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Zpisob dsleni ¢i preparace oligomerd a
polymeri o molekuldarni hmotnosti 30 —
— 2.10% podle jejich molekulovych hmot-
nosti v prostfedi vody nebo organickych
rozpoustédel gelovou chromatografii v pri-
totném kolonovém uspofdddni spoéivajici
v tom, Zé se jako ndplné& kolony pouZije
makroporéznich kopolymerd 2,3-epoxypro-
pylmethakryldtu s ethylendimethakryléa-
tem a/nebo hydrolyzovanych 2,3-epoxypro-
pylmethakryldtovfch kopolymerd a/nebo
aminalysovanych 2,3-epoxypropylmethakry-
latovych kopolymerda.

229251



229251

Vynélez se tykd zpiiscbu déleni &i prepa-
race oligomerl a polymerii o molekulové
hmotnosti 30 — 2. 105 podle jejich moleku-
lovych hmotnosti.

Gelova chromatografie (GPC) je analytic-
ka i preparativnhi metoda zaloZend na vlast-
nosti aerogeld a xerogelll délit smési ldtek
podle velikosti jejich molekul. Pro tyto tce-
ly jsou pouZivdny gely na bdzi prirodnich
latek syntetickych polymerll i anorganické
materidly. Do prvé skupiny patfi dextranové
gely []. Porath, P. Flodin: Nature 183, 1657
{1959} ], agar a agarosové gely [A. Polson:
Bicchem. Biophys. Acta 19, 53 (1956])]. Ze
syntetickych polymerti byly pro GPC pouZi-
ty akrylamidové gely [S. Hjerten, R. Mos-
bach: Anal. Biochem. 3, 109 (1962])], sty-
ren-divinylbenzenové kopolymery []. C. Moo-
re: J. Polym. Sci A, 2, 835 (1964)] a methyl-
methokryldtové i 2-hydroxyethylmethakryléa-
tové kopolymery []. Coupek, W. Heitz: Mak-
romol. Chem. 112, 286 (1968}]; [D. Lim, ].
Coupek, M. Krivdkovd a S. Pokorny: PV
7919-70, Cs. A. 0. 150 819 (1973)].

Syntetické polymery maji z hlediska po-
uZiti vadi pfirodnim latkdm vyhodu spoci-
vajici predevdim v lep3ich mechanickych
vlastnostech. Jejich nevyhodou je vSak niZsi
hydrofilita povrchu a zni plynouci nespeci-
fické sorpce a hydrofobni interakce zejmé-
na p¥i aplikaci na biochemické systémy.

Pcdstatou vynélezu je zplsob déleni ¢i
preparace oligomerlt a polymerii o mole-
kuldrni hmotnosti 30 — 2.10% podle jejich
molekulovych hmotnosti v prostiedi vody
nebo organickych rozpouStédel gelovou
chromatografii v pritoéném kolonovém
uspofdddni vyznafeny tim, Ze se jako naé-
plné kolony pouZije makroporéznich kopo-
lymerft 2,3-epoxypropylinethakryldtu s ethy-
lendimethakryldtem a/nebo hydrolyzovanych
2,3-epoxypropylmethakrylatovych kopoly-
merdl a/nebo aminolyzovanych 2,3-epoxy-
propylmethakryldatovych kopolymert.

K déleni & preparaci oligomerti a poly-
merl zplGsobem podle vyndlezu je moZno
také pouZit 2,3-epoxypropylmethakryldto-
vych kopolymerii hydrolyzo‘v\any’lch vodnym
roztokem kyseliny sirové nebo chloristé ja-
ko néplné kolony; k témuZ Gfelu lze pouZit
2,3-epoxypropylmethakryldtovych kopolyme-
r1"1 aminolyzovanych amoniakem nebo pri-
méirnimi ¢i sekunddrnimi aminy.

