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STUDIUM HARDEN—YOUNGOVHO EFEKTU (V)
CISTENIE BARNATEJ SOLI DIFOSFORECNEHO ESTERU FRUKT 0ZY

A. VOITKOVA-LEPSIKOVA, A. KOCKOVA-KRATOCHVILOVA

CSAV, Mikrobiologické laboratérium Chemického tustavu Slovenskej akadémie vied
v Bratislave

Pripravend barnaté sol difosforeéného esteru fruktdézy podla spdsobu, aky
sme opisali v predchddzajicej prici [1], byva znedistend eSte solami inych
fosforylovanych esterov cukrov a anorganickym fosforeénanom. Preto dalSej
tprave musi predchadzat Sistenie ziskanej surovej barnatej soli. V literattre
sa uvadza niekolko spdsobov, ktoré vSetky vyuZivaji rozpustnost tejto soli
v kyslom prostredi [2—4]. Preskdsali sme tri spésoby ¢&istenia surovej barnatej
soli a hodnotili sme preparaty podla ich &istoty a vytazku.

Experimentalna éast

1. Prvy spbsob Sistenia podla P. N. Meskovej a S. E. Severina

5 g surovej bérnatej soli sme rozpustili v 5 ml vody a 25 ml x-HCl. Dobre sme pre-
mieSali a pridali sme 10 9, roztok Na,SO, az do uplnej sedimentdcie Ba?+, nao sme
zrazeninu odfiltrovali. Pre odstrédnenie anorganicky viazaného fosforu sme filtrat neutra-
lizovali 5 N-NaOH za pouzitia metyloranze ako indikédtora. Potom sme pridali 2 ml 25 9,
roztoku amoniaku a 10 ml horeénatej zmesi (100 g MgCl, a 200 g NH,Cl sa rozpusti
v 1 litri vody a pridéd sa NH,0H, az ho silne citit). VSetko sme dobre premiesali a po
40 minutovom stdt{ odfiltrovali. Do filtrdtu sme pridali 25 ml N-HCl a 10 ml 10 9, roztoku
octanu bérnatého, niekolko kvapiek fenolftaleinu a lihu az do slaboruzového zafarbenia.
Za stéleho mieSania sme priddvali 2/3 objemu etanolu a vzniknutd zrazeninu sme po
odsati vysusili vo vdkuovom exsikédtore nad kysliénikom fosforeénym.

2. Druhy spdsob &istenia podla R. Robisona a M. G. MacFarlana

Surovu barnatu sol sme rozpustili v pdtndsobnom mnozstve vody a pH sme upravili
na 4,0 kyselinou solnou. Nerozpustni zrazeninu sme odfiltrovali a do &freho filtrétu
sme za stdleho mieSania pridali !/, objemu 96 9, etanolu. Vzniknutd zrazeninu sme
odhodili. Do filtrdtu sme pridali trojnésobné mnozstvo 96 %, etanolu. Po filtrécii odsatim
sme dostali zrazeninu, ktori sme vo vdkuovom:exsikdtore vysusili nad kysliénikom
fosforeénym. Ttuto proceduru éistenia sme opakovali eSte raz.

3. T'rett spbsodb &istenia podla viastnej upravy

Surovi bérnata sol fosforylovanej fruktézy sme rozpustili v pdtndsobnom mnozstve
vody a pH sme upravili N-HCI na 4,0. Po dokonalom premieSavani za chladna, ked je
tdto bdrnaté sol lepéie.rozpustné, nerozpustenu zrazeninu sme odstrénili filtrdciou a do
filtrétu sme pridali dvojndsobné mnoistvo 96 9, etanolu. Vzniknutd zrazeninu sme
odfiltrovali & vo védkuovom exsikdtore vysusSili nad kysliénikom fosfore¢nym. Celd
proceduru sme opakovali trikrdt. Po vysu$eni sme zrazeninu analyzovali.
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4. Rozbor zrazenin

Celkovy, anorganicky a organicky fosfor sme stanovovali ako v predchddzajicich
pracach [6—7] a fruktézu podla metédy uvddzanej J. Heyrovskym [8] kyselinou
B-indolyloctovou kolorimetricky.

5. Prehlad obsahu fosforu a redukujicich cukrov

Pomer jednotlivych frakeif fosforu, ako aj obsah redukujicich cukrov je najpriazni-
vejsf v zrazenine I1I (pozri graf 1).
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6. T ytaznost

Pri rovnakych pévodnych nédvazkoch sme zistili, Ze po prvom G&isteni sa pri tretom
spbsobe ziska 35,75 9, vydistenej zrazeniny, zatial ¢o pri druhom spdsobe za tychto
podmienok odpadé 17,22 9, zrazeniny na predzrdZanie alkoholom a ostdva vlastne len
16,50 %. Dovedna obidve frakeie tvoria 33,75 9,, ¢o sa vlastne priblizne rovnd mnozstvu
zrazeniny ziskanému pri tretom spésobe ¢istenia. Prvy sposob sa ndm javil nevyhovujuci,
pretoze zrazenina mala viacej primesi, ktoré ju pre biologické pouzitie znehodnocovali.

