Die Monoaminosduren des «Syntonins» aus Rindfleisch.
Von
Emil Abderhalden und Takaoki Sasaki, Tokio

(Aux dem . Chemischen Institut «ler Universitat Berlin.;
Mer Reduktion zuireganjfen am 27. Mérz iyo7.)

Der vorliegenden-Untersuchung lag der Gedanke zugrunde,
einen Eiweibkorper nach seiner Zusammensetzung an Amino-
sduren kennen zu lernen, der hei der Erndhrung des Finis, h-
fressers eine grofle Rolle spielt, ndmlich das MuskeleiweiR. ks
ware natlrlich winschenswert gewesen, aus dem gewil vor-
handenen Gemisch an verschiedenartigen Proteinen, welche
im sogenannten Muskeleiweil3 enthalten sind, bestimmte Arten
von EiweilRkorpern zu isolieren. Vorlaufig haben wir auf den
Versuch einer «Reindarstellung>, soweit man diesen Ausdruck
hei der Proteingewinnung tberhaupt verwenden dart, verzichtet
und das Aeidalbumin, genannt Syntonin, untersucht, das man
durch Einwirkung von verdinnter Sdure auf Muskeleiweil3 leicht
erhalt.l) Fur eine Orientierung schien uns dieses Préparat
am besten geeignet.

Die angewandten lintersuchungsmethoden waren die iil>-
hchen.  Gestimmt wurden in einer besonderen Portion das
Tyrosin und die Glutaminsdure, und zwar ersteres durch direkte
Krystallisation und letzteres als salzsaures Salz. Die (brigen
Aminosdauren wurden mit Hilfe der Estermethode isoliert.

1. Gewinnung \on lyrosin und Glutaminsaure.
f)0,0 g Syntonin wurden mit 500 ccm 25°/oiger Schwefel-
saur(" 12 Stunden am RickfluBkihler auf einem Baboblech

M Das Praparat hatte Herr Dr. Grubler in Plauen-Dresden dar-
gestellt.



Die Monoaminosduren des <Syntonins» aus Rindfleisch. 105

gekocht. Has dunkelbraun gefarbte Hydrolvsat wurde nun mit
Wasser auf zwei Liter verdinnt und nach erfolgter Filtration
die Schwefelsaure quantitativ mit Baryt entfernt. Das Filtrat
vom sehwefelsinren Baryt engten wir zusammen mit den
wiederholten Auskerbungen (tes Baryumsulfates mit Wasser
auf dem Woasserbade so lange ein. bis Krystallisation erfolgte.
Die gebildete Krystallhaut, die ausgepragte Tyrosinreaktion
(Millon) zeigte, wurde abfiltriert, mit kaltem Wasser ge-
waschen und die Mutterlauge weiter eingeengt, bis von neuem
Krystallisation auftrat. Dieser ProzeR wurde wiederholt, bis
die Mutterlauge beim Kochen mit Milions Boagons keine
liotfarbung mehr gab. Die vereinigten Krystallfraktionen wur-
den in kochendem Wasser gel6ést, mit Tierkohle gekocht und
dann durch Abkldhlen und spateres Kinengon das Tyrosin
wieder zur Abscheidung gebracht. Die Tierkohle kochtim wir
wiederholt mit W asser aus. Sie halt erfahrungsgemald gerne
Tyrosin zurlck. Das jedesmalige Waschwasser wurde fiir sieh
eingeengt. Die Menge des isolierten reinem Tyrosins betrug
0,959 g.

Die Mutterlaugt* des Bobtyrosins, sowie diejenige des um-
krvstallisierten Tyrosins engten wir noch weiter ein und leiteten
dann gasférmige Salzsaure bis zur Sattigung ein. Es erfolgte
bald Abscheidung von Glutaminsdurechlorhydrat. Nach zwei-
tdgigem Stellen hei 0° wurde die Krystallmasse auf Koliertuch
abgenutscht, die Mutterlauge eingeengt und wieder auf Eis auf-
bewahrt. Dieser Prozel3 wurde wiederholt, bis keine Abschei-
dung von Krystallen mehr eintrat. Die erhaltenen Krystall-
Traktionen losten wir in Wasser auf, kochten die LOsung mit
Tierkohle auf und hiteten wiederum gasformige Salzsdure bis
zur Sattigung ein. W7ir erhielten schliel3lich auf Glutaminsaure
berechnet 5,85 g reine Substanz.

0.1804 g Substanz gaben 0,218s g CO, und 0.0911 g H,0

Berechnet fir O6HINO4 » HCI : Gefunden:
32,69°> C und 5,45% H. 33.07% C und 5,01% IlI.

Da das verwendete Svntonin 0,78  Asche enthielt und
heim Trocknen bei 100° bis zur Gewichtskonstanz 12,69 °/o
Wasser verlor, so ergibt sich aus den angegebenen Zahlen
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auf 100 g aschefreies, trockenes Syntonin berechnet eine Aus-
bente von 2,2 g fyrosin und 13,6 g Glutaminsaure.

2. Hydrolyse mit rauchender Salzsaure und An-
wendung der Estermethode.

Das zu dieser Untersuchung verwendete Syntonin stammte
von derselben Darstellung, wie das zur Tyrosin-und Glutamin-
saurebestimmung angewandte. 180,0 g Syntonin wurden mit
600 ccm rauchender Salzsdure (vom spez. Gew. 1,19) 8 Stunden
am Huckfluhkthler gekocht. Die dunkelbraun gefarbte L&ésung
wurde dann nach dem Erkalten und Verdlinnen mit Wasser ab-
genutscht und unter vermindertem Druck zur Trockene ver-
dampft. Auf dem Filter verblieben 6.0 g Huminsubstanz. Den
Destillationsrickstand veresterten wir mit Alkohol und Salzsaure
in der gewohnten Weise. Die Veresterung wurde 4 mal wiederholt
Es gelang nicht, Glykokoll als Esterchlorhydrat abzuscheiden.

