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-1

Predmetom vyndlezu Jje novy spbsob uvolnenia aldoz z vodnych roztokov N-fenylglykozyl-

eminov silne kyslym ionomeni¥om - katexom v H'-cykle.

Vieobecne sd N-arylglykozylaminy dobre kry3telizujice zldeniny (G. P. Ellis, J. Ho=-
neyman; Advan. Carbohyd. Chem., 18, 95 (1955)). V niek torych pripadoch sa ich rbzna krys-
talizadng schopnost vyuZiva na vzé jomné rozdelovanie aldoz, resp. aldoz od ketoz. Zo videt-
kych aldopentoz, aldohexoz & aldoheptoz osobitne dobrd kry3taliza&nd schopnost vykazu jd
N-fenylglykozyleminy rlbozy, lyxozy, menozy & manoheptozy. Ak sa tieto aldozy nachddzaju
v zmesiach aldéz, resp. ketoz v dostatodnej koncentrdcii, potom je moZné ich izolovat vo
forme kryétallckych N—fenylglykozylaminov (ribdzy (Re. L. Whistler, J. N. BeMiller; Methods
Carbohyd. Chem., Vol. I, p. 79, Acedemic Press, New York - London 1962, V. Bflik, J. Eap-
lovi&; Chem. zvesti 27, 547 (1973)), 1yxdzy (V. Bflik, J. Caplovi&; Chem. zvesti 27, 547
(1973)), menozy (T. Fujite, T. Sato; Bull. Chem. Soc. Japan 33, 353 (1960), V. Bilik,

K. Tihldrik; Chem. zvesti 28, 106 (1974)), manoheptozy (V. Bflik, L. Petrus; Chem. zvesti
39, 359 (1976)). 2 hydrolyzédtu sacharozy bola D-glukoza jzolovend vo forme N-p-nitrofenyl-
glykozylaminu a podobne z hydrolyzdtov mananov D-manoza (F. Weygand, W. Perkow, P. Kuhner;

~

Chem. Ber., 84, 594 (1951)).

7 N-fenylglykozylaminov sa aldozy uvoThuju kyslou hydrolyzou kyselinou mravdou, resp.
kyselinou sirovou (K. Butler, S. Lalend, W. G. Overend, M. Stacy; J. Chem. Soc., 1950,
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1433), alebo kyselinou octovou (F. Weygand et al.; Chem. Ber., 84, 594 (1951)), pripadne

vytesfiovenim anilinu formaldehydom (T. Fujita, T. Sato; 3ull, Chem. Soc. Japan 33, 353
(1960)), ale najéastejdie benzaldehydom (R. L. Whistler, J. N. BeMiller; Methods Carbohyd.
Chem, Vol. I, p. 79, 1962). V pripade N-fenylglykozylamfnov je vhodné autokatalyzovand hydro-
1yza - technikou prehdfiania vodnou parou (V. Bflik et al.; Chem. zvesti 27, 547 (1973),

ibid. 28, 106 (1974), ibid. 30, 359 (1976)). Oproti doteraz poufvanym spbsobom mé navrho-
vany spfsob uvolfiovenia aldoz predovdetkym tu vyhodu, %e roztok po hydrolyze N-fenylgly-

kozylaminu neobsahuje %iadne dalsie zluiZeniny, len ¥iadand alddzu.

Predmet vynélezu spo¥iva v tom, %e N-fenylglykozylaminy sa vo vodnom roztoku za tep-
loty miestnosti v pritomnosti silne kyslého ionomenila - katexu v H*—cykle hydrolyzuju
a siasne uvolnené arylaminy sa na ionomeni¥ viaZfu. Zahustenim vodného roztoku sa ziskaju

aldozy vysokej &istoty.

Vyhodou navrhovaného sp8sobu uvolfiovenia aldoz z N-fenylglykozylaminov je, %e
hydrolyza¥ny roztok obsshuje len %isdand aldozu,

e zahustenim hydrolyza¥ného roztoku sa ziskaji aldozy vysokej Zistoty, '

- umo¥huje &istenie roztokov od zvy3kov N-fenylglykozyleminov, resp. bdzickjch zloZiek
vznikajicich pri hydroljze technikou prehdnania vodnou parou,

- pou¥ity ionomeni¥ je po recyklizdcii vhodny na dal#ie uvolfiovenie alddz z N-fenylglyko-
zylaminov,

- Jje nendro&ny na technologické zariadenie.

