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'1
Vynélez sa tyka spbsobu pripraevy kyseliny D-(U-14C) glukuronovej z (U-14C) o{~glukénov
oxidovanych kysli¥nfkom dusilitym.

Efektivne pripravy kyseliny D-glukurénovej st vo vi&3ine pripadov zaloZené na oxiddcii
primérnej hydroxylovej skupiny D-glukézy za sUdasného chrénenia vhodnymi substituentemi po-
loacetélovej pripadne i sekundérnych hydroxylovych skupin oxidovanej ald6zy. Ako oxidainé
#inidl4 se pouZ{vajy mengenistan draselny, kysli¥nik dusi¥naty, aviak najéastejdie kyslid-
nik za katalytlckého G¥inku vzécnych kovov (C. L. Mehltretter; adv. Carbohyd. Chem. 8, 231
(1953); K. Heyns, H. Paulsen; Adv. Carbohyd. Chem. 17, 169 (1962). ¥Yetoda pripravy kyseli-
ny D-glukuronovea‘ox1déc1ou - kyslikom za pritomnosti platinového katalyzétors - 1,2-0-izo-
propylidén—oL-D-glukofuranézy (C. L. Mehltretter; Methods in Carbohydrate Chemistry, Vol.
2, p. 29, Acedemic Press Ihg., New York - London 1963) se uplatfiuje tieZ na pripravu kyse-
liny D-(U—14C) glukuronoveg. Navrhoveny sp8sob pripravy je v prevedeni podstatne jednoduch-
81 a vyufiva reletivne najdostupne j8{ zdroj D(U—14C)glukozy - (U-14C)cb-glukény (Z. Nejed-
1§, J. Filip, J. Kolina, J. Ekl, D. Gruenberger; %e. patent 121808, CA. 68, 11728 (1968)).

Podstata vyndlezu spodiva v tom, Ze (U-14C)d>glukén oxidovany kysli&nikom dus;éitym
sa hydrolyzuje 80 a% 90 % kyselinou mraviou pri teplote 80 a% 90 °C po dobu 10 a% 15 ho-
din, alebo pdsobenim & -amyldzy a glukoamyldzy po dobu 24 ef 48 hodin pri teplote 20 ai
35 °G. Z reskinej zmesi sa kyselina D-(U-14¢) glukurdnové izoluje vo forme jej 3,6-lakténu

chromatografiou na papieri za pouzitia elu¥ného systému 1-butanol-etenol-voda 5 : 1 : 4
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od D-(U-14c)gluk6zy @ nezhydrolyzoveného zvysku polysacharidov. V§taeZky kyaeliﬁy D-(U—14C)
glukuronovej sa pri postupe kyslej hydrolyzy pohybuji v rozmedzi 38 a% 43 % a enzymatickej
hydrolgzy 10 a% 13 % podftené na vjchodiskovy (U-l4c)ak-glukén.

Vyhodou nevrhoveného spbsobu pripravy kyseliny D-(U-14C)glukur6novej Je, Ze

- vyufiva relativne dostupny (U-14C)cb-glukén a sidasne tym sa zdroven usetria daldie stup-
ne syntézy vhodngch derivdtov D-(U-14C)gluk6zy pre jej oxidéciu,

- technické prevedenie oxiddcie a hydrolfzy je velmi jednoduché a chromatografickd izold-

cia umoZnuje ziskat kyselinu D-(U-l40)glukur6novd o vysokej Sistote.

