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Sorbent na bdzi ciklodextrinu, pfi kterém
je cyklodexirin v mroZstvi 0,1 aZ 50 % hmot.
vybrany ze skupiny &&, B nebo A cvklodextri-
nd popf. jejich derivdtd s alkylovanymi, ary-
lovanymi nebo acylovanymi hydroxylovanymi
skupirami pfimo kovelentng vdzédn na nosic.
Tohoto sorbentu je zoZno pouzit napf. jako
staciondrni faze v kapalincvé chreomatografii,
v tenkovrstvé chromstografii atd.
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Vynalez se tykd sorbentu na bdzi cyklodextrinu.

Ve vysokod&inné kapalinové chromatografii se v posledni dobé upoudti od pouZivéni uni-
verzélnich sorbentd jako jsou silikegel nebo aktadecylsilanem modifikovany silikagel ¢i dal-
81 typy silikagelu modifikovaného alkyl skupinou a pfechdzi se k pouZivédni sorbenid s vlast-
nostmi upravenymi tak, Ze je zvy3ena jejich selektivita pro separace nékterého typu litek.
Jsou jimi napf. aminopropylem i kyanopropylem modifikované silikagely. Dal3i velké skupiny
tvofi sorbenty pro separace enantiomerd, rdzné polymerni sorbenty, sorbenty pro ionexovou
chromatografii a v neposledni fad& i scrbenty pro bieafinitni chromatografii. Jednim z typt
selektivnich sorbentd pouzivanych v posledni dob& je silikagel s navdzanym cyklodextrinem,
ktery jevi selektiviiu k celé fadé ldtek typu strukturnich izomerd vietn#& celé Fady optic~

kych izomerd typu barbiturdiu a derivdtd aminokyselin.
V soutasné dob& jsou pouZivény sorbenty s vézanym cyklodextrinem tiech typi:

- s cyklodextrinem navézanym na silikagel pies spojovaci fetézec C3 - C20, ktiery neobsahuje
hydrolyticky nestabilni vazbu. Iptisch této piipravy je patentové chrénén (D.¥W. Armstrong,

US 4,535.399) a vyuzivd silikagel modifikovany glycidopropylsilanem a sodnou sl cyklodex-
trinu. Vysledny produxi je sice hydrelyticky stabilni, absence heteroatomi ve spojovacim
fetézci pfi pouiiti v kapalinové chromatografii v8ak v nékterych ptipadech znemoZiiuje sepa-
raci. '

- s cyklodextrinem navézanym na silikagel modifikovany fetézcem s koncovou sukcinyl - skupi-
nou, kterd je reakénim centrem pro nésledné navdzdni cyklodextrinu. Cyklodextrin je vdzan ve
formé é-mono-ethylendiamino- derivate. (M.Tanaka a kol. J.Chrom. 370, 283, 1986.)

- s cyklodextrinem navizanym ve formé monosildtu na silikagel modifikovany 3~amin0propylsi-
lanem, ktery maZe byt ddle modifikovén ethylendiaminem nebo diethylentriaminem. (K.Fujimura
a kol. J.Chrom. 350, 371, 1985.)

Druhy a tfeti typ sorbeniu je hydrolyticky méng stabilni ne? prvni,; coZ se projevuje
v postupném zhor3ovéni vlastnostf sorbentu béhem pouiivéni. Vazba cyklodextrinu ptes spojo-
vaci petdzec umoZiiuje navic prostoroveu pohyblivost & téZko defincvatelnou polohu molekuly.

Byly pouZity i dal3i zplsoby vazby>cykludextrinu na silikagel a cyklodextirin byl také
polymerovan nebo vézén na polymerni nosié. Vidy vsak &lo o vazbu pfes spacer nikoliv pfimo.
V téchto piipadech je hlavni nevyhodou pEipravenéhe sorbentu mals pevnost vazeb, coZ se ne-
pFijemnd projevi pfi pouziti takovéio ldtky v kapalinové chromatografii.

Podstata sorbentu na bazi cykledextrinu podle vyndlezu spogivd v tom, Ze cyklodextrin
v mnozstvi 0,1 aZ 50 % hmot. vybrany ze skupiny o{, B nebo gv'cyklndextrinb, popf. jejich
derivatd s alkylovanymi, arylovanymi nebo acylovanymi hydroxylovymi skupinami, je pIfimo ko-
valentnd vézén na silanovou nebo hydroxylovou aktivovanou skupinu nosie.

U nového sorbeniu podie vynalezu neni cyklodextrin k nosii vdzén pies jakykokoliv spo-
jovaci Eetézec &imZ dochdzi k pevnému ukotveni molekuly cyklodextrinu k nosigi a k zajisténi
je3ji definovatelné pelohy. :

Serbentu podle vyndlezu je moine vyuZit rlznym zpisobem, napf. jako staciondrni féze
v kapalinové chromatografii, v tenkgvrstvé chromatcgrafii, pro predbézné precistovani vzor-
k& tzv. solid-phase extraction. Vyhodou tohoto sorbentu oproti Jinym typim je moZnost vyuZi-
ti pro déleni optickych izomer(.

Dile je sorbent podle vyndlezu objasnén podrobné&ji na piikladech, které he vsak v jeho

rozsahu nikterak neomezuji.

PFiklad 1
Silikagel s tésticemi nepravidelné velikosti 10 ;um se dobfe usudi. Suseni se providi
ve vakuu nad oxidem fosforeénym pfi feploté 110 O¢c. Suchy silikagel se potom refluxuje za
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normdlniho tlaku s thionylchloridem v suchém benzenu zaz vyloufeni vzdudné vlhkosti. Do-
ba reakce je 24 hodin. Pevné produkty reakce se oddéii, promyji suchym benzenem a usuSi ve
vakuu nad oxidem fosforeénym stejnym zplsobem jako pivodni silikagel.

