Fotometrische Bestimmung von PHB aus
Lactobacillus acidophilus.




Was ist 3-PHB

Ein Polymer aus 3-Hydroxybuttersaure
Ein Ester
Reservestoff von Blaualgen

Reservestoff von Milchsaurebakterien, vielen
anderen Bakterien aber auch Mensch



Eigenschaften von 3-PHB

Hydrophob

Als Reinstoff sprode

Unloslich in Ethanol, Aceton o.a.

Schmelzpunkt etwa 175°C

Zugfestigkeit 20-31 Mpa (wie Polypropylen)
Biologisch abbaubar

Unloslich in kaltem Chloroform oder Dichlormethan



Solubilisieren von 3-PHB

Probe In kaltem
Chloroform ist eine
tribe Angelegenheit




Solubllisieren von 3-PHB

In Chloroform bei 65°C flr 3 Stunden unter
Ruckfluss kochen (je nach Kristallstruktur)



Solubilisieren von 3-PHB

In kaltem Chloroform
nach dem
Ruckflussieren auch
bel Raumtemperatur
eine klare Sache




Vorbereitung fur die Analyse

* Einengen des In
Chloroform gelosten
PHB bis zur Trockne

* Probe und PHB-
Standard in konz.
H,SO, aufnehmen




Hydrolyse des PHB bei 100°C

Neben der Verseifung
des Esters kommt es
ZU einer guantitativen
Eliminierung, die In
o — /\)\ " stark saurer |
Umgebung Licht
oberhalb von 200 nm
absorbiert.

OH




Spektrum der But-3-ensaure

UV-Spekirum von PHB-Hydrolysat
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Hydrolysate von Standard & Probe

Spekiren PHB-Std. u. Bac.acidophilus-Lysat
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PHB-Kalibration Law & Slepecky
(1960)
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Aktuelle Kalibration

PHB_Test.ods - LibreOffice Calc

Datei Bearbeiten Ansicht Einfilgen Format Tabelle Daten Extras Fenster Hilfe

B-B-lE M@ «EH & - QU EEEE S BO6E Q=) EIL
s Db dJaceal d-E-ESSS5 1018 %o A% n == 4---0-
e di& X =

A B =l C _| D | E F | G | H | I

1 |Standard Nr.| c Kalstd. | Signalwert
2z 1 0,100 0,024 Kalibrierdaten
3 | 2 0,200 0,034 2,500

4 g 0,500 0,087 f(x) = 0,1858x + 0,0004
s | 4 1,000 0,192 R? = 10,9997
6 | 5 2,000 0,362 2 000
7| 6 3,000 0,558
8 | 7 4,000 0,738
9 | 8 5,000 0,941
w0 | 9 7,000 1,318 %

11 10 10,000 1,845 %
Y :
13 |Standards:” 10 5 1.000
14 |M je Std: 1 o
15 PVB (%): © 99
1 \alpha (%): * 1 0,500

7 |K: . 3

13 A

3 INWG: 0,176 0.000 ME

» |EG: 0,353

21 |BG: & 0,605
2 |
. -0,500
% 0,000 2,000 4000 Mess6EP0 8,000 10,000 12,000
25 | Anstieg: 0,1858 +/- 0,001
% | Y-Absch.: 0,0004 +/- 0,005
2 | R . 0,9997
8 | SyX: 5 0,0103
B sx0: i 0,0553
30 | Qx: . 96,7160




Residuenplot und Messbereich

Residuenplot
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Das ergibt einen Messbreich von 0,6 bis 10 pug / mi
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Mission erfullt?

. ; i f e

« Konz. H,SO, ist viskos (Pipettierproblem)
e Konz. H,S0O, ist hohes Risiko fur Gerat und Mensch

« GC als alternatives Verfahren nach Verseifung und S,
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