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Chromatografia pent6z na mikrokryS$talickej celuléze

K. LINEK, L. KUNIAK, B, ALINCE

Chemicky ustav Slovenskej akadémie vied,
Bratislava

Venované akademikovi Jozefovi Vasdtkovi k 70. narodenindm

V préci sa pouzila mikrokrystalickd celuléza na chromatografiu pent6z na
tenkej vrstve a na ich preparativne rozdelenie na koléne. Diskutuje sa o jej
vyhoddch v porovnani s préskovou celulézou.

Chromatografia na tenkej vrstve sa zaéina vyznamne uplatiiovat prirozdelo-
vani monosacharidov a ich deriviatov. Nesubstituované monosacharidy mozno
rozdelit na tenkej vrstve kremeliny [1, 2], silikagélu [3, 4], alusilu [5], kremi-
¢itanu horeénatého [6], zmesi kremelina—skrob [7], silikagél—kremelina [8],
celulézy [9 — 11] a mikrokrystalickej celulézy [12]. Rozdelovacia chromato-
grafia na stipci celulézy sa uz dlhsi das pouZiva na preparativne rozdelenie
monosacharidov. Technika rozdelovania sa opisuje v praci [13]. M. L. Wol-
from a spolupracovnici [14] pouzili na tieto @dely mikrokrystalicku celulézu
ZAvicel*.

V nasej praci sme pouzili mikrokrystalickii celulézu na chromatografiu
aldopentéz a pentuléz na tenkej vrstve a na ich preparativne rozdelenie na
koléne. Chromatografia pentuldéz zatial nie je vyrieSsend v dosledku kompliko-
vanej pripravy 3-pentuléz.

[Experimentilna Sast

Na pripravu tenkych vrstiev sa pouzila mikrokrystalickd celuléza pripravena na
nasom ustave kyslou heterogénnou hydrolyzou zuslachtenej baviny. Kvalita takejto
mikrokrystalickej celulézy zodpovedd produktu ,,Avicel** (vyrobok fy FMC Corporation
— TUSA) [15]. Pri rozdelovacej chromatografii na koléne sa pouzila mikrokryStalickd
celuléza a praskovd celuléza Whatman (standard grade).

Priprava vrstiev a vyvijanie chromatogramov

Pri priprave tenkych vrstiev sa postupovalo spésobom uvedenym v praci [12]. Hrabka
vrstiev bola 0,6 mm a rozmery platni¢iek 10 X 20 cm. Chromatogramy sa vyvijali ob-
vyklym spdésobom. Pri nizkych hodnotédch Rr mozno pri niektorych rozpustadlovych
sustavdch nechat chromatogramy pretiect podla [12].

Preparativne rozdelente

Koléna mala rozmery 4 X 50 cm. Plnila sa suspenziou celuldzy v aceténe a pred po-
uzitim sa premyla rozpustadlovou sustavou [13]. Prietok pri mikrokrystalickej celuléze
Je mensi nez pri praskovej celuléze, nie je vSak potrebné pouzit pretlak. Jednotlivé frakeie
(ca 15 ml) sa kaZdych 40 minut zachytdvali pomocou automatického zberada frakeii.
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Detekcia

Chromatogramy sa detegovali kyslym ftaldtom anilinu [16] alebo &inidlom jodistan
draselny —benzidin [17] podobne ako pri papierovej chromatografii.

Chemikdlie

D-Arabinéza, D-xyléza, p-lyxéza a D-ribéza boli vyrobky n. p. Lachema. D-erytro-2-
-Pentuléza sa pripravila transforméciou p-arabinézy [18], D-treo-2-pentuléza transfor-
mdciou D-xylézy [19], erytro-3-pentuldza. oxidéciou ribitu octanom ortutnatym [20]
a D-treo-3-pentuldza transforméciou p-arabinézy [21].

Vysledky a diskusia

I ked mozno sacharidy rozdelit na tenkej vrstve za pouZitia rozli¢nych ma-
terjidlov, je vyhodné pouzivat celulézu, pretoze pri tomto materidli mozno
uplatnit rozpustadlové sistavy vypracované pre papierovi chromatografiu.
Dalgou vyhodou je, Ze pri preparativnom rozdeleni sacharidov na stipci celulézy
a pri kontrole gistoty jednotlivych frakeii chromatografiou na tenkej vrstve
celulézy mozno tiez pouzif tie isté rozpistadlové sistavy.

Este vyhodnej$im materidlom nez celuléza je tenkd vrstva mikrokrystalickej
celulézy, ktord prvykrat pouzili M. L. Wolfrom a spolupracovnici [12].
Mikrokrystalicks celuléza ma vidsiv kapacitu nez celuléza, da sa dobre nanisat
a tvori hladké a tuhé vrstvy. Vrstva mikrokrystalickej celulézy drzi tak pevne
na skle, ze sa d4 na nu nanasat, detegovat a pisat ako na papier; detegované
platniéky mozno skladovat Iubovolnz dlhit dobu, podobne ako papierové
chromatogramy.

