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Streszczenie

Opracowano metadoczyszczania technicznych Rokopoli produktu kapeliyzaciji
tlenku etylenu i tlenku propylenu typu 30p160, 3Dp2B0p10. Przebieg zaleosci miedzy
R:(Rm) a zawartécia segmentoéw oksyetylenowychgw czsteczce szeregu homologicznego
polietylenoglikoli (PEG), wykorzystano do oznaczem oczyszczonych frakcjach Rokopoli
zawartdci nrg. Obliczono wagowasredna M, mag czasteczkow i oznaczono meted
stalagmometrycznwsp6tczynnik nagicia powierzchniowege® ich wodnych roztworéw.

Oszacowano liczboav wartas¢ krytycznego szenia micelarnego (cmc) i wyznaczono
termodynamiczny potencjat tworzenia miceliG’ ), ktéry umaliwia okreslenie zdolnéci

solubilizacyjnych badanej klasy kopolimerow.

Stowa kluczowe:aktywna¢ powierzchniowa, analiza chromatograficzna, Rokepol

WSTEP

Weglofluory 3 klasa polaczen organicznych, ktére w swojej strukturze posiadaj
czgsciowo lub catkowicie wymienione atomy wodoru na dilu Ta klasa pakczen
charakteryzuje siwysoky rozpuszczalreia tlenu, dwutlenku wgla azotu i innych gazow [1,
2].



Podstawowa rnica dziatania perfluorowych #&oikow tlenu w stosunku do
hemoglobiny polega na tynie z hemoglobig tlen wiaze st w sposob koordynacyjny i
zjawisko nie podlega prawu Henry’'ego. Natomiastflperowane zwazki organiczne
rozpuszczaj tlen, dwutlenek wgla, azot i inne gazy wprawdzie stosunkowo dobate,w
Ssposob w przybheniu odpowiadacy prawu Henry'ego.

Z bada klinicznych wynika,ze najbardziej obiecage nd@niki tlenu, mato toksyczne,
dobrze emulguce st i dobrze rozpuszczgje tlen znajduj sie wsréd pochodnych
perfluorodekaliny [3-7]

Jak wynika z bada bezpieczne stosowaniegglofluorowych zamiennikdéw krwi w
postaci emulsji, wymaga gdokiego i trwatego rozdrobnienia mikrokropelsnika tlenu,
gdyz niehomogenna emulsja o wywota objawy podobne do zattu Do otrzymania
trwatej emulsji najcgicie] stosowane as syntetyczne emulgatory niejonowe, kopolimery
blokowe polioksypropylenu i polioksyetylenu, zngue nazvg Pluronikow.

Pluroniki odznaczajsi¢ bardzo maj toksyczndcia, co pozwala na ich stosowanie w
dos¢ duzych stzeniach (2-3%). Dodatkaywzalet, Pluronikdw, szczegdlnie Pluroniku F-68 o
M, =8350 jest toze w stzeniu 2,5% jest on izoonkotyczny w stosunku do suzg\wrwi.

Odpowiednikiem Pluronikbéwasotrzymywane w Polsce kopolimery blokowe tlenku
propylenu z tlenkiem etylenu pod nag®okopoli. S one otrzymywane przez kondensacj
blokowa tlenku propylenu (cg¢ hydrofobowa) i tlenku etylenu (e hydrofilowa), przy
uzyciu katalizatorow stzonych wodnych roztworow KOH i NaOH. Przebieg reakepzna

zapis& rownaniem.

O
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/ \ + H304A — > HO(CH,CH,0)x[CH(CH3)CH,O]n(CH,CH,O)yH
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Produkt reakcji zachowuje wszystkie cechy glikoditeréw; zawiera grupy glikolowe
jak i alkoholowe. Oczyszczanie produktu technicznsgrowadza gido wymycia nadmiaru
katalizatora (HCI), czyli uczynnienia grup funkcygh glikoli [12]. Rokopole, ktorych
lipofilowy rdzen zawiera nie mniej &i30 moli segmentu izopropylokso a wykorzystywane
jako komponenty wyrobow chemii gospodarczej, skilddrmpreparatow o dziataniu
emulgupcym, piomcym, dysperguicym, zwikzajacym, antyelektrostatycznym dla amdych
przemystow [8-11].



