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Vyndlez se tyké zpisobu pFipravy sorbentd na bdzi silikagelu, pPidemZ piipraveny sor=-
bent je vhodny k d&leni deoxy- a ribonukleotidi.

V soulasné dob& znémé nebo pouZivané p¥ipravy sorbentt vedou k produktim, které p#i
pouZiti v chromatografii s eluenty, které neobsahuji organické rozpoudtddlo, nedostatedns
d%1i dvojice 5’-monofosfétd ribo- a deoxynukleosidd, odvozenych od stejné bdze, a mimo to
zpisobujl rozklad ~ hydrolyzu - monofosfétd na kolond za podminek, vhodnych pro chromato-
grafii t&chto sloufenin. PFi pripravd té&chto sorbentd se totiZ pouifvéd trislkoxysileni,
obsahujicich Jen jedinou eminoskupinu, kterd se teprve dodate¥nd kvarternizuje nebo na kte=
rou se teprve po navézéni na silikagel navazuje dalsi eminoskupina a vedle toho vlastn{
reakce trialkoxysilanu, obsshujfci eminoskupiny, se podle popsanych postupl provddi za pod-
minek, které nezarufujil obsazeni v&t3iny pfistupnych hydroxyskupin na povrch silikegelu.

Podstata zpisobu pfiprevy sorbentu na bézi silikagelu podle vynélezu spodivd v tom,
Ze se pro reakci se silikagelem pouZivéd N—(N'-dialkylamino)aminoalkyltrialkoxysilanu
obecného vzorce

R R

| 2
~Ry=N-Ry~Si- (R, >3

5

o
Ry
kde R, je (CI-C ) aslkoxyskupina, R, je alkylskupina (C1~C }, R je alkylenovd skupina
(C5=Cyp)s R 4 Je vodik nebo alkylakupina (H nebo CG'CIO) a RS ae vodik nebo alkylskupina

(H nebo CI-C ). P¥itom se reakce provddi bez rozpou3tddla, za vysoké teploty (160 a% 220 °C)-
a nakonec se produkt je¥t¥ p¥ipadn& podrobi silylaci trimethylchlorseilanem, hexemethyldisi-
lazanem nebo Jjejich smési, piipadné ze zvySeného tlaku.

Vyhody, dosashované zpusobem p¥ipravy podle vyndlezu, Jjsou ziejmé z porovnéni rychlost~
nich konstant hydrolyzy nukleotidl a z porovndni pom&rd kapacitnich faktord nam&tenych na
sorbentu, pripraveném podle vyndlezu a na sorbentech, které byly pFipraveny podle znémych
zpdsobi. Pro sorbent, p¥ipraveny podle vynélezu, je pomdr kapacitnich fektord 5 -monofosfétd
deoxy~ a ribonukleosiddi odvozenych od uracilu, guaninu a adeninu v 0.05M fosforeXnenu sodném
pFi pH 3.5 vé&t81 ne% 1.08, a rychlostni konstenta hydrolyzy v tomté% eluentu p¥i teplotd

25 ©C niz3{ neZ 1,5. 10'7 '1. Pro jiné sorbenty na bdzi silikagelu substituované nap¥iklad
3—am1nopropylovou skupinou, Je rychlostni konstanta o jeden a% t¥i Fddy vyéﬁi a pomér kea-
pacitnich faktord niZ&i.

Zptsob piipravy sorbentu podle tohoto vyndlezu je ilustrovén niZe uvedenymi p¥iklady.
P¥iklad 1

Silikagelvo primérné velikosti Zdstic 10 m se sudf po dobu 2 hodin p¥i 150 °C. 1 kg
takto vysuleného materidélu se smifsi se 7 1 n-hexanu, vysuSeného sodikem, a 0,19 kg
N-methyl-,N-(3-aminopropyl)-3-aminopropyltrimethoxysilanu, Sm&s se za stdlého michéni
a v proudu inertniho plynu zahi{ivé a% k bodu varu hexanu, & hexan se oddestilﬁje. Pak se
zah#ivéd ddle a¥ teplota sm&si doséhne 180 °C. P¥i této teplotd se reskinf smds udriuje
1 hodinu. Poté se uzavie p¥ivod inertniho plynu a zbytek té&kavych ldtek se oddestiluje za
tlaku ni%¥iho neZ 1 Pa p¥i 180 O, Ziskd se nejménd 1,1 kg produktu b&lavé barvy. Primdrnd
velikost &dstic se zméni nejvyse o 10 %.

Pri1iklad 2
Jeden kilogram produktu z p¥ikladu | se smisi s 500 g hexamethyldisilazanu a s 500‘g

trimethylchlorsilanu, Sm3s se zah¥ivé v tlakové nddobd v inertni atmosfé¥e na teplotu
170 °C po dobu jedné hodiny. Poté se z reakdni sm¥si oddestilujf t&kavé ldtky za tlaku
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niZ8fho net 1 Pa p¥i 180 90, Z{ské se nejménd 1 kg produktu b&lavé barvy,

PREDMET vYNALEZU

V. Zplisob piipravy sorbentu na bdzi silikagelu vyznadujici se tim, Ze silikagel reagu-
je s N-(N'-dialkylamino)aminoalkyltrialkoxysilanem obecného vzorce
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\\N-R =N~R,~Si-{R,)
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Ry

kde R, Je (C1-C3) alkoxyskupine, R, je slkylskupina (CI—C7), Ry Je alkylenovd skupina
(02-010), R4 Je vodik nebo 06'010 alkylskupina a R5 Je vodik nebo C1-C3 alkylskupina za
teploty 60 a% 220 °C v prost¥edi bezvodého organického rozpoudté&dla nebo inertniho plynu.

2. Zplsob podle bodu 1, vyznadujlel se tim, ¥e se ziskany produkt silyluje za teploty
50 a% 240 °C hexamethyldisilazanem nebo trichlorsilsnem.
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