopyranozid sa
O-acetyluje a z reakénej zmesi sa izoluje
kryStalicky okta-O-acetyl-a-D-glukopyrano-
zylamin-g-D-glukopyranozid []. E. Hodge, B.
F. Moy: ]J. Org. Chem. 28, 2784 (1963)];
Struktiara per-O-acetyl-e-D-glukopyranozyl-
amin-g-D-glukopyranozidu sa vyrie$ila len
neddvno pouZitim 'H- a 3C-n. m. r. spekiro-
skopie [G. T6th, 1. Pintér, J. Kovacs, A. Mes-
sner, W. Dietrich: J. Carbohydrates - Nucleo-
sides - Nucleotides 5, 225 (1978)]. Trans-
glykozylatnou reakciou g-D-glukopyranozyl-
aminu moZno pripravit i g-D-glukopyrano-
zylamin-$-D-glukopyranozid, ale izolécia to-
hoto diglukézylaminu z reakénej zmesi po
transglykozylédcii je znatne komplikovana a
autori préace neziskali prisluSny krystalicky
okta-O-acetylderivat [P. Brigl, H. Keppler:
Z. Physiol. Chem. 180, 38 (1929)]. L. Wright
a L. Hartmann delili selektivnou krystalizé-
ciou per-O-acetylderiviaty galaktitolu, idito-
lu a talitolu [L. Wright, L. Hartmann: ]J.
Org. Chem. 26, 1588 (1961)]. H. S. Isbell a
H. L. Frush popisali delenie niektorych di-
glykozylaminov selektivnou Kkry$talizaciou
ich acetylderivatov [H. S. Isbell, H. L. Frush:
J. Org. Chem. 23, 1309 (1958]]. H. Paulsen
a K. W.. Pflughaupt zhrnuli doteraj$ie vy-
sledky vyskumu a glykozylaminoch v mono-
grafii [H. Paulson, K. W. Pflughaput, W. Pig-
man, D. Horton (Ed.): The Carbohydrates,
Academic Press, I. B, 881 (1980)].

Uvedené nevyhody odstraiiuje v podstat-
nej miere spOsob delenia okta-O-acetyl-g-
-D-glukopyranozylamin-g-D-glukopyranozidu
a okta-O-acetyl-g-D-glukopyranozylamin-g-
-D-glukopyranozidu podla vynélezu, ktorého
podstata spofiva v tom, Ze sa pripravi roz-
tok obsahujtici 1,5 aZ 1,9 % hmot. zmesi
okta-O-acetyl-a-D-glukopyranozylamin-3-D-
-glukopyranozidu a okta-O-acetyl-3-D-gluko-
pyranozylamin-g-D-glukopyranozidu v 94 a#
96 % obj. vodného etanolu zahriatim na tep-
lotu 55 aZ 60 °C, ktory sa ochladi na teplo-
tu 15 aZ 25 °C, necha vykrystalizovat okta-
-O-acetyl-a-D-glukopyranozylamin-3-D-glu-
kopyranozid, z materského lthu sa po za-
husteni pripravi roztok obsahujiici 25 aZ 30
perc. hmot. zmesi nevykryStalizovaného ok-
ta-O-acetyl-a-D-glukopyranozylamin-g-D-
-glukopyranozidu a okta-O-acetyl-g-D-gluko-
pyranozylamin-g-D-glukopyranozidu v 94 aZ
96 % hmot. vodného etanolu zahriatim na
teplotu 55 aZ 60 °C, ktory sa ochladi na tep-
lotu 15 aZ 25 °C a nechéd vykry$talizovat ok-
ta-O-acetyl-g-D-glukopyranozylamin-g-D-glu-
kopyranozid.

Uvedeny postup mé vyhodu v tom, Ze je
univerzdlny na delenie zmesi okta-O-acetyl-
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-a-D-glukopyranozylamin-3-D-glukopyrano-
zidu a okta-O-acetyl-g-D-glukopyranozyl-
amin-3-D-glukopyranozidu.

Priklad 1

8-D-Glukopyranozylamin (18 g) sa roz-
pusti v metanole (absoliitny; 900 ml) a roz-
tok sa refluxuje 2 h za vylicenia vzduSnej
vlhkosti (pouZije sa sklenend zdbrusovd
trubica naplnend bezvodym chloridom vé-
penatym). Po ukondeni reakcie sa roztok
zahusti pri tlaku 1,3 kPa a zmes produktov
transglykozyldcie sa acetyluje zmesou ace-
tanhydridu (90 ml} a pyridinu (180 ml) pri
teplote 20 °C za stdleho mieSania pocas 24
hodin. Reakénd zmes sa potom vleje do zme-
si vody s ladom (2 1) a za mieSania vznik-
ne kry3talicka zmes okta-O-acetyl-¢-D-glu-
kopyranozylamin-g-D-glukopyranozidu a ok-
ta-O-acetyl-g-D-glukopyranozylamin-g-D-glu-
kopyranozidu.

Krystalickd zmes sa zfiltruje, vysusi a pri-
pravi sa roztok obsahujtci 1,5 % hmot. zme-
si okta-0O-acetyl-o-D-glukopyranozylamin-g-
-D-glukopyranozidu a okta-0O-acetyl-$-D-glu-
kapyranozylamin-g-D-glukopyranozidu v 94
perc. obj. vodného etanolu. Roztok sa za-
reje na teplotu 55 aZ 60 °C a ochladenim na
teplotu 15 °C (teplotny gradient 1 °C . min~1)
vykryStalizuje okta-O-acetyl-a-D-glukopyra-
nozylamin-g-D-glukopyranozid (11,6 g; vy-
faZok 34,08 %). Prekrystalizovanim zo zme-
si 96 % obj. etanolu {230 ml) a acetonu (130
mililitrov) sa ziska okta-0-acetyl-¢-D-gluko-
pyranozylamin-g-D-glukopyranozid o teplote
topenia 212 aZ 213 °C a optickej otdfavosti
[]p? +88,0° (¢ 2,0; chloroform).

