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Методом 13С ЯМР спектроскопии показано, что в водно-спиртовых растворах в 

присутствии молекулярного йода происходит гидролиз инулина с образованием смеси - и - 

изомеров D-глюкозы и D-фруктозы. 

Ключевые слова: инулин, йод, гидролиз, 13С ЯМР спектроскопия. 

Благодаря уникальному сочетанию технологи-

ческих и функциональных характеристик с тера-

певтическим действием и доступностью сырья ши-

роко распространенный растительный полисахарид 

инулин (In) привлекает внимание тысяч исследова-

телей [1]. Термин «инулин» применяется для обо-

значения линейных фруктанов природного проис-

хождения, химически представляющих собой поли-

дисперсный углеводный материал, состоящий прак-

тически полностью из (2→1) связанных β-D-фрук-

тозильных остатков (n = 2–60), с концевой группой 

(1↔2) α-D-глюкозы [2]. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

In является одним из функциональных пище-

вых ингредиентов, который снижает риск развития 

диабета и злокачественных заболеваний, влияет на 

метаболизм липидов, тормозит развитие остеопоро-

за, увеличивая абсорбцию кальция и магния. По-

этому широкое использование инулина для замеще-

ния сахара, жира и муки в пищевых продуктах спо-

собствует оздоровлению организма человека [1]. 

Особенности ферментации делают использо-

вание как нативного, так и химически модифици-

рованного In весьма привлекательным в качестве 

средства для доставки фармаконов, в т.ч. таргетной, 

в организм человека [3]. Гидролиз In позволяет 

получать ценные продукты для пищевой, фарма-

цевтической и химической промышленности, в ча-

стности, смеси функциональных пребиотических 

фруктоолигосахаридов [4]. Данный аспект исследо-

вания является чрезвычайно важным также и для 

определения диапазона стабильности поли- и оли-

госахаридов [5]. 

В связи с перечисленными обстоятельствами 

всестороннее исследование данного продукта пред-

ставляется весьма актуальным. 

Ранее нами были синтезированы соединения 

йода с макромолекулами образца инулина из 

Helianthus tuberosus (степень полимеризации 8 [4]), 

с целью реализации доставки данного эссенциаль-

ного микроэлемента в организм человека в составе 

пищевых продуктов [5]. Исследования in vivo на 

модели гипотиреоза показали их высокую эффек-

тивность. Синтезированные соединения представ-

ляют собой межмолекулярные ассоциаты, в кото-

рых йод в виде трийодид-ионов связан с атомами 

кислорода макромолекул инулина [6].  

В ходе исследований было выяснено, что из-

менение условий взаимодействия реагентов приво-

дят к протеканию в реакционной среде не только 

реакций комплексообразования, но и гидролитиче-

ского расщепления. 
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В настоящей работе мы приводим подтвер-

ждение данного факта. 

Экспериментальная часть 

В работе использовались инулин пищевой, 

выделенный из Helianthus tuberosus по ТУ 9187-

002-97357430-09 (ООО «Рязанские просторы») без 

дополнительной очистки, свежевозогнанный кри-

сталлический йод, этанол 95%. 

Реакция In с йодом с целью увеличения рас-

творимости йода проводилась в среде вода-этанол 

(1:100) при мольном соотношении реагентов 1:1. 

Реакционная смесь перемешивалась при 50°С в 

течение часа и далее на сутки помещалась в темное 

место. Надосадочная жидкость подвергалась испа-

рению в защищенном от света эксикаторе. Полу-

ченный продукт (I) был растворен в D2O и охарак-

теризован методом ЯМР спектроскопии.  

Реакцию гидролиза при мольном соотношении 

реагентов 1:1 и комнатной температуре проводили 

в дейтерированных растворителях с целью возмож-

ности контроля с помощью ЯМР спектроскопии. 

Для растворения обоих реагентов использовалась 

смесь оксида дейтерия и d-метанола (1:1). Наблю-

дение проводилось в течение 6 недель.
 

ЯМР 
1
H и 

13
C спектры образцов были зареги-

стрированы на импульсном спектрометре Bruker 

Avance-III 500 MHz с рабочей частотой 500.13 МГц 

(
1
H), 125.47 МГц (

13
C) с использованием 5 мм дат-

чика с Z-градиентом PABBO при постоянной тем-

пературе образца 298 K. С целью увеличения циф-

рового разрешения применялось дополнение нуля-

ми и умножение Фурье-образа спектра на экспо-

ненциальную функцию (lb= 0.1 Гц для 
1
H и 1 Гц 

для 
13

С). Для интегрирования сигналов ЯМР 
13

С 

дополнительно были зарегистрированы спектры 

ЯМР 
13

С с обратной прерывистой развязкой от про-

тонов (zgig) c релаксационной задержкой 20.0 с.  

Пробы готовились в концентрации 50 мг на 

0.9 мл суммы дейтерированных растворителей. Хи-

мические сдвиги в спектрах ЯМР 
13

С, 
1
Н приведены 

в м.д. относительно внешнего стандарта DSS.  

