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Obrizek 1@ Zndzornéni uspotidini
visicl kapky: A — vicko, B — kapka,

(" — rezervoar, D) — mateény rozstok

Krystalizace proteinl — uréeni terciarni (prostorové) struktury
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Obrizek 2: Fazovy diagram. Sipky
ukazuji  idedlni  pribéh  krysta-

lizafniho experimentu.




Krystalizace proteinl — urceni terciarni (prostorové) struktury

RTG strukturni analyza
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* Adsorpce = zachyceni ¢astic v silovém poli na povrchu tuhé faze

e Okluze = uzavirani cizich iont0 uvnitf srazeniny

* Inkluze = prostorové specificka interakce, vstup iontli do kandlkd a dutin srazeniny




A) — inkluze (hmotnost vysrazené latky je vyssi, nez by méla byt
stechiometricky, pomUze rekrystalizace / presrazeni)

B) — okluze (lze ji zmirnit ponechdnim vysrazeného precipitatl po néjakou
dobu s roztokem supernatantu; nékdy se oznacuje jako ,zrani“ srazeniny)

C) — adsorpce (lze ji zmirnit promyvanim srazeniny)




Figure 8.2.58.2.5 shows the result of preparing PbCrO, from Pb(NO,), by the direct addition of
KCrO, (Beaker A) and by homogenous precipitation (Beaker B).

In Beaker B, heating a solution of 0.1 M Pb(NO;),, 0.1 M Cr(NO,),, and 0.1 M KBrO; slowly oxidizes
Cr3* to CrO,%, precipitating PbCrO,

Both beakers contain the same amount of PbCrO,. Because the direct addition of KCrO, leads to rapid
precipitation and the formation of smaller particles, the precipitate remains less settled than the
precipitate prepared homogeneously. Note, as well, the difference in the color of the two precipitates.
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V roztocich nenasycenych nebo nasycenych

presyceném roztoku

Cim vétsi je pfesyceni nebo
podchlazeni roztoku, tim mensi je
kriticky rozmér zarodku a je tedy

vznik.




Nejbéznéjsi zpusoby vyvolani nukleace (krystalizace)
Aby roztok krystaloval, musi byt presyceny!
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a) Redukce soli prechodnych kovu v roztoku

b) Odstranéni ligandu z organokovovych

/ sloucenin
B
Nl
ﬁ.“fﬁ vy

oL

Chemické metody

o O
, cc;f,é-,é, % Agregace
Lo ( (:- 0

Molekuly prekurzoru







nanokrystalll o rozméru cca 70 nm

selektivni fizené uvolhovani
‘enkapsulace na podnat




(,vysolovani“)

Srazi se vypoctenym pridavkem (pevné) soli

oZpustnost




Salt concentration
#

vysolovani omezeni kontaktu
povrchu makromolekuly s vodou




vlivem soli na bilkoviny
Némec Franz Hofmeister (1850-1922)
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N PROBE FRANS HOESLEISL

C,H,0,” > SO, > HPO, > C;H,0(C0,)," >
CH,CO, >HCO, > CrO,” > Cl >NO, > Cl0,

IESEAM GERALUDE




obycejny, skladany francouzsky .T.
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a filtrace v primyslovém méritku




Filtratni vloZzky CJC fady B a BLA velikosti 15/25 a 27/27
pro CJC OFF-LINE obtokovou filtracilubrikaénich, hydraulickych,

turbinovych, pfevodovych, honovacich a valcovacich oleju




swinging-arm rotor
i

THE CENTRIFUGE

centrifugal force
—

armored chamber sedimenting material

swinging-arm rotor.

CELL
HOMOGEMATE ——
before
centrifugation

refrigeration
motor

Centrifugation is the most widely used procedure to separate the
homogenate into different parts, or fractions. The homogenate is
placed in test tubes and rotated at high speed in a centrifuge
{(sometimes called an ultracentrifuge). Present-day ultracentrifuges
rotate at speeds up to 100,000 revolutions per minute and produce
enormous forces, as high as 600,000 times grawity.

7 tube

CENTRIFUGATION

Many cell fractionations are done The metal buckets that hold the tubes are
in a second type of rotor, a free to swing outward as the rotor turns.

SUPERMATANT
— smaller and less
CENTRIFUGATION dense components
_—

PELLET
_ larger and morne
densa componants

AFTER

At such speeds, centrifuge chambers must be refrigerated and
evacuated so that friction does not heat up the homogenate. The
centrifuge is surrounded by thick armor plating, since an
unbalanced rotor can shatter with an explosive release of energy.
A fixed-angle rotor can hold larger volumes than a swinging-arm
rotor, but the pellet forms less evenly.




Otacky rotoru za minutu (rpm):

Relativni centrifugacni sila (nasobky g):

uhlové vykyvné




sedimentaci v hustotnim gradientu

Pohyb sedimentujicich ¢astic se pak zastavi v miste, v
némz ma kapalina v kyveté stejnou hustotu jako sedimentujici castice




Alozymova analyza — pfiprava vzorku

Homogenizace

plazma

——huffy coat
Biologicky
erytrocyty material

Centrifugace
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vykyvné uhlové




B Enriched uranium
il Depleted uranium

center post
casing

bottom scoop

electromagnetic
motor

bottom bearing

Plynova centrifuga na separaci obohaceného
plynného hexafluoridu uranu (UFs) — izotopy
uranu 235 vs. 238

(vlevo princip, nahore realné obohacovace)







Svedbergova

sedimentacni konstanta
charakterizuje rychlost
sedimentace v
gravitacnim poli a je
neprimo umernd
hmotnosti cdstice

1S=10"1 sec

i registracni
afizen




s - sedimentacni koeficient, ktery je latkovou konstantou makromolekuly, hodnoty
sedimentacniho koeficientu se Casto uvadi v jednotkach zvanych Svedberg (S),
hodnoty jsou tabelovany s korekci pro teplotu 20 °C a rozpoustédlo, jehoz hustota a
viskozita odpovida Cisté vode.




velké podiednotka

fetézec

Eukaryotni ribozoém
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adsorpci reverzibilnimu
X chemisorpce — nevratny proces







Langmuirova,

, Freundlichova

adsorbent




(- p)-[1H(C-1)(p)]

a=a_-

1. vrstva & Vrstva 3. vrstva

adsorbent




Freundlichova

Zavislost mnozstvi adsorbované latky na koncentraci téze latky v
okolnim prostredi vyjadfuje adsorpcni izoterma

Freundlichova
CS — k.CMl/n izoterma

e Freundlichova izoterma je nejcasteji empiricky ziskanou zavislosti




Langmuirova

Freumndlichova Langmuirova
Zoterma izoterma

na povrchu jedina vrstva molekul

c. = k.z.c),/(1+k.c,,)




Biosorpce: sorpce na povrch biologického materialu
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(snizenim tlaku nad hladinou
destilované latky se snizi teplota
varu)
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I:)OW = CO / CW

V biologii (toxikologii) je dulezity rozdélovaci koeficient mezi
n-oktanol a vodu (Casto se uvadi ve forme ,log P, “)







Zakladni rozdéleni extrakce (prevod latky z pevné ¢i kapalné matrice do roztoku):
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kontinualni kultivace
| mikroorganismu




superkritickem stavu
kapalnym

plynu

oxid uhliCity




fizovy diagram oxidu uhliéitého

superknticki
tekutina

-40 -20 0 20 40 60
teplota, "C




kriticka teplota Tc = 35 °C, kriticky tlak pc = 75 bar

Nepolarni — v pripade extrakce polarnich latek nutno pridavat aditiva




Micro-metering Valve

Extractor
Vesgel
Section

Modifier Pump
(opticnal)




Podstatou je rozdélovani slozek smési davkovaného vzorku mezi dvema fazemi

Stacionarni faze je nepohybliva (silikagel, celuldza, polymerni Castice)
Mobilni faze je pohybliva (voda, pufry i smés organickych rozpoustedel)

Historicka metoda, avSak v souCasné dobé je dovedena témér k dokonalosti







