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(54  Sposob pripravy D-/U-l4C/g1ukazy a D-/U-14C/man62y z c(-/U-14C/g1ukénu

Vyndlez sa tfka sp3sobu pripravy
D-/U-14C/g1uk6zy a D-/U-14C/-man62y
z <ﬂ-/U-14C/g1ukénu. Podstata vynélezu
spoéiva v hydrolyze dl-/U-14C/glukanu a
za upravenych reakénych podmienok né-
slednej epimerizécii D-/U-1%C/glukozy
katalyzovanej molybdénanovymi ionmi za
vytvorenia rovnovaZnej zmesi D-/U-14C/
glukozy a D-/U-14C/manazy v pomere 3 : 1,

Vyndlez m& vyznam pre pripravu
D-/U-14C/g1ukézy a D-/Ui140/-manézy,
ktoré sa velmi &asto vyuiivaji pri
§tudiach chemickjch a biochemickych
premien sacharidov,
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Vyndlez sa tyka pripravy D—/U-14C/glukozy a D-/U-14C/ma
nézy z of-/U- 146 /g1ukénu.

Izomerizécie D-glukozy vo vodnych roztokoch alkdlif{, pri-
padne v pyridine, alebo Vv chinoline je v mnohych pripadoch vhod-
nd na pripravu D-fruktozy /J.C.Jr. Speck: Advan, Carbohydr. Chem.
13, 63 (1958)/, ale len velmi mélo u¥ito¥nd pre silasné z{ska-
nie D-manozy (konverzia D—glukozy na D-menozu v %iadnom pripade
nedosahuje 5 %). Vo vodnych roztokoch kyseliny molybdénove]
D—glukoza epimerizuje za vytvorenia rovnovédinej zmesi D—gluko-

- zy @& D-manozy v pomere 3 : 1 a v reakinej zmesi spravidla nie
st pritomné Ziadne del¥ie zli¥eniny /V. Bflik: Chem. zvesti 26,
183 (1972)/. Vychodiskové D-glukoza sa najlastejdie pripravuje,
jednym z najv3eobecnejdich postupov, ktory je zaloZeny na kys-
lej hydrolyze of ~glukénu, najastejdie kyselinou sonou, pri-
padne kyselinou sirovou, alebo kyselinou &tavelovou /J. Szej-
$1i: SHurehydrolyse glykosidischer Bindungen, s. 205, Akedé-
miei Kiadd, Budepest 1976/, pripadne tie% enzjmovou hydroly-
zou, Vzdjomné spdjanie metod hydrolyzy of-glukénu a epimerizd-
cie D-glukézy md svoje Zpecifické obmedzenie.

Podstata vyndlezu spodiva v tom, Z%e o(-/U~14C/glukén sa
hydrolyzuje 1 M a% 2 M kyselinou solnou pri teplote 80 a%
100°C. po dobu 2 a%¥ 4 hodiny, roztok sa upravi na pH 1 a% 3
s vyhodou odparenim Casti chlorovodfku, alebo prifdavkom octa-
nu smonného a za katalyzy 0,1 a% 2 % kyseliny molybdénove]
epimerizuje pri teplote 80 a% 100°C po dobu 0,5 a% 1 hodiny.
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Vyhodou navrhovaného spdsobu pripravy D—/U-l40/g1ukézy a
D—/U-14C/manézy je, %e jednoduchym a rychlym sp8sobom sa o¢-
-/U~14C/glukén konvertuje na 90 a% 95 % D-/U—14C/glukézy, kto-
r4 sae neizoluje, ale za upravenych reekénych podmienok epime-
rizuje na rovnovdinu zmes D—/U-14C/g1ukézy a{D-/U—14C/man6zy
v pomere 3 : 1. V3etky potrebné chemikdlie sui beZne dostupné
a technické prevedenie pripravy je velmi jednoduché.

Prikled 1

Zmes {-glukdnu (10 mg, ustricovy glykogén), 0(-/U~14C/-
glukén (130 kBq), 2 M kyselina solnd (1 ml) sa zehrieva pri
90°¢ 2,5 hodiny. Roztok sa zriedi 96 % etanolom (3 ml) a za-
hust{ za znf¥eného tlaku pri teplote 20°C na 1/3 objem, potom
sa pridéd dallie mno¥stvo etanolu (3 ml) a zahust{ na 1/4 objem
(0,5 a2 1 ml). Do destila¥ného zvy¥ku sa pridd 1 % vodny roz-
tok kyseliny molybdénovej (1 ml) a zmes sa zahrieva pri teplo-
te 90°C'po dobu 1 hodiny. Rea¥knd zmes sa& chromatografuje na
chromatografickom papieri (1 hé4rok, Whatmen No 1) eludnym
systémom l-butanol - etanol - voda 5 : 1 : 4 (prietok pri
teplote 20 a% 24°C po dobu 60 a% 70 hodfn). Chromatografickd
pohyblivost vztahovené na glukézu (1,0) je pre mandzu 1,3
8 limitné dextriny a produkty reverzie O aZ 0,3.

7 pdvodnej rddioaktivity o -/U-14C/glukénu je v zdne D-
-/U*14C/man6zy 20 a% 22 %, v zone D—/U—14C/glukézy 60 a% 65 %
a v zone 06-/U-14C/g1ukénu a reverznych produktov 5 a% 10 %
réddioektivity.

Pr{klad 2

Zmes o{-glukdnu (10 mg), OC—/U-14C/g1ukénu (130 kBq) a
2 M kyseliny soYnej sa zahrieva pri teplote 90°C po dobu 2,5
hodiny. Do roztoku sa pridd 4 M roztok octanu amonného (0,5 ml),
2 % vodny roztok kyseliny molybdénovej (0,5 ml) a zmes sa za-
hrieva pri teplote 90°C po dobu 1 hodiny. Reak&né zmes sa chro-
matografuje chromatografiou na papieri ako je uvedené v prikla-
de 1. Rozlofenie réddioaktivity v zone D-/U-14C/mendzy, D-/u-t4c/-
-/glukdzy a zone O&—/U—14C/g1ukénu je obdobné ako je uvedené
v priklade 1.
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Vyndlez umoZnuje pripravit De-/U-14C/glukézu a D-/U-'14G/-v
menozu, ktoré sa vermi asto vyu¥fvaji pri ¥tddidch chemic-
kfch a biochemickych premien sacheridov.



PREDMET VYINALEZU
232 888

_ Spdsob pripravy D-/U-14C/glukézy a D-/U-14C/mendzy
zo(-/U-14C/glukénu je vyznadeny tym, Ze of-/U-L4¢/g1ukén
sa hydrolyzuje 1 M a% 2 M kyselinou solnou pri teplote
80 a% 100°C po dobu 2 a% 4 hodiny, roztok sa upravi na
pH 1l a%¥ 3 s vyhodou odparenim Zasti chlérovodiku, alebo
pr{davkom octanu amonného a za katalyzy 0,1 a%¥ 2 % ky-
seliny molybdénove]j epimerizuje pri teplote 80 aZ 100°¢
po dobu 0,5 a% 1 hodiny.
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