Z dotychczas przeprowadzonych badavynika, ze Rokopole w uktadzie
rownowagowym g dobrymi solubilizatorami dla lipofilowyckrodkéw leczniczych i magw
znacacy sposob uzupetniandeks litogenolitycznyotci A (tres¢ dwunastnicza) [13,14].
Wyjatkowo niska toksyczrigé w/w klasy kopolimerow blokowych byta powodem, #izdrej
podgto prace nad nmiiwoscia wydzielenia z produktu technicznego frakcji o stdsowo
nieznacznej dyspersji mas molowych, z jednoczesmwykorzystaniem chromatografii
cienkowarstwowej do okéienia ich jednorodrni@i i oszacowania ilici segmentow

oksyetylenowych [15,16].

MATERIAL

1. Kopolimery blokowe tlenku propylenu i tlenku ketyu o wzorze ogélinym
HO(CH,CH,0)x[CH(CH3)CH,0]n(CH,CH,0)yH
Typu Rokopol 30p10 (x#y10 r=30) Rokopol 30p27 (y+7n=30) i Rokopol 30p160
(x+y=160 n=30), zostaty wyprodukowane w Zaktadach Chemiczrigokita S.A w Brzegu
Dolnym n/Ods.
2. Alkohole: metanol, propanol, izopropanol, wskistz.d.a,. POCH Gliwice.
3. Metylo-etylo keton cz.d.a. Loba-Chemie.
4. Amoniak 25% roztwoér, POCH Gliwice.
5. Podtaga do chromatografii cienkowarstwowej:
a) DC-Kieselgel 60 k4, Merck (fabrycznie naltmne na plytk warstwy zelu o
grubaci 0,25 mm).
b) 4N Kieselgel HEsa+366(fabrycznie natgone na ptytk warstwyzelu o grubéci 0,25
mm).
6. Jod cz.d.a. POCH Gliwice.
7. Komory do chromatografii cienkowarstwowej.
8. Stalagmometry o v= 28,20 &i¥5 cnt Medingen.
9. Wegiel aktywny wg FP.
10. Wzorcowe polietylenoglikole PEG o przedzialg=lI00-6000, Merck i POCH Gliwice.



METODY

Dobor warunkéw badan metoda chromatografii cienkowarstwowej

wydzielonych frakcji Rokopoli

Roztwory wzorcowych polietylenoglikoli PEG orazchaicznych i oczyszczonych
Rokopoli, przygotowano z odwki 0,05-0,1g polimeru, w objosci 50cnt odpowiedniego
uktadu rozwijajcego (faza ruchoma). Na ptgtichromatograficzip nakladano mikropipet
ok. 0,05-0,1 crhtak przygotowanego roztworu. Plytki rozwijano wnig 25C +0,1, a po
wysuszeniu wywotywano w komorze z(3ublimupcy Jod).

Wspbiczynnik opénienia — R ( Reg=b/a), stanowit podstawv do wyliczenia
wspotczynnika R (jego logarytmicznej funkcji ) z zataosci:

ot R 1
=1 =log —-1
R =0 R Og{RF }

Najbardziej interesage i odtwarzalne z dig doktadndcia wspétczynniki R na

podtazu HF,s44366d1a odpowiednich uktadow rozwipgych zestawiono w tab. I 1.
Aktywno §¢ powierzchniowa wodnych roztworow Rokopoli

Pomiar napicia powierzchniowego wodnych roztworéw Rokopoli @zelonych
frakcji), przeprowadzono wg Polskiej Normy PN-90@0D@ (eqv ISO 304 i 6889) ptSrodki
powierzchniowo czynne oznaczenie nr@@ powierzchniowego v{ | napkcia

miedzyfazowegoy)”. Uzyskane wartéci cmc zestawiono w tab. VI.
Oczyszczanie technicznych Rokopoli
Wysoka rozpuszczal§d Rokopoli w rozpuszczalnikach polarnych — alkohblac

ketonach przy ich niereaktywfm w stosunku do struktury, byta powodem ich wyk@tania

w procesie frakcjonowania produktu technicznego.



Frakcjonowanie technicznego Rokopolu 30p160

A. Odwazono 88,0 technicznego Rokopolu 30pl160, rozdrobniomgorowadzono do
200,0cni mieszaniny izopropanolu i n-butanolu (1:1 cz.oli§9dgrzewano powoli do
temp. 70-88C i mieszano do catkowitego rozpuszczenia produRmaréczowo-
brazowy roztwér bardzo szybko schtadzano do temp. 29D, Wypadt biaty o
wyraznej krystalicznej strukturze osad, ktory acksono (bardzo szybko), odnigto,
przemyto w/w ukltadem rozpuszczalnikbédw i wysuszofrzymano 75,5g biatego
produktu o specyficznym zapachu. Frakegnaczono 30p160 A-1.

B. Odwaono 88,0 technicznego Rokopolu 30p160, rozdrobnibmgorowadzono do
600,0cni metanolu. Mieszag ogrzewano pod chtodniczwrotrg do catkowitego
rozpuszczenia, tj. do temp. 60°70 Otrzymano roztwor rzeczywisty o intensywnym
pomaraczowo-bazowym zabarwieniu. Naginie dodano 150,0gagla aktywnego i
ogrzewano do temperatury wrzenia pod chioglmiwrotrs przez 15 min. Gacy
roztwor przesczono oddzielac adsorbent. Bezbarwny metanolowy roztwor
zagszczano do objosci ~230,0 cmi a nasipnie bardzo szybko schtodzono do temp.
5,0+0,2C. Wypadt bialy o gibokiej intensywnéci bieli osad, ktéry szybko
odsiczono, oddnicto 1 przemyto metanolem. Uzyskano 27,5g bialego
drobnokrystalicznego produktu o specyficznym zapadfrakcg oznaczono 30p160
A-2.

C. Metanolowy roztwor po wydzieleniu frakcji 30p160 2A-odparowano do sucha.
Pozostatéc rozpuszczono w 300,0¢nzopropanolu, dodano 50 gegla aktywnego i
ogrzano pod chlodnic zwrotry do temp. 76-82C. Gomcy roztwér przesczono
oddzielajc adsorbent. Bezbarwny roztwér ochtodzono bardzgblsz do temp.
14+0,2C. Wypadt biaty osad, ktéry ogiszono, oddinicto i przemyto w/w alkoholem.
Uzyskano po wysuszeniu 41,5 g produktu. Frakejnaczono 30p160 A-3.

Frakcjonowanie technicznego Rokopolu 30p27

A. Odwazono 40,59 technicznego Rokopolu 30p27 i rozpuszmzam 250cni
izopropanolu. Do brunatno-poméczowego roztworu dodano 15,09 cgla
aktywnego i ogrzewano pod chtodmiewrotry przez 15 min. Gacy roztwor
przesczono oddzielag adsorbent. Z roztworu w temp. 85287przy 26-32mmHg
oddestylowano rozpuszczalnik. Po ostudzeniu uzysKa5g biatego produktu o

konsystencji wosku. Frakcje oznaczono 30p27 B-1.



B. Analogicznie jak, w pkt. A przeprowadzono proceak@jonowania technicznego
Rokopolu 30p27, iywajac ukladu rozpuszczalnikbw izopropanol: metanol (1:1
cz.obj.). Z 40,5 technicznego Rokopolu 30p27 otraym 22,859 produktu. Frakcj
oznaczono 30p27 B-2.

C. Analogicznie jak w punkcie A przeprowadzono profragcjonowania technicznego
Rokopolu 30p27, zywajac metanolu jako rozpuszczalnika. Proces oczyszazaai
weglu aktywnym prowadzono w temp. 5085 pod chitodnig zwrotrs. Metanol
oddzielono w temperaturze %D na wyparce pthiowej przy 26-28mmHg. Z 55,65
technicznego Rokopolu 30p27 otrzymano 38,59 pragusdrwy biatej o konsystencji
pasty, bez widocznych oznak krystaliczcio Frakcg oznaczono 30p27 B-3.

Frakcjonowanie technicznego Rokopolu 30p10

A. Odwaono 75,659 technicznego Rokopolu 30pl0 i rozpusarzoa zimno w
metanolu. Do jasnaéttego roztworu dodano 22,0gegla aktywnego i ogrzano do
wrzenia pod chtodniczwrotmg. Po ostudzeniu oddzielono adsorbent, a metanolowy
bezbarwny roztwér odparowano w temp.°GOna wyparce pthiowej przy 26-
28mmHg. Uzyskano 70,89 produktu, ciecz o konsygiteacafiny. Frakog oznaczono
30p10 C-1.

WYNIKI

Poprzez modyfikagj uktadu rozwijagcego (faza ruchoma) typu A (tab. 1), uzyskano
znacace zr@nicowanie wspotczynnika {Rila wzorcowych PEG o Mw zakresie 200-1500
nie tylko na podteu Silicagel HF254+366, lecz ta& na podtau typu Silicagel 60%s,.
Zadeklarowana przez producenta, M PEG umaliwita wyliczenie ilosci —nrg segmentéw
oksyetylenowych (-OCBKCH,-), w ich strukturze.

Jednoczénie oszacowano chromatografigziednorodné¢ produktu technicznego. Z
uzyskanych rezultatow wynikae przez proces adsorpcji nagiu aktywnym (izoterma
Freundlicha) bdzie mana wydzielt frakcje o stosunkowo niewielkim zndicowaniu M,

Uzyskane rezultaty zestawiono w tab. I, Il'i 11l
Wyznaczone liczbowe wado R (?(J_rtsdla n=10) i wyliczone R stanowity

podstaw do przéledzenia przebiegu zadeosci migdzy wspoétczynnikiem Ri Ry a
wyliczom strukturalna ilécia nre:;Rs, Ru=f(nte).



Przebieg rowna regresji na poziomie ufdoi p=0,05 przy wysokich liczbowych
wartasciach wspétczynnika korelacji>0,955 (tab. IV) wskazdj ze mog one zosta
wykorzystane do oszacowania zawétsegmentow oksyetylenowychgnw wydzielonych
z produktu technicznego frakcjach kopolimerow bleikoh typu 30p160, 30p27 i 30p10.

Z powyzszego zestawienia wynikae na podtau Silicagel HFs44366 Niezalenie od
polarngci  ukladu rozwijagcego (fazy ruchomej), najwgze liczbowe warkei
wspotczynnika korelacji odnotowano dla rownania res§i typu R=a+tb-ng oraz
1/R=a+b-Re.

Interesugcym dla analitycznej aplikacji jest fakie na podtau Silicagel 60 bss,
najwyzsza wartg¢ wspotczynnika korelacji ,r” odnotowano dla loganitznej postaci
réwnania wyktadniczego typu y=4-6R=a-ne’, logR=a’'+b-logn).

Analize matematyczg uzyskanych rezultatow batlauzupetniono o przatedzenia
relacji miedzy liczbows wartacia wspotczynnika . a wyliczory strukturalm iloscia
segmentéw oksyetylenowychrenw czsteczce PEG; R =f(nrg). Réwnania regresji przy
p=0.05 wraz z liczbowwartascia wspotczynnika korelacji zestawiono w tab. IV.

Wydzielone frakcje Rokopoli 30p160 (A-1, A-2, A-Byaz 30p27 (B-1, B-2,B-3) i
30p10 (C-1) poddano analizie na padidSilicagel Hhss+3661 Silicagel 6054 korzystajic z
uktadéw rozwijajcych, w ktérych R PEG charakteryzowaly eiistotnym regresywnym
zraznicowaniem (uktady rozwijage C,D i E).

