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AMINOHAPETE PUROLUUSI GAASIKROMATOGRAAFILINE
ANALUUGS

Vaadeldakse piiroliiiisi-gaasikromatograafiameetodi kasutamise voimalusi asparagiin-

happe, glutamiinhappe, liisiini, ornitiini, arginiini, seriini, treoniini, tsiistiini, tsis-

teiini, metioniini, feniiiilalaniini, tiirosiini, proliini, trliptofaani, histidiini ja tau-

riini kergemate piiroliiiisi produktide C,...Cs ja lihtsamate vaivliihendite H,S, COS, CS;

1а SO, maaramiseks [!2]. :
Too on jitkuks uurimusele, milles kisitletakse gaasikromatograafia kasutamise voi-

malusi alifaatsete monoaminokarboksiiiilhapete gliitsiini, alaniini, valiini, leutsiini ja iso-

leutsiini piirolaisi produktide C,...Cs identifitseerimiseks [3].

Eksperimentaalne osa

Kasutati gaasikromatograafi ¥X-1 koos roostevabast terasest piiroliiiisi-
bloki ja temperatuuri programmeeriva lisaseadmega [%].

Analiiiisi tulemused

Uuritavate aminohapete kvalitatiivseid erinevusi kajastavad piiroliiiisil
tekkinud produktid. Naiteks tekib koikide vaadeldud aminohapete lagune-
misel eranditult propaan. Alaniini, gliitsiini, asparagiinhappe, glutamiin-
happe, feniiiilalaniini, tiirosiini, triiptofaani ja histidiini piiroliiiisil aga
jaabki propaan siisivesinikest korgemaks lagunemisproduktiks.

Aromaatseid ja heterotsiiklilisi aminohappeid feniiiilalaniini, tiirosiini,
triiptofaani ja histidiini voib vaadelda kui a-alaniini derivaate, mille radi-
kaalis iiks vesiniku aatom on asendatud tsiiklilise grupiga. Piiroliiiisi tule-
musena selgus, et ka nende lagunemisproduktid sarnanevad alaniini lagu-
nemisproduktidega. '

Nagu tabelist 2 nahtub, on koikidel aminohapete kromatogrammidel
piik 1, mis mérgib mitmeid kergemaid gaasilisi produkte, nagu metaan,
etaan, siisinikoksiid ja siisinikdioksiid. Need ained on määratud kahes,

aktiivsoega ja silikageeliga adsorbtsioonikolonnis.
Liisiin, ornitiin, arginiin, asparagiinhape ]а glutamiinhape annavad

lagunemisel rohkem hapnikuithendeid siisinikoksiidi ja siisinikdioksiidi

—, vahem metaani ja etaani. Liisiini, arginiini ja ornitiini piiroliiiisi iiheks
iseloomulikumaks produktiks on 2,2-dimetiiiilpropaan ja propeen, liisiinil
ja arginiinil 1,3-butadieen, mis alifaatsetel monoaminokarboksiiiilhape-
tel esineb ainult jdlgedena.
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~ Seriini ja treoniini piik 1 sisaldab maksimaalse koguse siisinikdioksiidi,
vahem siisinikoksiidi, metaani [а etaani. Treoniini piiroliiiisi iiks iseloomu-
likumaid produkte on propeen. Tiirosiini piigis 1 esineb kdige enam siisinik-

dioksiidi, vdhesel maéral siisinikoksiidi ja metaani, etaan puudub, feniiiil-
alaniinil esineb vadhe siisinikoksiidija siisinikdieksiidi, teised produktid
puuduvad. ; ;

Väävlit sisaldavates aminohapetes tsüstiinis, tsüsteiinis ja metioniinis

sisaldab piik 1 maksimaalse koguse süsinikdioksiidi, vähem metaani, süsi-
nikoksiidi ja etaani. Tauriini piigi 1 osatähtsus on teiste aminohapetega
võrreldes väiksem, millest tulenevalt piigi 1 koosseisu kuuluvaid lagune-
misprodukte tekib suhteliselt vähem. Neil kõigil esineb üks ühine produkt,
mille Kovatsi indeks on tsiistiinil 387, tsiisteiinil 386, metioniinil 392 ja
tauriinil 386. Etaloonainete puudumisel jdi see produkt identifitseerimata.
Tema osatdhtsus on vastavalt 3,1; 2,3, jiljed, 3,0%. Uheks iseloomuliku-
maks produktiks on neil veel 1,3-butadieen, tauriinil etiifin.

Proliini, triiptofaani ja histidiini piigis 1 esineb rohkem siisinikdiok-

siidi ja siisinikoksiidi, vahem metaani, etaani esineb ainult histidiinil. - >
Aminohapete piiroliiijsi produktide kromatogrammid, mis saadi DMS

kolonni kasutades, on esitatud joonisel. ;
Nagu Merritti ja Robertsoni artiklist [°] ndhtub, maérasid nad ka vaavli-

ühendid ja leidsid, et koigis véadvlit sisaldavates aminohapetes (tsiistiin,
tsiisteiin, metioniin, tauriin) esineb SOy, CS, ja COS.