Tabulka 1
Vysledky rozdelenia pent6z na tenkej vrstve mikrokrystalickej celulézy
Hodnota Ry v rozpustadlovej sustave (S)
Latka
1 2 3 4 )
D -arabindza 0,19 0,11 0,22 0,11 0,28
D-xyloza 0,28 0,17 0,28 0,17 0,35
D-lyxoza 0,31 0,18 0,30 0,17 0,38
D -ribéza 0,38 0,26 0,35 0,21 0,47
D -treo-2-pentuldza 0,46 0,33 0,39 0,26 0,58
D -erytro-2-pentuldza 0,47 0,33 0,41 0,26 0,64
D -treo-3-pentuloza 0,48 0,34 0,42 0,27 0,56
erytro-3-pentuléza 0,50 0,35 0,44 0,30 0,81 ‘

S1: acetén—n-butanol—voda (7:2: 1),

S2: octan etylnaty —pyridin—voda (7:2: 1),

S3: metyletylketén—kyselina octovd—voda (6 : 3 : 1),
S4: metyletylketén—n-propanol—voda (10: 2 : 2),
S5: acet6n —n-butanol—voda (8:1: 1).
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Vysledky rozdelenia pentéz na tenkej vrstve mikrokrystalickej celulézy su
v tab. 1. K dispozicii sme mali ako prvi vSetky aldopentdzy, 2-pentulézy
a 3-pentuldzy, pretoze transformaciou D-arabinézy sa ndm podarilo ziskat
zatial nepripravend p-freo-3-pentulézu [21].

Cas potrebny na vyvijanie bol pri rozptstadlovych ststavich S1 az S4
ca 30 mindt a pri S5 ca 25 mintt. Osvedéila sa rozpistadlové sistava S1 po-
uzivand i pri rozdeleni sacharidov chromatografiou na papieri [22]. Najvyhod-
nejsou je jej modifikacia (stustava S5); za pouZzitia tejto sistavy chromatogram
sa vyvija rychle a rozdelovaci efekt je najlepsi. Poradie jednotlivych pentéz
na chromatograme je pri vSetkych rozpistadlovych ststavach rovnaké. Po-
dobne je tomu aj v pripade papierovej chromatografie pentéz a st zname
len niektoré vynimky [23]. Rozdelenie zmesi D-xyléza—Db-lyxéza a pentuléz
okrem erytro-3-pentulézy nie je dokonalé, ale rozdelenie uvedenych latok je
problémom i za pouZitia chromatografie na papieri.*

Preparativne rozdelenie pent6z na stipci mikrokrystalickej celulézy je téin-
nejsie v porovnani s praskovou celulézou (tab. 2).

Tabulka 2

Porovnanie i¢innosti rozdelenia pentéz na stipci praskovej a mikrokrystalickej celulézy

Latka Préaskové celuléza Mikrokrystalické celuléza
dané na ziskané z kolény dané na ziskané z kolény
. chromatograficky 7 chromatograficky
kolénu b kolénu .
(mg) Gistej latky (mg) Sistej latky
B (mg) i (mg)
D-arabindza 300 42 300 ’ 185
D-xyléza 300 0 300 180
D-ribdza 300 i 100 300 295 |

Za tych istych pracovnych podmienok (rozmery koldény, prietok) je rozdelo-
vaci efekt lepsi pri mikrokrystalickej celuldze; pri pouziti praskovej celulézy sa
vébec nepodarilo ziskat chromatograficky é&istd b-xylézu. Pouzitie mikro-
krystalickej celulézy pri rozdelovacej chromatografii je vyhodné, najmi ak je
nevyhnutné rozdelit véésie mnozstvd latok. Pri preparativhom rozdeleni
pentoz sa pre obidva druhy celuléz pouzila rozpustadlova ststava S1 a &istota
jednotlivych frakeif sa kontrolovala chromatografiou na tenkej. vrstve za po-
uzitia sistavy S5. ‘

Dakujeme A. Kidkovi za pomoc pri experimentdlnych prdcach.

* Uvedenymi problémami sa zapodievame v dal$ej préci.
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XPOMATOTPA®USA IIEHTO3 HA MUKPOKPUCTAJIJINYECKON [EJIIOJI03E

K. JInnexk, JI. Rynuak, B. Aangaue

Xumnuecknii uncTuTyT CIoBANKOI AKANEMUU HAYK,
Bparucaasa

B paGore 0Opura mpumeHeHa MMKPOKDUCTAIIMYECKAA LEJLIINO03a JIIA XpoMmarorpadin
aNpJOIeHT03, 2-MEeHTYJI03 U 3-MEHTYJI03 Ha TOHKOM CjI0€ U [JIA UX IPeHapaTMBHOIO pasfe-
JIeAMA HA KOJOHHe. IIpeumyInecTBOM MHKPOKPHMCTAJLINYECKOI LIeJII0N03EI B CPaBHEHIIH
¢ IOPOIK006Pa3HOil LeJII0N030/i ABIACTCA eii 0OJBIIAA eMKOCTh M JIyYIINii paspednTels-
‘HHE 9dderr. IIaA pasmgeseHna NeHTO3 HA TOHKOM CII0e MUKPOKDPUCTAIIMIECKO 1{eIITI0I038l,
u3 B pafore WCHBHTAHHBIX CUCTEM, camoil yyoOHON ABIAETCA aleToOH—H-0yTaHOI—BORA
(8:1:1).

Prelozil M. Fedorotiko

CHROMATOGRAPHIE VON PENTOSEN
AUF MIKROKRISTALLISCHER CELLULOSE

K. Linek, .. Kuniak, B. Alinde

Chemisches Institut der Slowakischen Akademie der Wissenschaften,
Bratislava

In der vorliegenden Arbeit wurde mikrokristallische Cellulose fiir die Diunnschicht-
chromatographie von Aldopentosen, 2-Pentulosen und 3-Pentulosen, und fiir die pré-
parative Trennung dieser Stoffe auf der Kolonne benutzt. Der Vorteil der mikrokristal-
lischen Cellulose im Vergleich zur pulverformigen beruht in deren gréBeren Kapazitit
und im besseren Trennungseffekt. Fir die Trennung von Pentosen auf einer Diinnschicht
aus mikrokristallischer Cellulose erwies sich unter den in dieser Arbeit gepriiften Losungs-
mittelsystemen das System Aceton—n-Butanol—Wasser (8 : 1 : 1) als das vorteil-
hafteste.

Prelozil K. Ullrich
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