Jako néplné kolony pro provadéni zpiiso-
bu podle vyndlezu je také moZno pouZit
makroporézni kopolymery 2,3-epoxypropyl-
methakryldtu (10 aZ 60 hmot. %) s ethy-
lendimethakryldtem (40 aZ 90 hmot. %) p¥i-
pravenych podle Cs. A. O. 166 628 (1975) a
reakénich produktd hydrolyzy anebo ami-
nolyzy té&chto kopolymeril.

Uvedené kopolymery maji dokonaly kulovy
tvar a je moZné je pfipravit v poZadovanych
zrnitostech 5 aZ 60 um, které jsou vhodné
jako néplné GPC kolon. O permanentni po-
rézni struktu¥e téchto kopolymerdi svédéi
jejich matny vzhled a hodnoty specifickych
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povrchi, které se pohybuji od 34 dc 200 m?%/
/g. Kopolymery maji velmi dobré mechanic-
ké vlasinosti a jimi plnéné kolony maji niz-
ky hydraulicky odpor. Tak napfiklad kopo-
lymerem o zrnitosti 5 aZ 15 um napinénd
kolona délky 50 ¢cm méd pfi prittoku vody
9,5 cm’h odp:r 0,87 MPa; kopolymerem o
zrnitosti 35 um naplnena kolona délky 120
centimetrdd mé p¥i prittoku vody 317 cmd/
/h odpor 0,33 MPa.

Efekilvm porozita chardkterlzuje tu sast
porézni struktury sorbentii, kterd se podili
pii gel-permeacnich separacich. VyuZiti véi-
81 dasti porézni struktury sorbentu je pied-
pokladem lep3i separace v GPC podminkéch.
Makroporézni kopalymery 2,3-epoxypropyl-
methakrylatu s ethylendimethakryldtem ma-
ji efektivni porozitu aZ 38 obj. % coZ je
o 20 % vy33i hodnota neZ efektivni porozi-
ta makroporéznich kopolymerli 2-hydroxy-
ethylmethakryldtu s ethylendimethakryla-
tem {A. O. 150819). Z GPC hlediska jsou
makroporézni 2,3-epoxypropylmethakrylato-
vé kopolymery univerzdni xerogely s horni
vyludovaci mezi 2.10°5 aZ 2.10% jednotek
molekulové hmotncsti. Dolni vylu€ovaci
mez lze ovlivnit podminkami pFipravy, tj.
stupndm zesiténi a sloZenim inertnich kom-
ponent p¥i polymeraci, v rozmezi 30 aZ
7,9.10% jednotek molekulové hmotnosti.

Velmi dobré jsou také GPC vlastnosti ko-
polymeri podle vyndalezu charakterizujici
pfimo jejich separafni vlastnosti jako je
vySka odpovidajici teoretickému patru
(HETP, om), podet teoretickych pater na
metr délky kolony (n, pater/m) a rozliSova-
ci schopngsst kopolymeru, §, definovand ja-
ko smérnice zévislosti stfedniho distribuc-
niho koeficientu (K,,} na logaritmu mole-
kulovych hmotnosti standard@ pouZitych k
testovani. Tak napfiklad kolona pln&n4d mak-
roporéznim kopolymerem = 2,3-epoxypropyl-
methakrylatu (40 hmot. %) s ethylendime-
thakryldtem meéla 1749 pater/m, coZ odpo-
vidd HETP 0,057 cm. Kolona pln&néd makro-
poréznim kopolymerem 2,3-epoxypropyime-
thakrylatu (70 hmot. %) s ethylendimetha-
kryldtem méla rozliSovaci schapnost 0,26.
Vy3e zminény 2-hydroxyethylmethakrylato-
vy kopolymer A. O. 150819, mé rozliSovact
schopnost pouze 0,057.