Käesolevas toos maarati lihtsamad véaavliiihendid HeS, SO, CS; ja
COS silikageelkolonni kasutades. Kolonni parameetrid on esitatud tabe-

lis 1. Ilmnes, et proovi kaalutist tuli suurendada 2 kuni 10 mg, kuna vaavlit
sisaldavaid ithendeid oli piiroliiiisi produktides vdhe ja need jaid gaasi-
kromatograafi tundlikkuse piirist allapoole. Koikide véévlit sisaldavate

aminohapete lagunemisel tekib HyS ]а CS,, SO, esineb tauriinil ]а tsiis-

teiinil. Etaloonaine puudumisel médrati COS ['] kromatogrammi jargi; tau-
riinil COS puudub.

Erinevalt uurimustest [5-7] lagundati kéesoleval korral aminohappeid
piiroliiiitiliselt, vorreldi produktide kergemaid komponente C;...Cg ja
leiti, et aminohapete eraldamiseks sobib koige enam piiroliiils temperatuu-

Kolonni

Tahk Tahk )

kašdjš kan?:ljaeja sise- tem- I;šr;(š%-
Kolonni täidis tera statsio- pikkus,) MINE| pera- kiirus

suurus, naarse materjal m | läbi- | tuur ИБ
mesh faasi suhe moot, oG’

min

Chromosorb P 60/80 80/20 rooste- 60 35 25 3,8
2,4-dimetiiiilsulfolaan vaba

(DMS) ‘ — Тега$ ВЕ

Silikageel KCM — — vask 2,3 39 55 45

Silikageel KCM 2О —- ° — > > гоо${е- j
vaba `
teras 0,56 3,6 100 ° 8,4

Aktiivsiisi —
— rooste-

vaba

teras 3,0 3,5 46 4,5

Märkused: 1) Aktiivsöe mark teadmata, kolonn saadud koos gaasikromatograafiga
¥X-1, 2) kandegaas He, 3) detektori vool 190 mA.
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Aminohapete piiroliiiisil kasutatud kolonnid ja reziimid
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ril 500°C ja gaasikromatograafilise kolonni tédidiste statsionaarsetest faa-

sidest DMS. Selgus, et aminohapete piiroliiiisi kergemad produktid soltu-

vad uuritavate aminohapete struktuurist, kusjuures keemiliselt koostiselt

lihedaste aminohapete kromatogrammid erinevad omavahel peamiselt
ainult komponentide kvantiteedi poolest.
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О. КИРРЕТ Э. КЮЛЛИК МАРЕТ ЛЮЙС

АНАЛИЗ АМИНОКИСЛОТ МЕТОДОМ ПИРОЛИЗНОЙ ГАЗОВОЙ

ХРОМАТОГРАФИИ

| Исследовано пиролизное разложение 16 индивидуальных аминокислот: аспарагино-
вой кислоты, глутаминовой кислоты, лизина, орнитинка, аргинина, серина, треонина, цис-

тина, цистеина, метионина, фенилаланина, тирозина, пролина, триптофана, гистидина и

таурина методом газовой хроматографии и определены легкие продукты пиролиза
С,...С6. Работа является продолжением исследования,в котором были изучены воз-

можности идентификации ‘продуктов пиролиза С,...С, моноаминокарбоновых кислот

методом пиролизной газовой хроматографии [3].
В результате анализа было найдено, что состав легких продуктов пиролиза зависит

от структуры исследуемых аминокислот, причем хроматограммы близких по строению
аминокислот отличаются друг от друга в основном по количеству компонентов.

При пиролизе всех изученных аминокислот образуется сравнительно большое коли-

чество метана, двуокиси углерода, окиси углерода, пропана и водорода. При пиролизе

аминокислот, содержащих серу (метионин, цистин, цистеин и таурин), образуются серо-
водород и сероуглерод.

O. KIRRET E. KÜLLIK MARET LUUS

AN ANALYSIS OF AMINO ACIDS BY PYROLYSIS-GAS-CHROMATOGRAPHY

The task of the present work is to determine light products of pyrolysis hydrocarbons
Cy...Cg in the decomposition of 16 individual amino acids (aspartic acid, glutamic acid,
lysine, ornithine, arginine, serine, threonine, cystine, cysteine, methionine, phenylalanine,
tyrosine, proline, tryptophan, histidine and taurine) by gas-chromatographic methods.

The present work is the continuation of the paper dealing with identifying products
of pyrolysis hydrocarbons C,...Cs of aliphatic monoaminocarboxyl acids by gas-
chromatographic methods [3].

As a result of the analysis, it was found that light products of pyrolysis of amino
acids depend on the structure of examined amino acids, while chromatograms of amino
acids similar in their chemical ingredient have fundamental differences in quantitative
relations, only. .

Methane, carbon dioxide, carbon oxide, propane and hydrogen are found in е
руго!уза!е of all examined amino acids and carbon disulfide, hydrogen sulfide in

sulfur containing amino acids (methionine, cystine, cysteine, taurine). .