J. E. Hodge a B. F. Moy uddvajui teplotu
topenia okta-O-acetyl-a-D-glukopyranozyl-
amin-#-D-glukopyranozidu 211 aZ 212 °C,.
[e]n® +89,4° (¢ 2,5; chloroform) []. E. Hod-
ge, B. F. Moy: ]. Org. Chem. 28, 2784 (1963)].

Z materského 1ihu sa po zahusteni pripra-
vi roztok obsahujtci 25 % hmot. zmesi ne-
vykryStalizovaného okta-O-acetyl-¢-D-gluko-
pyranozylamin-g-D-glukopyranozidu a okta-
-O-acetyl-g-D-glukopyranozylamin-g-D-glu-
kopyranozidu v 94 % obj. vodného etanolu.
Roztok sa zahreje na teplotu 55 aZ 60 °C a
ochladenim na teplotu 15 °C (teplotny gra-
dient 1 °C . min~1) vykrystalizuje okta-O-ace-
tyl-g-D-glukopyranozylamin-g-D-glukopyra-
nozid (4,7 g; vytaZok 13,81 %).

PrekryStalizovanim z 96 % obj. etanolu
sa ziska okta-O-acetyl-g-D-glukopyranozyl-
amin-g-D-glukopyranozid o teplote topenia
154 °C a optickej otdfavosti [«]p?® +16,9°
(c 2,0; chloroform). P. Brigl a H. Keppler
uddvaji teplotu topenia 135 aZ 140 °C a
[e¢]lp +7,6° (chloroform) [P. Brigl, H. Kep-
pler: Z. Physiol. Chem. 180, 38 (1929}].

Priklad 2

Postupuje sa ako v priklade 1 s tym roz-
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dielom, Ze sa pripravi roztok obsahujici 1,9
perc. hmot. zmesi okta-O-acetyl-a-D-gluko-
pyranozylamin-g-D-glukopyranozidu a okta-
-O-acetyl-g-D-glukopyranozylamin-g-D-glu-

kopyranozidu v 96 % obj. vodného etanolu.
Roztok sa zahreje na teplotu 55 aZ 60 °C a
ochladenim na teplotu 25 °C vykrystalizuje
okta-O-acetyl-¢-D-glukopyranozylamin-{s-D-

-glukopyranozid (11,6 g; vytaZok 34,08 %).
Z materského lthu sa po zahusteni pripravi
roztok obsahujtici 30 % hmot. zmesi nevy-
krystalizovaného okta-O-acetyl-a-D-glukopy-
ranozylamin-g-D-glukopyranozidu a okta-O-
-acetyl-g-D-glukopyranozylamin-g-D-gluko-

pyranozidu v 96 % obj. vodného etanolu.

Roztok sa zahreje na teplotu 55 aZ 60 °C a
ochladenim na teplotu 25 °C vykrystalizuje
okta-O-acetyl-g-D-glukopyranozylamin-g-D-
-glukopyranozid (4,7 g: vytaZzok 13,81 %).
Vynidlez moOZe ndjst pouZitie v chémii a
biochémii sacharidov. Z uvedenych okta-O-
-acetylderivdtov moZno de-O-acetyldciou a-
moniakdlnym roztokom metanolu pripravit
e-D-glukopyranozylamin-g-D-glukopyranozid
a g-D-glukopyranozylamin-~g-D-glukopyra-
nozid; tieto diglukézylaminy st dusikatymi
analégmi a-D-glukopyranozyl-§-D-glukopy-
ranozidu a g-D-glukopyranozyl-g-D-glukopy-
ranozidu a su inhibitormi g-glukoézidaz.

PREDMET VYNALEZU

Sposob delenia okta-O-acetyl-e¢-D-glukopy-
ranozylamin-8-D-glukopyranozidu a okta-O-
-acetyl-g-D-glukopyranozylamin-g-D-gluko-
pyranozidu vyznacujici sa tym, Ze sa pripra-
vi roztok obsahujici 1,5 aZ 1,9 % hmot. zme-
si okta-0-acetyl-¢-D-glukopyranozylamin-g-
-D-glukopyranozidu a okta-O-acetyl-g-D-glu-
kopyranozylamin-g8-D-glukopyranozidu v 94
a7 96 % obj. vodného etanolu zahriatim na
teplotu 55 aZ 60 °C, ktory sa ochladi na tep-
lotu 15 aZ 25 °C, nechd vykryStalizovat ok-
ta-0-acetyl-a-D-glukopyranozylamin-g-D-

-glukopyranozid, z materského lihu sa po
zahusteni pripravi roztok obsahujici 25 aZ
30 % hmot. zmesi nevykrystalizovaného ok-

. ta-O-acetyl-¢-D-glukopyranozylamin-g-D-glu-

kopyranozidu a okta-O-acetyl-g-D-glukopy-
ranozylamin-g-D-glukopyranozidu v 94 aZ
96 % hmot. vodného etanolu zahriatim na
teplotu 55 aZ 60 °C, ktory sa ochladi na tep-
lotu 15 aZ 25 °C a nechd vykryStalizovat ok-
ta-O-acetyl-g-D-glukopyranozylamin-g-D-glu-
kopyranozid.
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