
U,€I,-Anions eine AuIIUllung seinrr 3 Ereien 5p-orbitals his zur XP- 
non-Konfiguration, so daB dic Stabilisierung tler soiist iungewijlin- 
lichen Oxydationszahl + 1 fiir das Metall vcrs thdl ich  ursclieiiit. 

k 
Bild 1 

Unserc Umtersuchungen, besondcrs auch iibtlr die Molekelge- 
stalt des In(C,H,),, werden fortgesctzt. 

Wir donken der Duisburger Kupferhutte fi ir  Uberlassung won 
I n d i u m ,  der Wacker-Chemie G. m. b.  H .  Miinchen fiir eine For- 
schungsbeihilfe. 
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*) Kurze Originalmitteilung, die anderwarts nicht mehr veroffent- 
licht wird. - I )  Messringen von cand. phys. W .  Meer, Physik. Inst .  
der  T. H. Miinchen. - a) H. Meister, DBP. 942989 vom 25. 6. 1954. 
E. 0. Fischer, Vortrag GDCh-Ortsverband Krefeld 1956; vgl. diese 
Ztschr. 69, 207 [1957]. H .  Meister, ebenda 69, 533 [1957]. 

Analyse von Arninosaure-Gernischen rnittels 
Gas-Verteilungschrornatographie 

Von Dr. E .  B A Y E R ,  I<.-€I. R E U T H E R  und F .  B O R N  
Forschungs-hsti tut  f u r  Rebenzuchtung, Abteilung Biochemie 

and Physiologie, GeiZweilerhof uber LnndaulPfalz 

Mittels der von James und Martin1)  entwickelten Gas-Vertei- 
lungschromatographie lassen sich Aminosaureester rasch im hfi- 
kromallstab trennen und sornit Aminosauren identifizieren. 

Die naoh E. Fischer2)  &us Arninosaure-Gemischen oder neutrali- 
sierten Protein-Hydrolysaten duroh Einleiten von Salzsiure in  
rnethanolische Suspensionen erhaltenen Aminosaure-mcthylcster- 
hydrochloride werden mit Natronlaugc in die freien Aminosaure- 
ester iibergefuhrt, die man durch Ausscliiittelu mit Diathylat,her 
abtrennt. Die Ltherisrhen Losungcn konnen direkt oder nacli Ab- 
dampfcn des Athers i n  der Gasphase chrornatographiert werden. 
Hierzu wurdc cine selbstregistrierende Apparatur3) entwickelt, 
mit der his K p  350°C getrennt werden kann. Die am Ende der 
Chromatographicsaulen austreteiiden Ester werdcn mit einer bis 
200 "C brnutzbaren WarmeleitfLhigkritskammer4) registriert. 

I Sarkosin 

0 10 20 30 40 50 60 70 80min 
-509.11 

Bild 1 

itnd Leucinmethylester. Saule:  5 m ;  50 ml H, /min;  130 "C 
Gaschroniatographische Treiinung von Sarkosin-, Valin-, Norvalin- 

1 Valin 

Nor v a h  

Norleucin 
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I 
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Bild 2 
Gaschroniatographische Trennung voii Valin- Norvalin- Leucin- 

und Norleucinmethylester. Saule: 3 m ;  100 h H,/min;'138 "C 

hls staliuuare, Hiissige Phase hat 6r.h B i l i c ~ i ~ i - l i n c ~ l i v a l t u u ~ ~ ~ ~ ~ ~ t  f '  
1)ewalirt. welrplirin z u r  Vernieitlung zu stark6.r ,.Scliwanzbildung" 
10 "/I Nal.riumcapronat hcigcnicngt wcrrlcn. J c  10U g Sterchamol 
(KorngroBe 0,20- 0,35) werden rnit 30 g diescr Silicon-Natrium- 
capronat-Phase impragniert. So gefullte Saulen wciseu auch nach 
langereni Gebrauch bis 220 " C  keine Verminderung ihrer Tren- 
nungswirksamkeit auf. 

