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Agrip Hingad til hefur verid vandkveedum bundid ad adgreina floknar fasykrubléndur i peetti sina.

I pessu verkefni var préfad ad nota tvivida adgreiningu & kitdsanfasykrum. Annars vegar var blanda
adgreind eftir staerd fasykrukedja med gelsiun og hins vegar voru einstoku paettir af gelsiunarsulu ad-
greindir eftir fjolda plishledsla & jonaskiptasulu . bessi tvivida greining hefur ekki verid notud adur
vid adgreiningu a fasykrubléndum. MALDI-TOF greining var notud til ad greina innihald efnispatta.
Nidurstddur bentu til pess ad haegt veeri ad nota tvivida greiningu asamt MALDI-TOF greiningum til
ad adgreina fasykrublondu eftir steerd og hledslu fasykrupatta. ba er ljést ad engin ein pessara adferéa
getur magngreint efni i bléndu.

1. Inngangur

i rannsoknarverkefni pvi sem hér um raedir var
markmidid ad greina samsetningu og byggingu
kitdsanfasykra i blondu sem framleidd var af Primex
ehf. Rannséknir hafa synt ad kitdsanfasykrur hafa
liffreedilega virkni og eru ahugaverdar medal ann-
ars med tilliti til lyffagerdar [1]. Verkefnid var
tviskipt. Annars vegar voru IR og NMR rof tek-
in af fasykrustédlum og hins vegar var kit0s-
anfasykrublanda adgreind i paetti sina med ge
siun (e. gel filtration chromatography, GFC), jéna-
skiptasulu (e. ion exhange chromatography, IEC)
0g MALDI-TOF massagreiningu (Matrix Assisted
Laser Desorption lonization - Time of Flight Mass
Spectrometry). Verkefnid var unnid ad frumkvaedi
Primex ehf og i samstarfi vid Dr. Martin Peter,
préfessor vid Haskolann i Potsdam, byskalandi og
var lidur i meistaraprofsverkefni eins af héfundum
(S.S.). Verkefniod er lidur i steerra verkefni. beettirnir n
verda rannsakadir frekar me? tilliti til liffraedilegrar - -
virkni. | pessari grein verda einungis kynntar helstuynd 2. Glukésamin fasykrustadall, n = 1-6
nidurstdour MALDI-TOF greininganna en ahuga-

sémum lesendum bent & meistarproéfsritgerd Soffiu

Sveinsdottur vardandi itarlegri umfjollun [1].

n

|\/Iynd 1. N-acetyl glukésamin fasykrustadall, n = 1-6

Kitin er nattaruleg fjollida sem finnst med- er vatnsrofinn i basiskri lausn. Kitdsanefni geta inni-
al annars i ytri stodgrind skordyra og skeldyrahaldid mismunandi hlutfall A og D eininga og end-
Grunneining kitins er N-acetyl glukésamin (tdkn-urspeglast pad i misjofnum efna- og edliseiginleik-
ad med bokstafnum A). Kitésan er afleida kitinsum efnanna [2]. Kitdsanfasykrur fast med ensimnio-
og er skilgreint sem allar samfjollidur (copolymers)urbroti kitosanfjollida. I verkefninu var unnid med
N-acetylglukésamins og glukdésamins sem leysastkitésanfasykrubléndu en einnig med stadla sem
surum vatnslausnum (pH < 6,5). Glukésamin (tdkninnihalda einungis A eda D einsykrur og kedjulengd
ad med békstafnum D) myndast pegar asetylhépur-6. Sja myndir 1 og 2.
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Mynd 3. Keyrsla fésykrublgmt a gelsiunarsulu (XK-50
stla, fylit med polyacrylamid geli, Biogel P4, Biorad). \yynq 4. Adgreining F6 pattarins & jonaskiptastlu
Daetti_r eru merktir inn a ré6fid asamt helstu kefijulengdun@Resoume S stla, fyllt med polystyrene, krosstengdu med
(DP) innan hvers pattar. divinylbenzene og med methylsGlfénat griphépum). A
myndinni mé sj4 saltstigulinn sem var notadur (svort
strikalina). Toppar eru merktir inn & rofid auk helstu fa-
2. Nidurstodur sykra i hverjum toppi samkveemt massagreiningu.