Z zestawionych w tab. V liczbowych wadto Ry wynika, ze wydzielone frakcje
Rokopoli charakteryzaj sie nieznacza dyspersy M, i zachowuj daleko idca

jednorodné¢; Rs podano jako;v_rtS dlan =10

Korzystajc z rbwna regresji tab. 1V, wyliczono dla badanych uktaddzwijajacych
i podiazy zawartd¢ segmentdéw oksyetylenowychgnw strukturze kopolimeru. Uzyskane
rezultaty zestawiono w tab. V.

Usrednione wartéci nre zestawione w tab. VI stanowity podsiawo wyliczenia z
zaleznosci

Mw=1742,4+44,053 1
wagowo sredniej masy cgsteczkowe) (M) wydzielonego kopolimeru (M lipofilowego
rdzenia kopolimeru, zbudowanego z 30 moli tlenkapgtenu — 30p = 1742,4g/mol).

Metodh stalagmometrycznwyznaczono wspétczynniki nagia powierzchniowego
wodnych roztworéw kopolimeréw, a z przebiegu zatgci y*°=f(c,g-100cr) oszacowano



liczbowa wartas¢ krytycznego sizenia micelarnego, ktére stanowito podstado wyliczenia

z zalenosci
AG? = 2,303RT logcme
termodynamicznego potencjatu tworzenia micedG? ).

Nalezy odnotowd, ze liczbowa warté¢ obnizenia napicia powierzchniowego w
obszarze krytycznymy®.nc (mJd/nf), nie przekracza w istotny sposéb fizjologiczne§qg
wartasci w plynach ustrojowych cztowieka (52-48 m3/osocze, tzy). Ten stan rzeczy daje
mozliwosé wykorzystania Rokopoli, jako gprednikdéw rozpuszczalsoi (solubilizatory) dla
lipofilowych srodkow leczniczych podawanych depgarenterala

Uzyskane rezultaty stanowity podstawo przéledzenia zatenosci miedzy AG® a
oznaczon iloscia segmentow oksyetylenowych —en (tab.VI) w casteczce kopolimeru;

NGy =f (nre) (ryc.)

Z przebiegu w/w zalmosci (ryc.) wynika, ze wraz ze wzrostem zawastd
segmentow oksyetylenowych wasteczce kopolimeru, termodynamiczna stabignmiceli
wzrasta — co jest gwarancpe podczas procesu rownowagowej solubilizacjzenpowsta
stabilny w czasie addukt z lipofilowyénodkiem leczniczym.

Na poziomie ufnéci p=0,05 i r=0,9313 powssz zalenasé¢AG?=f (ntg) (ryc.),

opisano rownaniem regresiji

1
AG?

= -51806010° + 34494107 [h,.,

ktore mae by pomocne w oszacowaniu wptywu §t segmentow oksyetylenowych na
termodynamicza stabilnég¢ zsolubilizowanego micelarnigrodka leczniczego, podczas

procesu wymiany masy na granicy faz.
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Tabela I. Rezultaty analizy chromatograficznej HER®&kopoli na podtéu Silicagel
HF254+3664Przy wyciu uktadéw rozwijagcych ,A” i ,B”
Table I. The results of PEG and Rokopdtsomatographic analysis on SilicagelJifsss4

base with the use of developing system ,A” i ,B”

