voesrcns| POP1S VYNALEZU 259795
K AUTORSKEMU OSVEDCENI

(61) A
(23) Vystavn priorita : #
(22) Prihlaseno 30 10 86 (51) Int. Cl.
(2) pv 7881-86.R C 08 B 11/16

(19)

01)31

URAD PRO VYNALEZY
‘ (40) ZveFejnéno 15 03 88
A OBJEVY (45) Vydino 10.05.89
7% GAVLIK JOSEF,

Autor vynélezu v ‘
TOXAR OLDRICH, UsTf NAD LABEM

(54) Fenylether perlové celulosy a zpisob jeho pFipravy

Redeni spadd do oblasti makromoleku=
lirni chemie & tyki se pPipravy fenyletheru
perlové celulosy Jjako sorbentu pro udely
hydrofobni interakéni chromatografie even-
tuelnd jako meziprodukt pro daléi premény.
Dosud pripravované sorbenty na bdzi ageno-
ay & dextranu (firma Pharmacia FINE~CHMIGAL.
Ltd., Svédsko) vykazuji nizkou mechanickou
pevnost, Fenylether perlové celulosy mé
v:;;okou meohggickou );zevnost gf'i zachovdni 0-R (1)
mekroporézniho charakteru matrice, Fenyl- ;.( _ - -~ 0-
ether perlové celulosy podle obecného vzor- Cel O CH2 CH2>“
ce I, kde Cel je zbytek perlové celulosy, :
n je 0 nebo 1, R je fenylovy radikdl =e
pripravi tak, Ze se toaylat perlové celu-
loey nebo tosyldt hydroxyalkylderivétu
perlové celulosy nechd reagovat s fenolem
v prostredi vody, organickeho rozpoustdd-
la neomezend misitelnédho s vodou a nebo
Jejich sm&sl s vyhodou zahrnujici etanol,
aceton, l,4~-dioxan za p¥itomnosti hydro-
xidu alkalického kovu p¥i 40 a% 100 °C
po dobu 1 aZz 7 hodin,

259795




Vynélez se tykd fenyletheru perlové celulos; a zplhsobu
jeho pFipravy. '

Sorbenty s fenoxyskupinami se pouZivaji k hydrofobni
interakéni chromatografii proteint. lMezi nejvice pouZivané
. typy sorbentl pro hydrofobni interakéni chromatografii pat-
"fi Phenyl-Sepharose CL-4B a Octyl-Sepharose CL-4B piipravo-
vené reakci Sepharosy CL-4B s prislusnym glycidyletherem, By—
lo té% pouzito sorbentu pripraveneho reak01 celulosy, aktivo-
" vané l-chlor=2 3-epoxypropanem (&s. sutorské osvédéeni .

. 251520) .

Pripravované sorbenty'jsouvdostupné‘pouze na bdzi agaro-
gy a dextranu (uvddi je firma Pharmaeia FINE-CHEMICAL Ltd.
Svédsko). Tyto sorbenty vsak vykazuji nizkou mechanickou pev-
nost, coZ je na zdvadu pro pouZiti ve velkych kolondch,

" Tento nedostatek odstraﬁuje,vynélep, jeho% predmétem
Je fenylether perlové celulosy obecného vzorce:

Cel =( O-CH,-CH, ), .= =0- R - (1

kde Cel je zbytek perlové celulosy,

'n je O neboll,

R Jje fenyl

‘& gpisob jeho pripravy, kiery spocivd v tom, e tosylét per-‘
lové celulosy nebo tosyldt hydroxyalkylderivdtu perlové ce-
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lulosy reaguje s fenolem v prostfedi vody, organického roz-
poustédla neomezené misitelného s vodou, nebo jejich smdsi,
s vyhodou vybreného ze skupiny zahrnujici etanol, aceton,
1,4~ dioxan, v pritomnosti hydroxidu alkalického kovu p¥i- 40
az 100 °¢° po dobu 1 a% 7 hodin,

Vychozi tosyldt perlové celulosy nebo jeJi hydroxyalkyl=
derivdt se pripravi podle AO 212 131.

