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CHROM. 3833 

Sdparation chromatographique de la ciliatine ee’de la phospho&hanolamine 

Bien clue l’isolement de l’acide amino-&thylphosphonique ou ciliatine (I), & 
partir de divers microorganisme& 9 2, remonte d&j& a plusieurs an&es; on ne poss6de 
encore que peu de renseignements sur le metabolisme de ce nouvel amino-acide 
naturel, dont la presence a Bgalement et& signal&e chez les animaux sup6rieurs3s*, 
Plusieurs suteurs6~a ont dmis l’hypothese clue le metabolisme de la ciliatine serait en 
liaison Btroite avec celui de la phospho&hanolamine (II) ; aussi est-il nkcessaire de 
posshder une technique de separation chromatographique des deux produits, qui ne 
different l’un de l’autre que par le mode d’attache de l’atome de phosphore a la chai*ne 
carbon&e: liaison covalente C-P pour la ciliatine, liaison C-O-P pour la phospho- 
ethanolamine. La chromatographie sur papier ordinaire, realisee avec diverses phases 
solvantes, ne permet pas cette &paration; en rsison de la presence d’un groupement 
-PO3H2 fortement acide dank les deux produits, nous nous sommes orient& vers 
l’emploi de papiers Bchangeurs d’ions; nos rdsultats, qui font l’objet de cette note, 
nous conduisent A. proposer une bonne caracterisation chromatographique de I et II. 

H,0,1?-CH2-CI-3[2-NH-I, H,O,l?-0-CI-I,-CH,-NH, 
(1) (11) 

Partie eq%rimentale 

Nous avons utilisd le papier Whatman 3MM et d&x papiers Bchangeurs d’ions, 
& base de dietl~ylaminodtl~ylcelluIose (Whatman DE SI) ou d’ECTEOLA-cellulose 
(Whatman ET 81). 

La ciliatine et la phosphoCthanolamine ont 6th deposees sous forme d’unc 
solution aqueuse & I ,umole/ml (10~1) ; les phases solvantes suivantes ont et6 emplo- 

qz-butanol-acide acetique-eau (12 : 3 : 5, v/v), 

wbutanol-acide propionique-eau (12 : 4 : 4, v/v), 
phenol ammoniacal7, 
pyridine-acide acetique-eau (IO : 7 : 3, v/v), 
tcrt.-butanol-acide formique-eau (14: 3 : 3, v/v), 
+propanol-&hanol-tampon pyrophosphates, 
\ampons selon KNIGHT, de molarite 0.02 M et de pH variableO. 

La ckromatographie a 6th effectu6e par voie descendante, dans un chromatotank 
Shandon, k la tempirature de zoo. 

Apr&s developpement et skhage, la revelation des deux compos6s a et6 effec- 
tuee par trempage rapide du chromatogramme dans une solution acetonique de nin- 
hydrine a 0.5 y0 ; on laisse la coloration se developper a la temperature ambiante et k 
l’obscuritd, 

Xbszlltats 
Nos rdsultats sont group& dans le Tableau I. On observe, avec le papier classique 

et certaines phases solvantes, des differences significatives entre les valeurs de RF pour 
la ciliatine et la phosphoethanolatiine examinees skparement; cependant, ces dif- 
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TABLEAU I 

VALETJRS DE nfl DE LA CLLLATLNE ET DE LA l?HOSPHOdTHhNOLAMlNE DANS DLFB&RENTS SYSTI%MES 

CI-IROMATOGRAPHLQUIZS 

Phase sohantc 

NO??Z 9s 

Valeurs de Rp 

CiEiatine Phos$ko- 
&tkanolaminc 

Whatmcbn A 0.21 0.20 

ii! 0.10 0.29 0.09 0.33 
D 0.36 0.33 
E 0.53 0.46 
I? 0~27 0.21 

Whatman DE 81 K 2 0~62 0.52 

3 0459 0.48 

4.5 0,48 0*77 0.42 0.63 
9 0.55 0.46 

12 0.65 OS49 
=3 0.87 0.82 

Whatman ET 81 Ic. 2 0.52 0.41 
3 0.52 0.41 
4 0.61 0.49 
7-s 0.69 0.57 
9 0*51 0.35 

12 Ok57 0.43 
I3 0.86 o-75 

Fig. I. SBparation chromatographique de la ciliaLine CC; de la phospho&hanolaminc. I = Ciliatine; 
2 ,= phospho&hanolsminc; 3 a m0lange. 
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IQrences sont faibles et ne 
lange des deux composes. 

Cette separation est 

permettent pas la separation chromatographique clu m& 

au contraire possible avec les papiers Bchangeurs d’ions: 
le meilleur rdsultat a 6% obtenu avec le papier Whatman ET 81 et la solution de 
KNIGHT de pH g (Fig. I). 

Dans le syst&me &lectionne, la r&elation par la ninhydrine & iroid permet de 
deceler z l 10-s ,wnole de ciliatine (0.25 pug) et 2.5 * IO-~ pmole de phospl~oBthanolamine 
(0.35 ,ug) ; le chauffage clu chromatogramme apres pulverisation de ninhydrine 
n’ameliore pas la sensibilite de rev6lation car il entrafne une alteration du chromato- 
gramme. La rdvelation par pulverisations successives d’une solution b 0.1 yO d’acide 
trinitrobenz&nc sulfonique dans le mdthanol a 80 % et d’un tampon borate-phosphate 
de pH 8.5 dans le methanol a 70 %l” conduit 2 des taches jaune-orange, avec une 
sensibilite analogue. 
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