CHEMICKE ZVESTI XI, 3 — Bratislava 1957 175

POVODNE OZNAMENIA

PRISPEVOK K DETEKCII FOSFORECNYCH ESTEROV NA PAPIEROVYCH
CHROMATOGRAMOCH

LADISLAV MACHO

Endokrinologicky ustav Slovenskej akadémie vied v Bratislave

Detekeia esterov kyseliny fosforeénej sa zakladéd na tvorbe komplexu anor-
ganického fosfitu s molybdénanom aménnym. Tento fosfomolybdénanovy
komplex sa redukénymi ¢inidlami méze zmenit na intenzivne modrd zliéeninu
(,,molybdénova modra‘ [1]). Organické estery kyseliny fosfore¢nej musia byt
pred detekciou rozstiepené a musi byt uvolneny anorganicky fosfit. To sa
robi na papieri bud hydrolyzou v kyslom prostredi za tepla [2], alebo enzy-
matickym rozstiepenim fosfatazami [3, 4, 5]. Citlivost detekénych metod sa
vo vSeobecnosti udava 0,5 ug [4], 3 ug [6] a 0,15 ug [3].

Zvy3senie citlivostia kontrastnosti detekeie fosforeénych esterov sme dosiahli pouZitim
chloridu cinatého ako redukéného éinidla. PretoZe vodny roztok chloridu cinatého spé-
sobuje rozplyvanie $kvfn, rychle tmavnutie pozadia, vyZaduje zdlhavé suSenie a je
nestéaly, rozpustame SnCl, v éteri.

Detekeiu uskutoériujeme takto: Papier po vyvijani vyberieme z chromatografickej
komory, suSime v prude vzduchu priizbovej teplote a neskér zahrejeme na 80 °C, aby sa
odstranili zvySky rozpastadiel. Potom ho velmi jemne postriekame kyslym molybdéna-
novym ¢inidlom podla Hanesa a Isherwooda [2], zahrievame 7 minut pri teplote
85 °C, aby nastala hydrolyza organickych esterov. Nato postriekame chromatograficky
papier 0,2 9, éerstvym roztokom SnCl,v éteria slabozahrejeme 10—30sekund do odpare-
nia éteru. Fosforeéné estery sa objavia v podobe intenzivne modrych §kvfn na pozadi so
zltomodrastym nadychom. Odtieri modrej farby sa meni podla pévodu uvolneného fosfo-
ru [2, 7]. Kym volny anorganicky fosfat dava Skvrny zelenomodrej farby, organické
fosforedné estery sa objavia ako jasnomodro sfarbené §kvrny. Pozadie sa stava postupne
viac modrym, ale §kvrny ostdvaju viditelné.

Ak sa chromatogram postriekal velkym nadbytkom molybdénanového
¢inidla, SnCl, ako silné redukéné éinidlo sposobi redukeiu molybdénanu na
modré zludeniny molybdénu a tym intenzivne zmodranie. pozadia. Tomuto
mozno zabranit oxydaciou chloridu cinatého a premenou molybdénanu na
z1té az bezfarebné molybdénanové komplexy bohaté na kyslik tak, zZe chro-
matogram postriekame nadbytkom 3 9, peroxydu vodika p. a. a suSime pri
izbovej teplote. Fosforetné estery sa potom objavia ako modré $kvrny na
uplne bielom pozadi. Chromatogram treba rychle pozorovat a fotografovat,
pretoZe postupom &asu $kvrny vyblednt (nevymiznt v3ak tplne) a pozadie
dostava zlty nadych. Nevymyté stopy molybdénanu po niekolkych diioch
opat spésobuji zmodranie pozadia, ale novy postrek 3 9, peroxydom vybieli
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pozadie a modré skvrny fosforeénych esterov, aj ked menej intenzivne, znovu
sa objavia.

Metoda je velmi citliva a mozno fiou detegovat az 0,02 ug (ug/cm?). Je samo-
zrejmé, Ze pouzité reagencie nesmu obsahovat fosfor, arzén a Sioz‘, ktorych
pritomnost by mohla skreslit vysledok.

NaSe skusenosti s inymi metédami detekcie esterov kyseliny fosforeénej
ukazali, Ze metédy, pri ktorych sa pouziva ultrafialové svetlo, su technicky
naroénejsie a vyZaduju dlhSie osvetlovanie na detekciu taziie hydrolyzova-
telnych esterov, kym met6dy s kyselinou askorbovou spésobovali rozplyvanie
Skvin. Naproti tomu nasa metdda je jednoduchd, lahko pristupna a dobre sa
osveddila pri detekcii organickych esterov kyseliny fosforecrej z biologického
materidlu (krv, extrakty z tkaniv).

Sihrn

V praci sa opisuje novy spdsob detekcie esterov kyseliny fosforetrej na
papierovych chromatogramoch za pouzitia chloridu cinatého ako redukéného
¢inidla.

3AMETKA K JETEKUHMU POCPOPHBIX 3OHUPOB HA BYMA)KHBIX
XPOMATOTPAMMAX
JIAIUCJIAB MAXO

DuI0KpHHOJOTHYeCKHT HHCTHTYT Crnosaukoit Akamemun Hayk
B Bpartucnase

BriBo bl

Bein onucan HoBolii crnoco6 merekuun 3¢HpoB (ochopHOH KHCAOTHI Ha GYyMaKHBIX XpoO-
M4aTOrpaMMax MNpH NPHMeHeHHH XJOPHCTOTO OJINBA, K&K BOCCTaHABJHBAIOLLETO BellecTBa.
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Zusammenfassung

In der vorliegenden Arbeit wird ein neues Verfahren der Detektion von Estern der
Phosphorsédure auf Papierchromatogrammen unter Verwendung von Zinn(II)-chlorid
als Reduktionsmittel beschrieben.

In die Redaktion eingelangt den 18. 7. 1956
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