7. Dékladnejst rozbor druhého spésobu &istenia

Vzhladom na to, Ze vytazky pri éisteni zodpovedaja len od 9,7 9% do 16,6 9%, rozhodli
sme sa podrobnejSie preskimat druhy spdsob distenia, pri ktorom za prvého zrazania
alkoholom odpadd viésie mnozstvo zrazeniny, nez tvori vlastnd zrazeninu, ktora pokla-
déme za éisti barnatu sol.

Tabulka 1
Obsah rozne viazaného fosforu v 500 mg zrazeniny
Zrazenina I 11

1. (predzrazanie) 2. (vlastné

zrazanie)

anorganicky viazany fosfor 70 mg 56 mg 62 mg
celkovy fosfor 174 mg 132 mg 174 mg
organicky viazany fosfor 104 mg 66 mg 112 mg
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Tabulka 2
Obsah fruktézy v 500 mg zrazeniny

Zrazenina 1 11
1. (predzrazanie) 2. (vlastné
zrazanie)
126 mg 100,8 mg 123,12 mg

Predovsetkym sme zistili, Ze pri predzrézani allkoholom odpadé vlastne kvalitné zra-
zenina, ktorej obsah fruktdézy a organicky viazaného fosforu sa dost blizi k teoreticky
vypoéitanym hodnotdm pre éista barnatu sol. Ako zneéisteninu vo vSetkych zrazenindch
nachddzame eSte stopy anorganicky viazaného fosforu, ktory sa vo forme fosforeénanu
pravdepodobne od$tepuje podas procesu. Cistenie sme robili dalej aj do druhého stuptia,
¢im sa hodnoty ziskané pre obsah fruktézy priblizili viacej teoretickym vypodtom.
V désledku toho sme sa rozhodli pre treti sposob éGistenia bdrnatej soli s tym, zZe éistenie
sme uskutoéniovali do troch aZz Styroch stupiiov.

Stdhrn
Na distenie surovej barnatej soli difosforeéného esteru fruktézy sa najlepsie
osveddéil opisany treti spdsob distenia, pri ktorom sa vyuzila rozpustnost tejto
soli v slabo kyslom prostredi o presne stanovenom pH na 4,0 a zraZalo sa dvoj-
nasobnym objemom 96 9, etanolu.

N3VYUEHUE S5OOEKTA Tapmen—flura (V)
OUYNCTHA COJI BAPUSA IMOOCOOPHOI'O 3OUPA OPYKTO35I

A. BOUTKOBA-JIENIIIIKOBA, A. KOKOBA-KPATOXBHJIOBA

YCAH, MnxpoduonoruuecKas naboparopus XHUMHYECKOTO HHCTUTYTa
CroBanroii akageMuu Hayk B Bpatuciase

BriBojsl

Ilia ognctru conu Gapus gudocopHOro agupa GpyKTO3H ABAAETCA HAMJIYUIINM TPETHH
€rmocod OYMCTKM, NPH KOTOPOM MCHOJIBE3YeTCs PACTBOPHMOCTB ITOM COJIM B cIad0 KHCIOK
cpejie ¢ ToyHo ycTaHoB:1eHHsIM pH Ha 4,0 u ocamjenmeM aBoitHbIM 00beMoM 96 9, sTaHOIA.

Ioctynuno B pepaknumo 7. 1. 1961 r.
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STUDIUM DES HARDEN—YOUNG-EFFEKTS (V)
REINIGUNG DES BARIUMSALZES
DES DIPHOSPHORSAUREESTERS DER FRUCTOSE

A. VOJTKOVA-LEPSIKOVA, A. KOCKOVA-KRATOCHVILOVA

USAV, Mikrobiologisches Laboratorium des Chemischen Instituts an der Slowakischen
Akademie der Wissenschaften in Bratislava

Zusammenfassung

Fir das Reinigen des rohen Bariumsalzes des Diphosphorséiureesters der Fructose
hat sich am besten das beschriebene dritte Reinigungsverfahren unter Ausnutzung der
Loslichkeit dieses Salzes in einem schwachsauren und genau auf den pH-Wert von 4,0
eingestellten Milieu und durch Ausféllung mittels des doppelten Volumens 96 9% -igen
Athanols bewéhrt.

In die Redaktion eingelangt den 7. 1. 1961
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