
580 NOTES 

Einfluss der Schichtqualitiit auf die diinnschichtchromatographische Trennung 
von Aminoskwen 

Zur Dtinnschichtchromatographie (DC) von Aminostiuren &net sich Alumi- 
niumosidr, Kieselgel”-J1, I~ieselgel/I(ieselgurl~, Cellul0sel3-~~ und DEAE-Cellulose17 
als Trager . 

Kieselgel-Schichten bewahrten sich zum Nachweis der Aminos&urcn in Protein- 
hydrolysaten6s0, im UrinBsD, im Blut7J8, im Gifte der Gelbbauchunkei” und im Mais- 
quellwasserll. 

Die meisten Autoren verwendeten Kieselgel-G-(Merck)-Schichten+ld; Kieselgel 
(Woelm)o (ohne Bindemittel) und Supergel (AGFA-Wolfen)ll wurden gelegentlich 
aucb benutzt. I-Ieute stehen zur DC zahlreiche Kieselgel-Sorten zur Verfiigung; in der 
vorliegenden Arbeit sol1 ihre Eignung zur Trennung von Aminosguren untersucht 
werden. 

BRENNER et aZ.10*20 sowie LISBOA UND DICZFALUS~ 2 7 1 haben darauf hingewiesen, 
dass die Qualitgt des Sorptionsmittels die RF-Werte z.T. erheblich beeinflusst. Wir 
haben einerseits Kieselgele verschiedener Provenienz und andererseits verschiedene 
“Chargen” ein und derselben Kieselgel-Sorte untersucht. 

Die Herstellung der Sorptionsschichten erfolgte nach den Angaben von BREN- 
NER et aZ.22 unter Anwendung des Streichgerates von STAHL. Das VerhZltnis Sorptions- 
mittel/Wasser betrug fiir eine Schichtdicke von 0.25 mm: 

I : 2 bei Kieselgel-G (Merck A.G., Darmstadt, Deutschland) ; 

I : 2 bei Kieselgel-H (Merck A.G., Darmstadt, Deutschland) ; 

I : 2 bei MN-Kieselgel-G-HR (Macherey & Nagel A.G. a Diiren, Deutschland) ; 

6 : g bei Kieselgel-Woelm (Woelm A.G., Eschwege, Deutschland) ; 

2 : 5 bei Kieselgel-D5-Camag (Camag A.G., Muttenz B.L., Schweiz). 

Die Platten wurden iiber Nacht an der Luft getrocknet2e. Die Chromatographie 
erfolgte bei Zimmertemperatur in der “grossen” Trennkammer .der Fa. Desaga”, 
welche ztir Sattigung mit Filterpapier ausgekleidet wurde. Vor Einstellung der 
Platten wurden die Kammer kraftig geschiitteltz”. 

Als Fliessmittelkomponente verwendeten wir Lijsungsmittel zur Chromato- 
graphic oder p.a. Qualit&. 

SZmtliche Chromatogramme wurden zur gleichen Zeit ausgeftihrt. Das Volumen 
des Flicssmittels betrug jeweils 150 ml. 

Aufgetragen wurden je I pg Aminosaure in I $0.1 N HCl. Zur Revelation be- 
nutzten wir Ninhydrin 4. Bei schwertrennbaren Substanzen bewahrte sich die Arbeits- 
weise von BRENNER UND NIEDERWIESER~ und die kalte Ninhydrin-Rcaktion nach 
OPIENSICA-BL~.uT~ et a1.23. 

Ergebnisse. 
Die Figs. 1-5 zeigen die zweidimensionale Trennung der wichtigsten Amino&u- 

ren unter identischen Versuchsbedingungen. Die Trennleistung der einzelnen Kiesel- 

* Desega, G.m.b.H., Heidelberg (lhutscldand). 
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(I) BuOH-AcOH-Hz0 (4:l :I v/v) 3 

Fig. I Zweidimcnsionalc Trennung der Amino&iuren auf Il;ieselgel-G-Schichtell. 

Phe 

(1) BuOH-AcOH-Hz0 (4:l:l v/v, 

Fig. 2. Zweidimensionale Trennung cler Aminos&uren auf MN-Iiieselgel-G-HR-Schichten. 

gele 1Ksst sich beurteilen, wenn man die Trennung der Komponente einiger Verbin- 
dungsgruppen miteinander vergleicht * . 

Basis&e Aminosiiuren.. Die Trennung von Lysin, Arginin und Nistidin gelingt 
am besten mit Kieselgel-G. Auf Kieselgel-H-Schichten und auf MN-Kieselgel-G-HR- 
Schichten riicken diese Verbindungen nzher zueinander. Hierdurch wird jedoch die 
Unterscheidung kaum bceintrachtigt. Alle drei basischen Aminos%uren iiberlappen 

* Eine Deformation der Flecken (vgl. dazu Wlrutmatt TecJwzicuZ Brrlletin C3) konnte unter 
unseren Versuchsbedingungen nicht bcobachtet werden. 
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Fig. 3. %~~~eiclimcnsionalc Trennung cler AminosYuren auf Iiiesclgel-H-Schichten. 
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(I) BuOH-AcOH-b-I20 (4:l:l v/v) 