Priklad 1

Do skumavky opatrenej zdbrusom sa d4 vodorozpustny (U-14C)ac-glukén (10 pCi -~ glukén
izolovany z rias Chlorella sp. - produkt Ustavu pre vyskum, vyrobu a vyuZitie rédioizoto-
pov, Preha), pripedne sa riedi neznalenym glukénom (50 mg - glykogén z ustric -~ produkt JT
Beker Chemical Co). Glukén sa vysud{ v exikétore nad kysliinikom fosforelnym (24 h) a potonm
vlo¥f do dsmldieho exik4tora, v ktorom je astmosféra kysli¥nikov dusika a nechd stdt pri
teplote miestnosti 4 a% 5 dnf. Atmosféra kysliZnikov dusfke sa vytvor{ bud vloZenim 2 a¥
3 ml kvepalného kyslidnika dusiditého (produkt Syntézie n.p. Pardubice) alebo reakciou du-
sitenu sodného s kyselinou sfrovou., Po odparéni zvy¥kov kysli¥nikov dusfka (ne védkuovej
rotafne j odperke) sa do skimavky pridd 85 % vodny roztok kyseliny mraviej (1 ml) & reakéné.
zmes sa zahrieva 12 hodin na 90 % . Roztok sea na.rotaénej odparke odpari{ do sucha, potom
sa prid4 voda (1 ml) zehreje na 90 °c 1 hodinu e opit odpar{ do sucha. Nekoniec sa k desti-
la¥nému zvydku pridd voda (1 ml) zahrieve 2 hodiny na 90 % a po vychladnuti roztok sa na-
nesie na chromeatograficky papier (Whatman No 1) a chromatografuje v elutnom systéme l-bu-
tanol-etanol-voda (5 : 1 : 4 V/V) 17 - 13 hodin pri teplote miestnosti. Po detekcii repre-
zentativneho pdsu chromatografického papiera (0,5 cm) radiometricky, resp. &inidlom kyslého
ftaldtu anilinu sa jednotlivé zony chromatogremu izolujui (formylderivét kyseliny D-glukuré-
novej, kyselina D-glukuronové, D-glukoza & polysacheridy). V§taZek kyseliny D-glukurénovej
sa pohybuje v rozmedzi'SB a% 43 % po¥ftané na vychodiskovy glukén.

Pr{klad 2

Oxiddcia (U-14C)0L-glukénu sa uskutodnuje ako je uvedené v priklede 1 & po odstrénent
zv&ékov kyslidnikov dusika (na vékuovej rotainej odparke) zfskeny oxidoveny glukén sa roz-
pust{ (1 ml) v fosfdtorovom pufre (0,05 M, pH 5,6), ktorj obsshuje d-emylézu (0,2 U, zo
slin) a glukoamyldzu (0,5 U, 2z Endomycopsis bispora). Po enzymatickej hydrolyze (24 h,

30 °C) sa kyselina D—(U-14C)glukur6nové izoluje z reaklnej zmesi chrpmatogréfiou ne paepieri,
ako je uvedené v priklede 1. VfteZok kyseliny D—(U-l4c)g1ukur6novej sa pohybuje v rozmedzi
10-13 % poi{tané na vychodiskovy glukén.

Kyselina D-(U-14C)glukur6nové je zld¥enina velmi uZito¥nd pri Studiu metabolizmu kys-
1ych polysacheridov Zivo¥{Zneho pbvodu, predovdetkym v medicine pri diegnostike metabolic~
kych pordch a pri 8tudiu fyziologickych procesov prebiehajicich v rastlindch a k sledoveaniu

metabolizmu polysscharidov buneZnej steny mikroorganizmov.
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Spdsob pripravy kyseliny D-(U—14C)g1ukur6novej z (U—14C)<1-glukénov oxidovenjch kysliZ-
nikom dusiditym, vyznadujici se tym, %e oxidovany (U-14C)eu-glukén sa hydrolyzuje 80 a%
90 % kyselinou mraviou pri teplote 80 a% 90 °¢ po dobu 10 &% 15 hodin, alebo péeobenim
o -emylézy a glukoamyldzy po dobu 24 a% 48 hodin pri teplote 20 8% 35 °C & z reak¥nej zme-
si sa kyselina (0-140) D-glukurénové izoluje od vedlajsfch produktov hydroljzy chromatogra-

fiou na papieri elu¥njm systémom 1-butenol~etenol-vode.



	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS

