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(54} O-Benzoyl-O-( 3-dimetylamino-2-hydroxypropyl)celuléza
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O-Benzoyl-O-(3-dimetylamino-2-hydroxy-
propyl)jceluléza je uréend pre chromatogra-
ficka izoldciu a delenie organickych latok.
Uvedeného utelu sa dosiahne pouZitim O-
-benzoyl-O-(3-dimetylamino-2-hydroxypro-
pyljcelulézy obecného vzorca I, kde R je
vodik, 3-dimetylamino-2-hydroxypropyl- ale- —
bo benzoyl, ktory je v polohe vodika hydro- T CH.,OR OR
xylovgch skupin na uhlikoch C2, Cs a Cs so é ]
stupiiom substiticie pre vodik 0,17 a¥ 0,20, {3 (JM/]

OR OR I
amino-2-hydroxypropyl) 0,03 aZ 0,2 a so O’A““‘"O —
stupfiom substitiicie pre benzoyl 2,6 a% 2,8 ~—
an je 70 aZ 400. OR CH.OR

0-Benzoyl-0-(3-dimetylamino-2-hydroxy- 2 Jn
propyl)celuléza mé pouZitie v biochémii.

so stupfiom substitticie pre O-(3-dimetyl-
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Vynédlez sa tyka 0O-benzoyl-0-(3-dimetyl-
amino-2-hydroxypropyl)celulozy.

0-Benzoyl-0-(3-dimetylamino-2-hydroxy-
propyl)celuléza nebola doteraz pripravend.
Na separéciu transférovych ribonukleovych
kyselin sa pouZiva benzoylované dietylami-
noetylceluléza, benzoylovana dietylamino-
hydroxypropylceluléza, benzoylovana trime-
tylaminohydroxypropylceluloza. Dietylami-
noetylceluléza sa pripravuje posobenim 2-
-chlérdietylaminhydrochloridu na celuldzu
v alkalickom prostredi [E. A. Peterson, H.
A. Sobers: J. Am. Chem. Soc. 78, 751 (1956},
G. Semenza: Helv. Chem. Acta 43, 1057
(1960), A. O. Jakubovic: Nature 184, 1065
(1959) 1.

Benzoyldciou dietylaminoetylcelulézy v
pyridine sa pripravi benzoyldietylaminoetyl-
celuléza [I. Gillam, S. Millward, D. Blew,
M. Tigerstrom, E. Wimmer, G. M. Tener: Bio-
chemistry 6, 3043 (1967)]. Dietylaminohyd-
roxypropylceluloza bola pripravend podsobe-
nim 2,3-epoxypropyldietylaminhydrochlori-
du v alkalickom prostredi na celulézu. [M.
Antal, L. Kuniak: Cell Chem. Technol. 14,
845 (1980)]. :

‘O~[3—dime‘tyl-Z—hydrovxypropyl]Celul()za
bola pripravend posobenim 3-chléro-2-hyd-
roxypropyltrimetylaméniumchloridu v alka-
lickom prostredi [Th. Krause, M. Kaufer,
W. Schemp: Das Papier 34 (12), 575 (1980)].
Esterifikdciou O-(3-trimetyl-2-hydroxypro-
pyl)celulézy benzoylchloridom sa ziskala
benzoyl-O-(3-trimetyl-2-hydroxypropyl]jce-
luloza.

Doteraz pouZivané spdsoby pripravy ben-
zoylovanej dietylaminoetylcelulézy, trime-
tylamino-2-hydroxypropylceluldzy maja nie-
ktoré nevyhody technologického rézu, Ze
hotovy produkt po vyzraZani treba mecha-
nicky upravovat a triedit na potrebnd zrni-
tost.

Podstatou vyndlezu je O-benzoyl-O-(3-di-
metylamino-2-hydroxypropyl)celuldza obec-
ného vzorca

kde

- R je vodik, 3-dimetylamino-2-hydroxypro-

pyl alebo benzoyl, ktory je v polohe vodika
hydroxylovych skupin na uhlikoch Cg, C3 a
Ce so stupiiom substitticie pre vodik 0,17 aZ
0,20, so stupiiom substitlicie pre 0O-(3-dime-
tylamino-2-hydroxypropy! 0,03 az 0,2 a so
stupfiom substiticie pre benzoyl 2,6 a

n je 70 aZ 400.
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Vyhodou navrhovaného sp0sobu pripravy
0-benzoyl-0-(3-dimetylamino-2-hydroxypro-
pyl) je, Ze pri esterifikécii sietovanej O-(3-
-dimetylamino-2-hydroxypropyl)celuldzy po-
7adovanej velkosti ¢astic 0,074 aZ 0,297 mm
nie je potrebnd daldia mechanickd tprava
produktu. Sposob je jednoduchy, Casove me-
nej nérotny na pripravu a ekonomicky vy-
hodnej$i ako u pripravy benzoyldietylami-
noetylcelulézy. Pripravena O-benzoyl-O-(3-
-dimetylamino-2-hydroxypropyljceluldza ma
ta vlastnost, Ze sa moZe pripravit zo sieto-
vanej mikrokrystalickej celuldzy, sietovanej
praskovej celuldozy o poZadovanej velkosti
tastic, takZe nie je potrebné po reakcii Zré-
Yanie a mechanickd tprava, mletie a sito-
vanie.

Priklad 1

Do trojhrdlej sulfonanej banky wobsahu
5 1 opatrenej mieSadlom, chladitom, delia-
cim lievikom a vyhrievacim ktpelom sa do
246 g suchého pyridinu suspenduje 100 g
absolitne suchej sietovanej O-(3-dimetyl-
amino-2-hydroxypropylcelulézy pripravenej
z mikrokrystalickej celulézy. S obsahom
0,26 % hmot. dusika s vymennou kapacitou
0,2 mmol.g™! a v prostredi 256 g Cerstvo
predestilovaného benzoylchloridu sa esteri-
fikuje za mie3ania pri teplote 60 °C po dobu
120 mintt. Po skongeni reakcie sa produkt
vleje do 5 1 chladnej (5 °C) destilovanej vo-
dy v digestore. Produkt sa premiesa, za tym
sa odsaje na sklenej frite (S-1). Postupne
sa dekonatuje 3-krat 2 litrami destilovanej
vody, odsaje sa, premyje sa 2-krédt 21 50 %
obj. vodného etylalkoholu, za tym 11 96 %
obj. etylalkoholu, odsaje sa, potom sa volne
vysudi a nakoniec sa dosusi pri tlaku 10 kPa
a teplote 60 °C. Ziska sa 170 g 0-benzoyl-O-
-(3-dimetylamino-2-hydroxypropyl Jcelulézy
s obsahom dusika 0,13 % hmot. a benzoylo-
vym zbytkom odpovedajicim stupiiu substi-
tacie 2,6.

Priklad 2

Postupuje sa ako v priklade 1, s tym roz-
dielom, Ze sa pouZije sietovanad O-(3-dime-
tylamino-2-hydroxypropyl)celuléza pripra-
vend z praSkovej celulézy s obsahom 1,32
percent hmot. dusika, vymennej kapacity
0,75 mmél. g1, pri pouZiti 342 g benzoyl-
chloridu pri teplote 80 °C a dobe reakcie
60 mindt. Ziska sa 180 g sietovanej O-ben-
zoyl-O-(3-dimetylamino-2-hydroxypropyl)-
celulézy s obsahom dusika 0,9 % hmot., s
v¢mennou kapacitou 0,51 mmél.g™! a ben-
zoylovym zbytkom odpovedajicim stupiiu
substiticie 2,8.

0-Benzoyl-0-(3-dimetylamino-2-hydroxy-
propyl)celulézu pripravent podla prikladov
1 a 2 moZno pouZit na separéciu transféro-
vfch ribonukleovych kyselin znamym spob-
sobom [I. C. Gillam, G. M. Tener: Methods
in Enzymology 20, 55 (1971)].
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Priklad 3

Ako naplii do kolény $irky 25 mm, vysky
120 mm sa pouZije sietovand O-benzoyl-O-
-(3-dimetylamino-2-hydroxypropyl)celuléza
o velkosti €astic 0,074 aZ 0,297 mm. MnoZ-
stvo aplikovanych transfér ribonukleovych
kyselin je 200 mg v 20 ml pufru A (30 mmé].
.171 octanu sodného, 5 mmél.1-1 chloridu
horecnatého, 0,5 mmol. 171 chloridu sodné-
ho pri pH 4,5), pri€om eldcia sa robi gra-
diéntom soli v mnoZstve 250 ml pufru B
(30 mmél . 171 octanu sodného, 5 mmél .11
chloridu hore¢natého, 0,5 mmél. 11 etylén-
diaminotetraoctovej kyseliny, 1,0 mmol.1-1
pri pH 4,5) do 250 ml pufru A. Frakcie sa
zachytavaji do 90 skuimaviek po 13 ml v
celkovom elu¢nom objeme (V, = 500 ml)
sa kolona dalej premyje 1 mmél.1"! chlo-
ridom sodnym s 20 % obj. etylalkoholom do
absorbancie A0 = 0,3. Celkovd doba sta-
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novenia totdlneho prepardtu transférovych
ribonukleovych kyselin na O-benzoyl-O-(3-
-dimetylamino-2-hydroxypropyl )celuléze tr-
vé 6 hodin.

Pre porovnanie d&inku O-benzoyl-O-(3-
—dimetylamino—Z—hydroxypropyl]celulézy s
Joteraz pouZivanou O-benzoyl-O-(2-dietyl-
aminoetyljcelulézou uvadzame nasledovny
priklad.

Priklad 4

Postup ako v priklade 3, s tym rozdielom,
Ze ako naplii do kolény sa pouZije O-ben-
z0yl-O-(2-dietylaminoetyl)celuléza. Celkova
doba stanovenia totdlneho preparédtu trans-
férovych ribonukleovych kyselin na danom
sorbente je 8 hodin.

Vynélez modZe ndjst 3iroké pouZitie v bio-
chémii pri separédcii transférovych ribonuk-
leovych kyselin.

PREDMET VYNALEZU

O-Benzoyl-O- (3-dimetylamino-2-hydroxypropyl) celulé‘za obecného vzorca

kde

R je vodik, 3-dimetylamino-2-hydroxypro-
pyl alebo benzoyl, ktory je v polohe vodika
hydroxylov§ch skupin na uhlikoch Cz2, C3 a

CH,OR oR ]
Q- 0~ I ““'j\
Ko oy, WOR )
[ S !w-w/ \__00. L_“ {0
Or CH,OR "
L o

Ceé 50 stuptiom substitticie pre vodik 0,17 aZ
0,20, so stuptiom substiticie pre O-(3-dime-
tylamino-2-hydroxypropyl 0,03 a% 0,2 a so
stupiiom substitiicie pre benzoyl 2,6 a

n je 70 aZ 400.
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