Fig. -1. Zweidimensionale Trennung cler Aminosguren auf Iiicselgel-Woelm-Schichten. 

teilweise auf Kieselgcl-Woelm und auf Kieselgel-Camag, Sie lassen sich jedocli ohne 
besondere Schwieriglceit unterscheiden, wenn die Arbeitsweise von BRENNER UND 

NIEDERWIESER~ odcr von OPIENSICA-BLAUTH et ~~1.2~ zur Revelation angewandt wird. 
Se&n, GLycin z& Tawin. Verwcndet man Kieselgel-M oder Kieselgel-Woclm- 

Schichten (beide olme Bindemittel), so ist die Trennung dieser Aminos%_rren vorziig- 
lich. Die Wanderungsgeschwindigkeit von Se&z und Giy&z ist auf Kieselgel-G nur 
wenig verschieden, such Tazcrin liegt in der unmittelbaren Nghe. Auf Kieselgel- 
Camag und auf MN-Kieselgel-G-RR iiberlappen St&z, GJycin und Tazcrin bzw, S&n 
und Giycin olme dass die Unterscheidung dadurch verunmijglicht wiirde. 
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- 

(1) BuOH-ACOH-HP0 (a: 1: i V/V ) 

Fig. 5. Zweidimensionsle Trentiung dcr Aminos&urcn auf Kiesel~el-Carnag-Dg-Schichten. 

Schnellwandernde A~~inosiiz~en. Valin, Methionin, Tyrosin, Leucin (Isolezhz) 
und Phenylalanin lassen sich mit Kiesclgel-Camag bzw. Kieselgel-G als statiomire 
Phase vorziiglich bzw. befriedigend trennen. Ihre Unterscheidung ist zwar miiglich, 
jedoch die Trennung unvollstandig auf MN-Kieselgel-G-HR und auf Kieselgel-Woelm 
(Met + Val und Tyr + Leu bzw. Met + Leu + Tyr). Zur Trennung von Lezccirt 
und IsoZez&n ist die Durchlaufchromatographie erforderlich (FAHMY et aL6). 

GIz~tanzin, Hydroxy;hrolin zmd ProZi+z. Die Trennung dieser Gruppe bereitet all- 
gemein keine Schwierigkeiten ; die Auflijsung ist jedoch auf Kieselgel-Woelm-Schichten 
nur unvollstandig. 

Nimmt man an, dass die Trennung der Aminosguren von Qualit2itsschwan 
kungen in der Fabrikation bei ein und derselben Kieselgel-Sorte unabhgngig ist, so 
kann man auf Grund der bisherigen Betrachtungen fur jedes Trennproblem die ge- 
eignete station&-e Phase aussuchen. Hierbei ist von besonderer Bedeutung, dass man 
Izochgerei&gCe Kieselgele (~23. MN-Kieselgel-G-HR) zur Trennung verwenden kann. 
Verwendet man namlich zum Nachweis der Amincsauren an Stelle von Ninhydrin 

TABELLE I 

VERGLEICN VERSCHIEDENRR ICIl3SELGEL-CI-IARGBN UNTRR IDENTISCHEN VERSUCHSBEDINGUNGEN 

-t-l-+ = gute Trennung; _1- + = befriedigende Trennung; + = tcilweise Trennung. 

Cirarge Bas,iscZre Se&z, Schnel2- Gl~&4WilZ, 
A$?: ,LO- G1yci.r~ wad wandernde Hydroxy- 
sduveu Tawvin Amino- prolivt zmd 

silwen P4Olifi 
- 

I ff-l- -I-* -l--l- -l--l-i- 
II i-f -I-* f-l-f 

III 4--l- +* ;-c: 4-4--b 

- 
* Die Unterscheiclung gelin@ mit der kalten Ninhydrin-Reaktion oder beim vorsichtigen 

ErwBrrnen und sofortiger Markierung der Flecken. 
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andere Reagenzicn, welche die Aminosauren nicht zerstbren, so lcann man nach Elution 
dcr Substanzen ihre IdentiMt durch Rechromatographie sicherstellen. Ein sol&es 
Vorgehen ist insbesondere bei der Untcrsuchung vom lcomplesen biologischen Ma- 
terial bedeutungsvoll. Auch die quantitative Bestimmung wird bei diesel- Arbeits- 

- weise erleichtert, weil keine, oder nur wenige, Verunreinigungen eine U.V.-Bestim- 
mung stbren. Geeignete Reagenzien sind z.B. 2,+Dinitrofluorbenzol oder Phenyl- 
isothiocyanat. Auf die zerstijrungsfreie Revelation von Aminosauren auf Diinn- 
schichtchromatogrammen werden wir einer folgenden Arbeit zurtickkommen. 

Vorlaufige Versuche haben ergeben, dass die Trennung der Aminosauren auf 
verschiedenen “Chargen” von Kieselgel-G nur wenig verschieden ist. Obschon die & 
Werte bei den untersuchten drei “Chargen” voneinander abweichen, ist lediglich die 
Trenngtite von Lysin und Arginin geringfiigig unterschiedlich (Tabelle I), 
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