Hei der Destillation der Ester erhielten wir folgende
Fraktionen:

L Fraktion  og_1(M)° dos Wasserbades und 12 mm Druck -- 32.8.

. —100- 0,5 25.4
11 ) © 100—200° . Olbades » 0,5 B M}i )

Der Destillationsruckstand wog 14,5 ¢.

Die beiden ersten Fraktionen wurden sofort durch Kochen
mit der siebenfachen Menge Wasser verseift, wahrend von der
dritten Fraktion zunachst in der bekannten Weise der Phenyl-
alaninester abgetrennt wurde. Die Ubrigen Ester verseiften
wir mit Barytwasser.

Fraktion | und Il dampften wir unter vermindertem Druck
zur Trockene ein. Ks hinterblieb bei der ersten Fraktion ein
Ruckstand von 20,5 g, bei Fraktion Il ein solcher von 19,0 g
Aus beiden Fraktionen Idsten wir mit kochendem absolutem
Alkohol zunachst das I'rolin heraus und vereinigten die alkn-
AU Auszuge. Die iu Alkohol unloslichen Aminosauren
losten wir in Wasser und engten die mit Tierkohle aufgekochten
Losungen solange ein, bis sich Krvstalle abschieden. Wir zer-
legten so jede Fraktion in eine groRere Anzahl von Krystalli-
sationen und untersuchten diese. Meist stellten wir auch Kupfer-
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salze dar und fraktionierten diese zur weiteren ldentifizierung
und Reinigung. Je ein Gramm von Fraktion | und Il unter-
suchten wir auf Glykokoll, indem wir das Aminosauregemisch
mit der flanffachen Menge absoluten Alkohols Utbergossen, bis
zur Sattigung gasfoérmige, trockene Salzsaure einleiteten und

nach dem Abkuhlen mit einem Krvstdllchen von Glykokollester-
ehlorhydrat impften.

Fraktion | enthielt 0,75 g Glykokoll, 3.5 g Alanin, 1,35 g
Valin und 5,30 g Leucin.

Fraktion Il ergab: 2,0 g Alanin, 6,4 g Leucin.

An Prolin wurde aus beiden Fraktionen 5,0 g erhalten.

Fraktion Ill enthielt 0,75 g Asparaginsaure, 12,5 g Glut-
aminsaure und 3,75 g Phenylalanin. Serin konnte nicht voll-
standig rein erhalten werden.

Glykokollesterchlorhydrat [Schmelzpunkt 144° (korr.ij:
0.1818 g Substanz gaben 0,2305 g CO, und 0.1214 g 11,0
Berechnet fur C4HwWNOLtCI: Gefunden:
34.41% (1 und 7,17% H. 34,59% C und 7.42° % H

Alanin:
0.1471 g Substanz gaben 0,2177 g CO, und 0.1041 g HaO
Berechnet fir C3HINO,: Gefunden:
40.45% C und 7.87° ) H. 40.32% C und 7.86% H.
Valin:
0.1822 g Substanz gaben 0.3412 g CO* und 0.1541 g H*0
Berechnet fur C.HUNO*: Gefunden:
51.28% C und 9,0)% il. 51.07% C und 9.39% H.
Leucin:
0.1510 g Substanz gaben 0,3042 g CO* und 0.1358 g H,0
Berechnet fir C,;H,sNO2: Gefunden:
54.96% C und 9.92% II. 54,95°» C und 9,99% H.
I’rolin:
0.1211 g lufttrockenes, inaktives Kupfersalz verloren bei 120° 0.0131 g H,0
Berechnet fir CL0HWO4NfCu -f 2 HaO : Gefunden :
10.99% H.*0 10,82° 0 H*O.
0,1912 g bei 120° getrocknetes Kupfersalz gaben 0.0518 g GuO
Berechnet fir C10H)604N,Cu: Gefunden:
21,8% Cu. 21,60° o Cu.

Asparaginsaure:
0,1748 g Substanz gaben 0.23(4 g CO, und 0.0843 g U40
Berechnet fir CAHTNO4: Gefunden :
36.09% C und 5,26% H. 35,96°0 C und 5.36° 0 Il
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Phenylalanin:
(Kim g Substanz gaben 0,3859 g CO0?2 und 0,0970 g H,0

Berechnet fiir C#HUNO,: Gefunden:
f).),150/0 V. und 0,06% H. 65.13°/« C und 0.67% H.

Den Destillationsrickstand kochten wir dreimal mit 200 coin
Essigather aus. Beim Eindunsten des Essigathers schied sich
ein Produkt in leinen Krystallflocken ah. Seine Analyse ergab,
dalR no<*h vOllig reines Leucinimid vorlag. Seine Menge
betrug 0,2t g. Zur Reinigung sublimierten wir das Rohprodukt
in einem Reagenzglas und l6sten das Sublimat in Essigather.
Die Analyse des so gereinigten Produktes gab 1 <l zu wenig
Kohlenstoff auf Leucinimid berechnet. Auf Glutaminsdure haben
wir den Destillationsrickstand nicht verarbeitet, weil wir die
Menge dieser Aminosaure bereits auf direktem Wege bestimmt
hatten.

Auf 100 g aschefreies, trockenes Syntonin kommen nach
Abzug des gebildeten Humins:

Glykokaoll 0,5
Alanin 1,0
Valin 0,9
Leucin 7.8
Prolin 3,3

Asparaginsaure 0,5
Glutaminséure 13,6
Phenylalanin 9Rr
Tyrosin 2.2