ZvySeni ucinku té8chto kopolymertt pii GPC
délenich se dosdhne hydrolyzou, resp, re-
akci s aminy, jako napfiklad vodnym rozto-
kem amoniaku. PFi t8chto reakcich vznikaji
struktury s glycerolovymi, resp. 1-amino-2-
-hydroxypropylovymi skupinami, které déle
zvySuji polaritu té&chto kopolymerfi. Jde o
polarnéjsi struktury ve srovndni s 2-hydro-
xymethakryldtovymi kopolymery zminény-
mi vySe. P¥i té8chto néslednych chemickych
pfeménach 2,3-epoxypropylmethakryléato-
vych kopolymertt dochédzi k uvolnéni po-
rézni struktury, coZ se projevi zejména zvét-
Senim specifického povrchu a také zvy3e-
nim porozity. Dochdzi tedy k uvolnéni kon-
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taktd mezi submikroskopickymi kuliCkami
tvoFicimi mikroporézni strukturu, za zacho-
vani tvaru a mechanickych vlastnosti perel
kopolymeru, a ke zvySeni stfedniho polomé-
ru porit. V GPC podminkéach z toho plynuly
lepsi vlastnosti taktc modifikovanych kopo-
lymeri spolivajici pPedeviim ve vys3i
efektivni porozité a mnohem vy33i rozlifo-
vaci schopnosti ve srovnéni s vychozimi ne-
modifikovanymi kopolymery.

Samotné 2,3-epozypropylmethakrylétové
kopolymery nemaji neZddouci interakce v
GPC podminkach, které by se projevily ve-
likosti elutmnich objemi presahujicich ob-
jem kolony. Nejsou v3ak vhodné pro déleni
kyselin a aminl. Naproti tomu latky s ky-
selymi skupinami lze délit na hydrolyzova-
nych kopolymerech obsahujicich glycerolo-
vé skupiny a latky zdsadité povahy lze s vy-
hodou ds&lit na kopolymerech obsahujicich
1l-amino-2-hydroxypropylové skupiny, kte-
ré vSak vedle gel-permeacniho déliciho
efektu wvykazuji také specifické interakce
s takovymi latkami.

S kopolymery podle vyndlezu 1ze pracovat
ve vodném prostfedi 1 v prost¥edi organic-
kych rozpoudtédel. V disledku vysokého
stupné zesiténi doch4izi u mich k nepatrnym
botnavostnim zméndm a tim 1 k minimal-
nim pohyblim v koloné.

Nésledujici piiklady ilustruji pfedmét vy-
néalezu, aniZ tim byl néjakym zpiisobem ome-
ZOVan.

Priklad 1

Na koloné plngné makroporéznim kopo-
lymerem 2,3-epoxypropylmethakrylatu (40
hmot. %) s ethylendimethakrylatem (60
hmot. %)} o specifickém povrchu 120,3 m?
/g byla ve vodném prostfedi rozdélena smés
polydextrantt s molekulovou hmotnosti 105
aZ 2.108, Uginnost kolony podle methanolu
byla 1749 pater/m, coZ odpovidd HETP 0,057
centimetru. RozliSovaci schopnost gelu po-
dle zdvislosti stfedniho distribu¢niho koe-
ficientu na logaritmu molekulové hmaotnosti
polydexirani byla 0,54. Horni vyluCovaci
mez gelu byla 5.10°% a dolni vyluovaci mez
7,9. 104

Priklad 2

Kolona plnénd makroporéznim kopolyme-
rem 2,3-epoxypropylmethakrylatu (80 hmot.
procent] s ethylendimethakrylatem (20
hmot. %) s S, = 34 m?/g testované ve vod-
ném prostiedi smési polydextrand méla hor-
ni vyludovaci mez 10 a dolni vylu€ovaci
mez 2,5.103. U¢innost této kolony plnéné
kopolymerem o zrnitosti 30 um byla 1295
pater/m.

Pfiklad 3

Kolcna délky 120 cm pinénd makroporéz-
nim kopolymerem  2,3-epoxypropylmetha-
krylatu (76 hmot. %) s ethylendimethakry-
latem (16 hmot. %) o zrnitosti 45 aZ 63 um
méla pFi pratoku 28,5 cm?h hydraulicky od-
por 0,12 MPa.