Prikledy prevedenia
Prikled 1

L-riboza. Zmes 100 g N-fenyl-L-ribozylamfnu, 500 ml ionomeni&a Wofatit KPS v H'-cykle
(50/100 mesh) a 300 ml vody sa mie3a 3 h. pri teplote mieétnoati. Ionomenid sa‘odfiltruje,
premyJje sa 3 x 200 ml vody a filtré4t sa zshustf za znf¥eného tlaku (teplota do 60 %) na
sirup, ktory predatavuje.63 a% 65 g tj. 92 a¥ 97 % ¥istej L-ribozy. KryStalizdciou sirupu
(& g) v 99 % etanole (3 & ml) sa zf{ska krydtalickd L-ribdza.

Prikled 2

L-lyxoza. Zmes 100 g N-fenyl-l-lyxozylamfnu, 500 ml icnomeni¥a Amberlit IRA 120 v
H*—cykle (50/100 mesh) a 300 ml vody sa mieSa 3 h. pri tepiote miestnosti. Po aaléom spra-
covanf{ (ako je uvedené v priklade 1) sa ziska sirupovitd, ako aj kryStalickd L-lyxoza vy-
sokej &istoty (ca 95 % vyta¥ok).

Priklaed 3

L-arabinoza. imea 50 g N-p-nitrofenyl-L-arabinozylemfnu, 200 ml ionomeni%¥a Dowex 50 W
v H+-cykle (100/20@ mesh) a 300 ml vody sa mieSa 4 h. Po odstrénenf ionomeni¥a sa roztok
zahustl a destilalny zvySok sa prekry3talizuje zemetenolu, &im sa ziska 24,5 a% 25,5 g
tj. 90 a% 94 % krystalickej L-arabinozy. ' '
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Priklad 4

Uistenie D-man6zy z hydrolyzdtov N-fenyl-D-manozylaminu.

Hydrolyzou 300 g N-fenyl-D-manozylemfnu - technikou prehdfianfm vodnou Parou (ukond&ené
po ziskanf 3 1 distildtu) sa hydrolyzét prefilfruje, prid4 50 ml ionomeni&a Wofatit KPS
v H+—cykle a mie3a sa 4 h, pri teplote miestnosti. Ionomeni¥ sa odfiltruje, premyje sa vo-
dou & filtrdt zahust{ za znifeného tlaku. Destiflany zvySok sa prekry3talizuje z metanolu,

¢im sa ziska 134 a% 146 g t.j 68 a% 74 % kry3talickej D-manézy vysokej &istoty.

Regenerdcia ionomeniZov.

Pou%ity katex (Wofatit KPS, Amberlit IRA 120, Dowex 50 W) 500 ml sa méceruje v 500 ml
zmesi kyseliny octovej a 37 % kyseliny chlorovodikovej (9 : 1) a za ob&asného premieSania
sa nechd stdt 2 h., pri teplote miestnosti. Ionomeni% sa odfiltruje, opst maceruje v 500 ml
zmesi kysélfn, po odfiltrovan{ sa premyje 3 x 300 ml kyseliny octovej & nakoniec vodou do
neutrdlnej reakcie. Regenerovany katex sa pouZije pre daldie cykly uvolfiovania aldoz z ich

N-fenylglykozylaminov.,

Vyndlez m4 praktické uplatnenie pri vyrobe L-ribozy, L-iyxozy, D-mandzy, resp. ich

antipodov a pri priprave daldich aldoz.

PREDMET VYINLKLEZU

Spbsob uvolnenia aldoz z N-fenylglykozylamfnov, vyznsfujici sa tym, %e N-fenylglykozyl-
aminy sa vo vodnom roztoku v pritomnosti silne kysiého idromeni&a - katexu v H' - cykle
pri teplote miestnosti hydrolyzuji a sidesne uvolnené arylaminy sa na iénomenié viaZu

ga zshustenim vodného roztoku sa ziskaju ald6zy vysockej distoty.
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