Результаты и их обсуждение 

Йодсодержащие соединения на основе инули-

на эффективно корригируют деятельность щито-

видной железы при йододефицитных состояниях и 

являются перспективными нутрицевтиками, со-

вместимыми с пищевыми продуктами. С целью 

увеличения выхода продуктов реакции и содержа-

ния в них йода проводилось варьирование условий 

реакции взаимодействия In c йодом. Анализ мето-

дом ЯМР спектроскопии показал сохранение 

структуры исходного олигосахарида в его соедине-

ниях с йодом, выделенных по методикам [7]. При 

синтезе по приведенной выше методике было от-

мечено появление в спектрах ЯМР сигналов, соот-

ветствующих моносахаридам – глюкозе и фруктозе, 

свидетельствующих о протекании реакции гидро-

лиза In. Для уточнения этого факта взаимодействие 

реагентов было проведено непосредственно в смеси 

дейтерированых растворителей D2O–CD3OD (1:1) с 

целью мониторинга хода реакции методом ЯМР 

спектроскопии в режиме реального времени. Как 

видно из представленного рисунка, в реакционной 

смеси действительно наблюдается появление сиг-

налов моносахаридов, интенсивность которых воз-

растала со временем. 

 

Рис. 1. Изменения в спектре ЯМР 13С при взаимодействии инулина с йодом  

(мольное соотношение In:I2 = 1:1) в водно-метанольном растворе (D2O : CD3OD = 1:1);  

а – 1 день с момента начала взаимодействия; b – через 6 недель. 
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По сравнению со спектром исходной реакци-
онной смеси, в спектре ЯМР 

13
С продуктов взаимо-

действия In с йодом в диапазоне 92–104 м.д. на-
блюдается появление новых сигналов (рис. 1). В 
области 97 м.д. появляется сигнал ядра атома С(2) 
β-глюкозы (β-Gl_2), в области 99 м.д. – сигнал С(2) 
свободной α-фруктозы (-Fr_2). Сигнал в области 
103 м.д. соответствует ядру атома углерода С(2) 
β-фруктозы (β-Fr_2), при 93.7 – С(2) α-глюкозы (-
Gl_2). Отнесение соответствует литературным дан-
ным [9]. Появление этих сигналов обусловлено 
гидролизом олигосахарида. Сигналы 104–106 м.д. 
соответствуют ядрам атомов углерода С(2) фрукто-
зы в составе олигосахарида: фруктозным фрагмен-
там, находящимся в середине цепи (In_Fr_2-mid) и 
концевому фруктозилу (In_Fr_2-H).  

Таким образом, методом ЯМР 
13

С спектро-
скопии показано, что в водно-спиртовых растворах 
в присутствии йода происходит гидролиз олигоса-
харида In с образованием аномерных форм глюко-
зы и фруктозы. 

Работа выполнена в рамках государственных заданий 
Министерства науки и высшего образования (№АААА-А17-
117011910027-0 и №АААА-А17-117011910033-1) с использо-
ванием оборудование ЦКП «Химия» УфИХ УФИЦ РАН. 
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INULIN HYDROLYSIS IN THE PRESENCE OF IODINE 
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Inulin (In) is actually important natural ingredient used in food and pharmaceutical in-

dustry because of its diversified technological and functional properties. Hydrolysis of In 

makes it possible to obtain demanded mono- and oligosaccharides, valuable reagents for 

chemical synthesis, components of biofuel. This aspect of the study is also relevant for de-

termining the range of stability of poly- and oligosaccharides. Earlier, the authors of the 

study synthesized iodine compounds with macromolecules of a sample of inulin from He-

liánthus tuberósus (degree of polymerization 8), in order to study the delivery of this essen-

tial trace element to the human body as part of food. In the course of the study, it was found 

that change of interaction conditions leads to not only complexation, but also to a hydrolyt-

ic cleavage. In this paper, the authors provide confirmation of this fact. The hydrolysis reac-

tion at molar ratio of reagents of 1:1 was carried out directly in deuterated solvents 

(D2O:CD3OD = 1:1) in order to monitor the course of the reaction by NMR spectroscopy in 

real time. The observation was carried out for 6 weeks. In the 
13

С NMR spectrum of the 

reaction mixture of In with iodine, the appearance of new signals in the anomeric range of 

92–104 ppm is observed: in the region of 97 ppm the signal of the nucleus of the C(2) β-

glucose atom appears, in the region of 99 ppm – C(2) signal of free α-fructose, at 103 ppm 

– C(2) β-fructose, at 93.7 – C(2) α-glucose. Thus, it was shown, that the hydrolytic clea-

vage of In in the presence of iodine in aqueous-alcoholic solutions is observed with the 

formation of anomeric forms of glucose and fructose. 

Keywords: inulin, iodine, hydrolysis, NMR spectroscopy. 
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