Dalsi vyhodou tohoto sorbentu e zpisobu jeho pripravy -
podle vyndlezu je predeviim vysokd mechanickd pevnost sorben-
tu p¥i zachovdni mekroporézniho charakteru matrice.

Fenylether perlové celulosy podle‘vynélezu se pouZivd
Jjako sorbent pro hydrofobni interaskéni chromatografii, pPi-
padné jako meziprodukty pro daldi premény.

Priklad 1

100 g odsédtého tosylderivdtu perlové celulosy (obsshuji-
ci 77,61 % hmot. vody a 2,18 mmol tosylovych skupin/g sudiny)
se rozmichd ve 200 ml etanolu, piidd se 2,15 g hydroxidu sod-
ného rozpusténého v 50 ml vody a smés se michd 3 hodiny.
Potom se precdukt odsaje a promyje nékolikrdt acetonem.
Ziskeny fenylether perlové celulosy obsahuje 1,983 mmol feno-
- xyskupin/l g sudiny.

Prikled 2

Ke 100 g odsétého tosyldérivétu perlové hydroxyethylcelu=~
losy (obsshujiciho 66,71 % hmot. vody a 1,375 mmol tosylovych
skupin/g sudiny) se po rozmichdni ve 200 ml acetonu piidd
1,9 g hydroxidu draselného rozpuéténéhp've 20 ml vody a 4,748
fenolu. Smés se vyhreje na 50 ¢ a‘pfi této teplotd se miché
5 hodin. Potom se produkt odsaje a promyje acetonem.

Ziskeny fenylether perlové hydroxyetylceluIOSy obsahuje 0 873 .
mmol vdzaného fenolu / 1g susiny.
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P¥{klad 3
100 g odsédtého hydroxyetyltosyldtu perlové celulosy
(obsahujiciho 66,71 % hmot. vody a 1,375 mmol tosylovych

skupin /lg sudiny) se rozmichd ve 200 ml 1,4-dioxanu s pPi-
davkem 2,0 g hydroxidu sodného rozpudténého v 5 ml vody.

Po 15 min, michéni se ke smdsi p¥idd 4,74 g fenolu a suspen-

ze se vyhieje na 100 °C. P¥i této teplotd se michd 1 hodinu.
Produkt se odsaje a promyje vodou. |

Ziskany fenylether perlové hydroxyetylcelulosy obsahuje 1,105
mmol fenoxyskupin/lg suSiny. ‘

PP{klad 4

. Smés 100 g odsdtého tosyldtu perlové celulosy (obsahuji-
ctho 77,61 % hmot. vody a 2,183 mmol tosylovyeh skupin/lg su-
8iny, 190 ml vody, ve které bylo rozpusdténo 2,15 g hydroxi-
du sodného & 5,1 g fenolu se zah¥ivd za michdni na 40 °C po

dobu 7 hodin., Produkt se odsaje a promyje vodou.

Ziskany fenylether perlové celulosy obsahuje 1,517 mmol feno-
xyskupin/lg susiny.

Obsah fenoxyskupin v fenyletheru perlové celulosy se
stanovi po hydroljZe kyselinou bromovodikovou jako fenol a to
bud spektrofotometricky jako indofenolové &i  4-aminoantipi-
rinové barvivo, nebo bromadné.

‘
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" PREDMET VYNALLEZU

1. Fenylether perlové celulosy obecného vzorce
Gel = (0 = CH, = CHy )y = 0 = R (L)

obsahuje Cel jako zbytek perlové cslulosy,
n je O nebo 1,
R Je fenJlovy radlkal

2. Zplhsob pripravy fenyletheru perlove celulosy obecného
vzarcéTpodle bodu 1,vyznadeny tim, Ze se tosyldt perlo-
vé celulosy nebo tosyldt hydroxyalkylderivdtu perlové
celulosy nechd reagovat s fenolem v prostredi vody, orgaw=
nického rozpoudtédla neomezené misitelného s vodou a nebo
'jejich smdsi s vyhodou vybrané ze skupiny zehrnujfef eﬂa |
nol, aceton, 1l,4~dioxan za piitommosti hydroxidu alkalic=

- kého kovu p¥i 40 a% 100 °C po ‘dobu 1 &% 7 hodin,
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