Nre Uktad rozwijapcy ,A” Uktad rozwijapcy ,B”
PEG Mn wyliczone Developing system ,A” Developing system ,B”
calculated Rtts* Rwm Rt Rwm
PEG-200 4,14 0,679+0,018 | -1,6745 0,524+0,019 | -1,9582
PEG-300 6,14 0,592+0,011 | -1,8383 0,487+0,017 | 0,0224
PEG-400 8,68 0,670+0,018 | -1,6924 0,392+0,014 | 0,1906
PEG-600 13,22 0,681+0,014 | -1,6706 0,144+0,019 | 0,7741
PEG-1000 | 24,32 0,696+0,017 | -1,6401 0,132+0,024 | 0,8179
PEG-1500 | 33,68 0,692+0,014 | -1,6484 0,152+0,028 | 0,7464
PEG-2000 | 45,04 0,688+0,090 | -1,6564 0,068+0,012 | 1,1367
PEG-6000 | 135,95 0,632+0,012 | -1,7656 0,009+0,002 | 2,0417
Rokoppol Nre R (X) Ry Rr(x) Ru
tech. oznaczone
determine
30p160 95,6 0,596 -1,8311 0,074 1,0972
0,640 -1,7501
0,692 -1,6484
30p27 25,7 0,680 -1,6725 0,082 1,0488
0,823 -1,3326 0,411 0,1562
30p10 4,2 0,895 -1,0693 0,745 -1,5342

* Rt (xsty) dla n=10; * R (x:t9for n=10

Uktad rozwijapcy A: izopropanol 4 cz obj., izobutanol -2cz oMEK -2 ¢z obj. NHH,O
25% 3 cz obj. Uktad Rozwijagy B: izopropanol 4 cz obj., izobutanol -2cz oMEK -2 cz
obj. NHzH,0 25% 1 cz obj.

Developing system A : izopropanol 4 parts by volynmbutanol -2 parts by volume, MEH
-2 parts by volume NH,O 25% 3 parts by volume. Developing system B : liappnol 4
parts by volume, izobutanol -2parts by volume, MBKoarts by volume NkH,O 25% 1
parts by volume.

/)
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Tabela Il. Rezultaty analizy chromatograficznej PER®kopoli na podtau Silicagel
HF254+3664Przy wyciu uktadow rozwijagcych ,C” i ,D”
Table Il The results of PEG and Rokopollsomatographic analysis on Silicagelxhzss64

base with the use of developing system ,C” and ,D”

Nre Uktad rozwijapcy ,,C” Uktad rozwijapcy ,D”
PEG Mn wyliczone Developing system ,C” Developing system ,D”

calculated Retts* Rwm Ritts Rwm
PEG-200 4,14 0,679+0,028 | -1,6745 0,543+0,023 | -1,9251
PEG-300 6,14 0,662+0,032 | -1,7080 0,512+0,022 | -1,9792
PEG-400 8,68 0,631+0,018 | -1,7595 0,463+0,024 | 0,0641
PEG-600 13,22 0,590+0,026 | -1,8598 0,262+0,034 | 0,4495
PEG-1000 | 24,32 0,535+0,017 | -1,9390 0,251+0,027 | 0,4748
PEG-1500 | 33,68 0,557+0,022 | -1,9005 0,245+0,028 | 0,4868
PEG-2000 | 45,04 0,498+0,032 | 0,0034 0,144+0,017 | 0,7741
PEG-6000 | 135,95 0,286+0,027 | 0,3972 0,058+0,012 | 1,2106
PEG-9000 | 204,14 0,132+0,028 | 0,8179 0,044+0,018 | 1,3368
PEG-12000 | 272,32 0,095+0,018 | 0,9789 0,035+0,012 | 1,4404
PEG-15000 | 340,50 0,083+0,017 | 1,0429 0,011+0,009 | 1,9538
Rokoppol Nre R (X) Rw Rr(x) Ru
tech. oznaczone
30p160 160 0,225 0,5371

68,8 0,425 0,1313
30p27 61,6 0,440 0,1062

21,5 0,575 -1,8687
30p10 12,4 0,611 -1,3673

* Rt (x:ts) dla n=10; * R (xstg)for n=10.
Uktad rozwijapcy C: izopropanol 4 cz obj., izobutanol -2cz ob|EK -2 cz obj. NHH,0

25% 2 cz obj. Uktad Rozwijagy B rozwijapcy D: n-butanol -5 cz obj. izopropanol 3,5 cz

obj., NHsH>0 25% 1,5 cz obj.