Priklad 4

Kolona pln&nd makroporéznim kopolyme-
rem 2,3-epoxypropylmethakryldatu (80 hmst.
procent} s ethylendimethakryldtem hydro-
lyzovanym pfischeniin 1 M H2S0O4 pFi 90°C
po dobu 3 hodin byla v priitokovém uspo-
fadani testovdna pomoci polydextranovych
standardfi. VyluCevaci meze tohoto hydro-
lyzovaného kopolymeru ve vodném prostie-
di byly 2.10% a 32. Rozlifovaci schopnost
byla 0,18.

P¥iklad 5

Kolona gelového chromatografu délky
80 cm o priiméru 0,8 cm byla naplnéna na-
plavovacim zpfsobem makroporéznim kopo-
lymerem 2,3-epoxypropylmethakryléat-co-
-ethylendimethakrylat (s 30 hmot. % ethy-
ledimethakrylatu) o zrnitosti 32 aZ 45 um.
V prostfedi tetrahydrofuranu p#i teploté 25°
Celsia byly rozdéleny frakce polystyrenu,
polyvinylchloridu, kopolymeru vinylchlo-
rid-vinylacetdt a poly(2-methoxyethylme-
thakryldtu) v Sirokém rozmezi molekulo-
vych hmtnosti 103 aZ 107. Primérnd uéinnost
kolon byla 1200 pater/m. RozliSovaci schop-
nost kopolymeru byla 0,205. Blizkd shoda
aklibra&nich krivek pro jednotlivé polymery
sv&dCfi jen o malych specifickych interak-
cich polymer-polymer v pfipadé makropo-
réznich 2,3-epoxypropylmethakrylatd.

P¥iklad 6

GPC kolona byla maplnéna makroporéz-
nim kopolymerem 2,3-epoxypropylmetha-
kryldtu (70 hmot. %) s ethylendimethakry-
latem (30 hmot. %) aminolysovanym zahta-
tim s konc. vodnym roztokem amoniaku 6
hodin na teplotu 80°C. Po aminolyse do$lo
ke zvySeni specifického povrchu makropo-
rézniho kopolymeru i porozity, coZ vedle
specifickych interakci polymer-polymer zpi-
sobilo vys88i ufinek tohoto modifikovaného
kopolymeru spoéivajici v posunuti univer-
zalni kalibradni kfivky ziskané pomoci stan-
dardd uvedenych v p¥ikladu 5 k vy$3im hod-

-notédm rozdé&lovacich koeficientdl, Kgpc @ zvy-

Seni rozliSovaci schopnosti kopolymeru z
0,205 na 0,226.
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PREDMET VYNALEZU

1. Zptisob d&leni &i preparace oligomeri
a polymeri o molekuldrni hmotnosti 30 —
— 2.10% podle jejich molekulovych hmot-
nostf v prostiedi vody nebo organickych
rozpoustédel gelovou chromatografil v prii-
totném kolonovém uspofddéni, vyznadeny
tim, Ze se jako ndplné& kolony pouZije mak-
roporéznich kopolymerdl 2,3-epoxypropylme-
thakryldtu s ethylendimethakryldtem a/ne-
bo hydrolyzovanych 2,3-epoxypropylmetha-
kryldtovych kopolymerli a/nebo aminolyso-
vanych 2,3-epoxypropylmethakryldtovych ko-
polymeri.

Severografia, n. p., zdvod 7, Most

2. Zphisob déleni &i preparace oligomeri
a polymer® podle bodu 1 vyznafeny tim, Ze
se jako nédpln& kolony pouZije 2,3-epoxypro-
pylmethakryldtovych kopolymerit hydroly-
zovanych vodnym roztokem kyseliny sirovée
nebo chloristé.

3. Zplsob déleni ¢i preparace oligomeri
a polymerdt podle bodu 1 vyznadeny tim,
Ze se jako ndplné& kolony pouZije 2,3-epoxy-
propylmethakrylatovych kopolymerdi amino-
lysovanych amoniakem nebo primdrnimi &i
sekundéarnimi aminy.

Cena 2,40 K&s
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