Cyklodextrin se usu3i pfed reakci ve vakuu pfi ieploté 105 °C nad oxidem fosfarecnym
pe 24 hedin.

Vlastni vazba cyklodextrinu na silikagel se provadi v pyridinu. K reakci se pouZiji 2
hmotnosti dily cyklodextrinu a 3 hmotnostni dily produktu prvni reakce. Cyklodextrin se rez-
pust{ v daném rozpouStédle a pridéd se produkt prvni reakce. Reakini smés se zahfivéd pod
zpétnym chladicem pFi teploté 95 OC 10 hodin. P#i reskci je nutné vylouc¢it vzduSnou vlhkost.
Pevné produkty reakce se oddéli a petlivé promyji rozpou$tédlem, ve kterém byla reakce pro-
vedena, methanclem, vodou a nakonec methanolem a usu3i se ve vakuu pfi 60 Se.

PEiklad 2

Stejné jako pfiklad 1, ale pouZile se silikagel se sferickymi Cdsticemi o velikosti B/um.
Reakce se provede za teploty 80 O v penzenu, za pritcmnosti ekvimeldrniho mnoZstvi triethyl- °

aminu.

Ptiklad 3

K reakci se misto silikagelu pouZije makroporézni kopclymer 2-hydroxyethylenmethakryld-
tu s ethylendimethakryldtem a dédle se postupuje jakoc v pfikladu 1. Reakce se provede v tolue-
nu pfi teploté 104 O¢ za pfitomnosti ekvimoldrniho mnoZstvi triethylaminu.

Pfiklad 4

K pfipravé se pouzije stejného posfupu jako v pfikladu 1, ale aktivace silikagelu se
provede reakci s thionylbromidem.

PEiklad 5

Postup pfipravy je stejny jako v pfikladu 1, ale misto G-cykiodextrinu sé pouZije 2“—
cyklodextrin.

Pfiklad 6

Postup pripravy je stejny jako v pfiklade 1, ale k reskci se pou?ije o{ -cyklodextrin.

Ptiklad 7
Pfiprava se provédi jako v pfikladu 1 s tim rozdilém, Ze se k reakci pouZije acetylova-
ny 8-cyklodextrin. '

Priklad 8

Stejné jako pfiklad 1, ale pouZije se silikagel se sferickymi €dsticemi o velikosti
8 Jum 8 2,3 dimethyl B-/nebo Oé'pfipadné Zk// cyklodextrin. Reakce se provede za teploty
80 °t v benzenu, za pritomnosti ekvimeldrnihe mnoZstvi triethylaminu.

Priklad &

Reakce se provadi jako v pfikladu 3, ale reak&ni teplsta pfi pfipravé aktivovaného ma-
kroporézniho kopolymeru 2-hydroxyethylenmethakryldte s ethylendimethakryldtem je 70.%¢ a
jako rozpou$t&dlo se pou?ije dimethylformamid.
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PEiklad 10

Pfiprava aktivovaného makroporézniho kopolymeru 2-hydroxyethylenmethakryldtu s ethylen-
dimethakryldtem se provede jako v piikladu 3, ale pfi vazb& cyklodextrinu se pou?ije reakéni
teplota 95 o v prostfed{ pyridinu.

Pfiklad 11

K pripravé se pouZije stejného postupu jako v pfikladu 12, ale aktivace makroporézniho
kopolymeru 2-hydroxyethylenmethakryldtu s ethylendimethakryldtem se provede reakci s thio-
nylbromidem.

Priklad 12

Postup pfipravy je stejny jske v pfikladu 1, ale misto 8-cyklodextrinu se pouZije Y-
cyklodextrin a misto silikagelu makroporézni kopolymer 2-hydroxyethylenmethakryldtu s ethy-
lendimethakryldtem.

PEiklad 13

Postup pfipravy je stejny jake v pfikladu 3, ale k reakci se pouZije ol -cyklodextrin.

Pfiklad 14

Pfiprava se provédi jako v pfikladu 1 s tim rozdilem, Ze k reakei se pouZije acetylo-
vany B-cyklodextrin a jako nosi& makroporézni kopolymer 2-hydroxyethylenmethakryldtu s

ethylendimethakrylatem.

Priklad 15

Pfiprava se provddi stejné jako v piikladu 1, s tim rozdilem, Ze k reakci se pouZije
(2,3,6—tri—0—pentyl)—B-cyklodextrin. :

Piiklad 16

Postup pfipravy je stejny jako v pfikladu 1, ale k reakci se pouzije (2,3,6-tri-0-benzyl)
-B-cyklodextrin. ’ }

PATENTOVE - NAROKY

1. Sorbent na bazi cyklbdextrinu, vyznateny tim, Ze cyklodextrin v mnoZstvi 0,1 aZ 50 % hmot.
ze skupiny o, B nebo afcyklodextrinﬁ popfipad& jejich derivédtt s alkylovanymi, aryleova-
nymi nebo acylovanymi hydroxylovymi skupinami je vézén na silancvou nebo hydroxylovou ak-
tivovanou skupinu nosite kovaltentni vazbou.

2. Sorbent bodu 1, vyznadeny tim, Ze nosi€¢ je silikagel nebs makroporézni kopolymer 2-hydro-
xyethylenmethakryldtu s ethylendimethakryldtem.
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