Developing system C: izopropanol 4 parts by voluimahutanol -2parts by volume, MEK -

parts by volume NgH,O 25% 2 parts by volume. Developing system B and-Butanol -5

parts by volume izopropanol 3,5 parts by volumegN#D 25% 1,5 parts by volume.
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Tabela lll. Rezultaty analizy chromatograficznej@ERokopoli na podtu Silicagel

HF254+366i 60B:54 Przy LZyCiU uktadu rozwij@cego JE”

Table Ill.. The results of PEG and Rokopofsomatographic analysis on Silicagel dsi3s64

base with the use of developing system ,E”

Nre Uktad rozwijapcy ,E” Uktad rozwijapcy ,E”
PEG Mn wyliczone Developing system “E” Developing system “E”
calculated Retts Rwm Rt Rwm
PEG-200 4,14 0,533+0,033 | -1,8843 0,582+0,018 | -1,8562
PEG-300 6,14 0,501+0,028 | -1,9982 0,525+0,024 | -1,9565
PEG-400 8,68 0,480+0,023 | 0,0346 0,445+0,024 | 0,0958
PEG-600 13,22 0,402+0,026 | 0,1723 0,323+0,011 | 0,3211
PEG-1000 | 24,32 0,411+0,022 | 0,1562 0,231+0,028 | 0,5223
PEG-1500 | 33,68 0,358+0,024 | 0,2535 0,2504+0,032 | 0,4771
PEG-2000 | 45,04 0,302+0,024 | 0,3638 0,20540,025 | 0,5881
PEG-6000 | 135,95 0,209+0,017 | 0,5886 0,132+0,012 | 0,8179
Rokoppol Nre Ri (%) Rw Rr(x) Ru
tech. oznaczone
30p160 210,6 0,176 0,6703 0,196 0,6130
13,7 0,428 0,1242 0,369 0,2330
30p27 37,5 0,335 0,2977 0,233 0,5173
6,5 0,496 0,0068 0,433 0,1169
30p10 2,2 0,596 -1,8311 0,494 0,0103
0,632 -1,7650 0,745 -1,5342

Podtaze Silicagel 60 g4 Uktad rozwijajcy “E”: n-butanol- 5¢z obj, n-propanol — 1cz. obj

NH3H»O 25% 4 cz. obj.

Silicagel 60 ks4 base Developing system “E”: n-butanol- 5¢z obprapanol — 1parts by

volume NHH,0 25% 4 parts by volume

14



Tabela IV. Rownania regresji opigag przebieg zaimosci micdzy R i Ry a wyliczory

zawartdcia segmentdw oksyetylenowychenw strukturze PEG

Table IV The Regression equations descriptionsthuese of the relation between RRy

and the number of oxyethylene segmentsimthe molecule of PEG

Uktad Roéwnanie Wspotczynniki kierunkowe réwnia
rozwijajacy regresji — typ Regression factors
Developing Regression e
system equation - typ atda b+db
1/R=a+b-Re 0,9721 9,0751+10,6551 | 0,8321+0,2007
B logR=a+b-Re | 0,9527 -0,4156+0,2135 | -0,0126+0,0041
Rv=a+b-1/re 0,9467 1,6404+0,5289 | -13,6071+4,6217
1/R=a+b-Re 0,9847 0,9526+0,6532 | 0,0322+0,0043
.C” logR=a+b-re | 0,9901 -0,1779+0,0471 | -0,0029+0,0003
Rv=a+b-Re 0,8961 -1,6332+0,5521 | 0,0097+0,0036
logR= a+b-Re | 0,9649 -0,4259+0,1387 | -0,0044+0,0009
D" Ri=a+b-logre | 0,9627 0,6774+0,1015 | -0,2793+0,0592
Rv=a+b-1/Re 0,9332 1,3652+0,4356 | -15,3771+4,4620
Ri= a+b-logre | 0,9830 0,6693+0,0535 | -0,2123+0,0395
= 1/R=a+b-Re 0,9790 1,9942+0,2361 | 0,0214+0,0044
Rv=a+b-1/Re 0,8992 0,703040,6410 |-11,5245+5,6008
logR=a+b-re | 0,9871 0,0307+0,0949 | -0,4328+0,0700
.E™ 60F2ss | R=atb-logae | 0,9545 0,7291+0,1304 | -0,3085+0,0962
Rv=a+b-1/Re 0,9150 0,970540,6405 | -12,7104+5,5968
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Tabela V. Oznaczona na poghosilicagel Hhss+3661 Silicagel 60ks4 przy wyciu odpowiedniego uktadu rozwipgego (C,D,E) zawartoi
segmentow oksyetylenowych w oczyszczonych frakcRakopoli
Table V. Determine on silicagel Hz.+366i Silicagel 60Fs4 basis with the use of developing system (C,D,E}et of oxyethylene segments in