Aliphatische Aminosaureester werden bei 90 bzw. 130 " C  ge- 
trennt. Methylester aromatischer und saurer Arninosauren haben 
wir bei 180 "C analysiert,. Innerhalb einer Analyse (5-60 niin) wer- 
d e n  keinerlei Zersetzungserscheinungen beobachtet, wenn alu be- 
wegliche Phase Wasserstoff benutzt wird. 

Die Bilder 1-3 zeigen die Trennungen einiger Aminosiurecstrr. 
Stereoisomcre, wie Leucin und Norleuein sowie Valin und Norva- 
lin, welche papierchromatographisch nur sehr unsichrr geschirdetl 
wordon konnm, lassen siob 80 leicht trennen. 

0 70 20 30 4 0 50 60 7Q 80 90 700min. 

rn 
Bild 3 

Gaschromatographkche Trennung von Glutaminsa~iredi- ,  Metliionin- 
tind Phenylalanin-methylester. Saule: 5 m ;  45 ml H2 /min ;  191 "C 

Die Anwendung dieser Methode zur Erkcnnung der Amino- 
sLurezusarninensetzung van Proteinen, sowie cine wcitere Identifi- 
zierungsmethode durch Abbau von Aminosauren mit Hypochlorit 
und gaschromatographische Trennung der entstandenen bldehydc 
bleibt einer ausfiihrlichen Arbeit vorbehalten. 

Eingegangen am 9. September 1957 [Z 5091 

A. T. James u. A. J .  P. Martin Biochem. J. 50 ,  679 [1952]. - 
2 ,  E. Fischer, Ber. dtsch. chem. Gek. 34, 433 [1901]. - ,) E. Bayer 
u. F .  Born, unveroffentl. - 4, Dr. Naiimann und Dipl.-Ing. Gnambs 
der Firma Siemens A.G., Karlsruhe, danken wir bestens fur Kon- 
struktion rind Bau der  Warmeleitfahigkeits-MeRkammer. 

Diphosphorsaure-tetrachlorid 

und Dip2.-Chetn. J O R G  S A I C Z B E T H  
Van Prof. Dr. J!l A R G 0 T B E  C I< E-Ci 0 E l i  I2 I S G  

Aus dern Chemischen Institut der Uniuersitiit Heidelberg 
l &  Herstellung des Diphosphorsaure-tetraclilorids ( I ) ,  dcr Aus- 

gangssubstanz fiir viele Dcrivate der Diphos- 
CI Y,Cl phorsiure'), sollte prinzipiell wie folgt nidglirh 
\~ II win: 2 OPCI, + H,O -f P,O,CI, -b  2 HCI*) ,  

cl'' , ''cI Es entstehen jedoch ueben Diphosphorsiiurr- 
chlorid Trimeta-, Mono- und hoher kondensierte 

Po lypho~phorsau rech lo r ide~) .  Wir hat ten Schwierigkeiten, bei 
der Umsctzung von Phosphoroxy-trichlorid mit Wasser im Mol- 
verhaltnis 2 :  12) Diphosphorsaure-tetrachlorid in hinreichender 
Ausbeute zu erhalten. Wir kamen zum Ziel, als wir zii auf etwa 
0 "C gekiihltem OPCl, innerhalb weniger Minuten unter Ruhrcn 
Wstsscr zutropfen licoen. Dabei erwies sich ein Molverhiltnis VOII 
etwa 1: 1 als zweckrnaliig; es wurde kein Verdunnungsrnittel ver- 
wendet. Man setzt das Riihren nach Zugabe des Wasscrs noch  
1 / 4  b unter Kuliluiig und 3-4 11 bei SO "-90 "C fort .  Sobald das 
Iteaktionsgemisch syrupos zu  werden beginnt, dcstilliert. man das 
uberschussige OPC1, a b  (Badtemperatur 60 "-70 " C ;  14 Torr) .  
I m  Hochvakuuni destilliert man anschlieBend sehr rasch allp 
Anteile dcs Gemisches mit cinem Siedepunkt bis etwa 130 "C: 
heraus. Anschlielhndc iraktionierte HochvakuumdPstillation li 
fert das bci G6 "-70 "C iibergehendc P,O,CI,; Aushru tc  ctwe 12  
I~czogcn aui  das urngesetzte OPCl,. 

,p-o-p 
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