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Korabbi munkankban hivatkoztunk arra, hogy atej éstejtermékek hékezelt-
ségének ellenérzéséhez szilkkséges szubsztratot, a H-O-krezolftalein-foszfatot szin-
tetizaltuk (1), (1. abra).

Ez a médszer azonban csak kis mennyiségek el6allitasara volt alkalmas, ezért
létre kellett hozni a biztonsagosabb kortilményeket, amelyekre az EGYT Gyégy-
szervegyészérti Gyar 101 Kisérleti 1. tzemében volt lehetéség.

A biztonsagosabb munkafeltételekre azért volt sziikség, mert:

aj aszintézis sordn minden grammatomtomeg klér cseréjénél 24 liter sésav-
géz fejl6dik és ez mar 0,1 M méretben is kdzel 10 litert jelent (laboratériumi koril-
mények kdzo6tt a mliveletek 0,6 M méretben mégjélkézben tarthatok és megfelel6en
kivitelezhet6k);

b) a reakcié meggyorsulasakor (a viz hozzdadasa utan) a kloroformbdl foszgén
keletkezhet, esetleg foszforoxiklorid is juthat a légtérbe.

A szintézis leirdsa

1 literes 4 nyaku, kever6vei, hémérével, kalciumkloridos csévi hiitével, ada-
golotolcsérrel ellatott gdmblombikba 250 cm3 vizmentes kloroformot (natrium-
szulfaton szaritott) mériink, majd keverés kdzben 173,2 gramm o-krezolftaleint
(0,5 M) majd 150 cin3 frissen desztillalt foszforoxikloridot (POC13 adagolunk.
Az anyagokbdl keletkez6 elegyet jeges vizzel hitjuk, és kézben kb. 1 éra alatt
125 cm3vizmentes piridint csepegtetiink bele Ggy, hogy a cseppek kdzvetlenil a
folyadékba essenek.

Az igy nyert folyadékot 3 napig szobahén keverjik, majd a kloroformot 40 °C-
os vizfurdén 13,3 kPa (100 mmHg) vakuum segitségével eltavolitjuk. Az igy nyert
sUirli anyagba jeges vizes h(ités és folyamatos keverés mellett, elszivofilke alatt —
az er@s sOsavgaz-fejlédés miatt igen lassan —500 cm3 desztillalt, vagy deionizalt
vizet adagolunk. A viz adagolasa utan arendszert 15 percéig keverjiuk, majd avizet
eltavolitjuk és a visszamaradt ragacsos anyagot 9 pH-ig 40%-0s vizes natrium
hidroxidban oldjuk. Oldédas utan az elegyet haromszor egymas utan 250 cm3éter-
rel kirazzuk, majd a vizes fazist tomény sésavval pH 2-re savanyitjuk. A savanyi-
tds hatasara ismét nyalkas anyag csapodik ki, amit vizzel savmentesre kell mosni,
majd vizben oldani. Az enyhén savas oldatot — ha szilkséges — addig kell éterrel
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7. dbra
A szintézis alapreakcioi

kirdzni, mig az szabad o-krezolftaleinmentes nem lesz, amelyet Merck-féle DC
Aulfolids, Art 5554-es Kieselgél 60 FX4s vékony rétegen, 25 °C-on, 1-butanol:
jégecet: viz = 40:10:10 aranyu elegyével valo futtatas utan UV fénnyel mutattunk
ki 0,66 Rf értékkel. A savmentes masszat lvegtalba dntjuk és vakuumszaritoban
foszforpentoxid és natrium-hidroxid felett szobah6n megszaritjuk. Az igy nyert
anyagot 3,5 liter 80°C hémérsékletl desztillalt vizben felolduk, majd 766,3 gramm
natrium-kloriddal kisézzuk. A folyadék a kis6zas miivelete soran egyre jobban
feltisztul, attetsz6vé valik, és az aljan megjelenik a csapadék. A folyadékot a csa-
padékrdl ledntjuk és azt infravords lampa alatt megszaritjuk. Az elméleti kiterme-
lés 98 %-at kapjuk igy, amely kb. 200 gramm.

A szintézis eredményének értékelése

A H-o-krezolftalein-foszfat mint savanyd szubsztrat az eddig ismert és alkal-
mazott foszfatészterek k6zott a legtartésabb. A tartéssag novelhetd, ha a foszfor-
oxikloridot a szintézis soran tulsulyban adagoljuk. Az ilyen szubsztat felhasznala-
saval készitett gyors foszfatdz (2, 3) reagens eddigi megfigyelésiink szerint akar
két évig is eltarthato.
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CWHTE3 H-0-KPE3ON®TANEVNHPOCPATA HEOBXOAMMOIo ANA
NCCNEANOBAHWA TMACTEPU3OBAHHOCTUN MOJOKA, V

A. BarHep, 6. ®ekeTe, M. HameT-Mann

ABTOpbl 03HAKOMANAKT CcuHTE3 H-o-kpesondranenH-chochata HEOOGXOAVMOro
Ans 6bIcTpoii dhocchaTasHoli NPo6bl MPUMEHSIEMOI AN MPOBEPKN NacTOPU30BaHHOCTM
Mosoka. MpeumyLecTBO cybecTpaTta 3ak/ioyaeTcss B YyBCTBUTE/ILHOCTU Npo6bl U B
COXPaHHOCTM MOMYYEHHOro0 U3 Heé peareHTa (2 roga).

SYNTHESE DES ZUR UNTERSUCHUNG DER
PASTEURISIERUNG DER MILCH BENOTIGTEN
H-0-CRESOLPHTHALEINPHOSPHATS,V.

A. Wagner, B. Fekete und M. Németh-Papp

Die Synthese des zur Untersuchung der schnellen Phosphataseprobe bend-
tigten H-O-Cresolphthaleinphosphats wird beschrieben, welche Probe zur Kont-
rolle der Pasteurisierung der Milch angewendet wird. Ein Vorteil dieses Substrats
ist die Empfindlichkeit der mit ihm durchgefihrten Probe und die Stabilitat des
davon bereiteten Reagens (zwei Jahre).

SYNTHESIS OF H-0-CRESOLPHTHALEIN PHOSPHATE REQUIRED
FOR THE INVESTIGATION OF THE PASTEURIZATION
OF MILK, V.

A. Wagner, B. Fekete and M. Németh-Papp

The synthesis of H-o-cresolphthalein phosphate required for the quick phosp-
hatase test applied for checking the pasteurization of milk is described. This sub-
strate offers the advantage that the test carried out with it is very sensitive and
that the reagent prepared from it very stable (for two years).
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