the refined fractions of Rokopols

Oczyszczone Uktad Rozwijaacy ,C” Uktad Rozwijajcy ,D” Uktad Rozwijajcy ,E” Uktad Rozwijaacy ,E*”
frakcje Developing system ,,C” | Developing system ,D” | Developing system ,E” | Developing system ,E*”
Rokopoli/ Oznaczone Oznaczone Oznaczone Oznaczone
Refined Determine Determine Determine Determine
fractions of | Rt e Retts Nte Retts Nre Retts Nre
Rokopols

30p160 A-1 | 0,330+0,031 104,7 0,057+0,004 186,9 0,176+0,012 210,6 0,122+0,012 152,0
30p160 A-2 | 0,437+0,022 97,2 0,059+0,007 182,5 0,182+0,014 197,4 0,124+0,011] 146,4
30p160 A-3 | 0,312+0,023 174,4 0,068+0,011 168,5 0,184+0,009 193,1 0,126+0,017 141,1
30p27 B-1 | 0,536+0,032 32,1 0,259+0,011f 36,5 0,331+0,017 39,2 0,23340,011f 34,1
30p27 B-2 | 0,489+0,018 45,8 0,251+0,016 39,6 0,335+0,008 37,5 0,238+0,013 32,5
30p27 B-3 | 0,529+0,024 34,1 0,253+0,012 38,8 0,342+0,015 34,8 0,228+0,012 35,8
30pl0 C-1 0,625+0,0189,1 0,428+0,014 13,1 0,486+0,011 7,3 0,494+0,011 6,0

* podioze (faza stata ) silicagel 6@fz. * silicagel 60Fs4basis
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Tabela VI. Parametry fizykochemiczne oagace aktywn&¢ powierzchniove wydzielonych
frakcji Rokopoli
Table VI. The parameters defined surface activitgqueous solutions refinied fraction of

Rokopols

Oczyszczone Oznaczona

frakcje ilosc
Rokopoli segmentow, cmc cmc AG? 2
refinied Determined My* g/100cnt | mol/l kJ/mol mJ/nt

fraction of content of
Rokopols segments

—INre (;)

30p160 A-1 | 163,55 9035,4 0,1524 1,6867-10 | -21,5290 | 57,1
30p160 A-2 | 155,87 8680,9 0,1538 1,7864-1¢ |-21,3868 | 56,2
30p160 A-3 | 168,02 9144,2 0,1298 1,4195-1¢ | -219565 | 52,5

30p27 B-1 | 35,47 3305,2 0,1298 3,9272-10 |-19,4337 | 45,8
30p27 B-2 | 38,85 3453,8 0,1164 3,3701-1d |-19,8138 | 47,1
30p27 B-3 | 35,87 3322,8 0,0928 2,7982-10 | -20,2747 | 46,2
30p10C-1 | 8,87 2133,3 0,0912 4,2750-10 | -19,2389 | 45,1

Mw (CH.CH,O)1-1=44,053; My[CH(CHs)CH,0],-1=58,080;
Mw[CH(CHs)CH,O]n-3=1742,4
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