Fasykrublanda var latin renna i gegnum gelsiun-

arstlu (XK-50, fylit med polyacrylgeli Biogel P4, Tafla 2. Nidurstddur massagreininga & toppum F6-T1 til

Biorad) til ad adgreina blénduna eftir steerd fé\sykrar_G_TS_ S fasykra sem mest var af | hverjum toppi er
Blandan adgreindist i tolf paetti (F1 - F12 & myndegitetrus.

3). Af mynd 3 er ljést ad eitthvert efni kom Gt af

stlunni & undan paetti F12 en upplausnin var ekki Toppur  Féasykur  (+)' DP?
neegilega god til ad unnt veeri ad safna pvi. Hver As 0 3
pattur (F1 - F12) var frostpurrkadur og sidan greind- Tl As 0 4
ur i MALDI-TOF teeki til ad fa hugmynd um hvada As 0 o
fasykrur veeru i hverjum paetti. Fasykrublandan var 2 Aa 0 4
einnig maeld med MALDI-TOF adur en hin var ad- :35 ; g’
greind & gelsiunarsdlunni. [ toflu 1 ma sja saman- A‘;Dj 3 6
burd a pessum meelingum. | lj6s kom ad mun fleiri T3 A.Ds 3 7
peettir komu fram eftir adgreiningu & gelsiunarsul- AsD, 4 7
unni. Hins vegar toépudust lengri fasykrur vid siun- T4 AsDs 2 5
ina. T5 AsD; 2 6
Eftir adskiljun & gelsiunarsulu voru fasykrupeett- A3D3 3 6
irnir F5 - F9 adgreindir eftir fijdlda plishledsla med AsD, 2 5
jonaskiptasulu (Resource S sula, fyllt med polystyr- T6 AsDo 2 6
ene, krosstengdu med divinylbenzene og med met- A2Ds 3 5
hylstlfénat griphépum). Hver F-pattur adgreindist i AsDs 3 6
7-10 undirpeetti a jonaskiptasulunni og eru videig- A4D 2 6
andi toppar merktir med békstafnum T og ndmeri AsDs 3 6
. . e P oz 7 T7 AsDy 4 7
eftir rennslistima & salunni (sja mynd 4). A mynd Ds 8 8
4 sést hvernig F6 greindist i undirpeetti sina og i A, 0 )
toflu 2 mé sja nidurstddur MALDI-TOF meelinga og AsDs 3 5
greininga & pattum F6. Vid MALDI-TOF greiningu T8 AsD, 4 6
a undirpattum komu enn fleiri fasykrur i 1jos. AsD. 4 7

Einnig kom i ljos ad adgreining had fjdlda ja-
kveedra hledsla var pokkaleg. Lj6st er p6 ad adrt (+) er fioldi plishledsla midad vid fjdlda D einsykra og
ir peettir hafa ahrif & adgreininguna, eins og tilad peer séu allar prétoneradar (a D+ formi).
deemis hiutfallslegur fjoldi hledsla midad vid lengd” DP er fjoldi einsykra (e. degree of polymerization).
kedjanna og innbyrdis r6d einsykranna A og D.

Helstu nidurstddur verkefnisins voru peer ad haegt

er ad nota tvivida sulugreiningu til ad adgreina fahledsla. Ljost er ad MALDI-TOF greining & fa-
sykrubldondu i fasykrupaetti. Fyrst er fasykrubland-sykrubléndu gefur ekki rétta mynd af samsetningu
an adgreind eftir steerd og sidan eftir fidlda plusfasykrubléndunnar, baedi hvad vardar paetti og hlut-
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Tafla 1. Nidurstddur massagreininga a fasykrubléondu annars vegar og allra F-patta af gelsiunarsualu hins vegar. beir
peettir sem ekki finnast & bAdum réfum eru feitletradir.

Kedjulengd (DP) Fasykrublanda F-pattir af GFC
1 Al
2 A2 A2,D2
3 A2D, A3 A2D, A3’
4 A2D2, A3D A4", A2D2, A3DY,
5 A2D3,A3D2, AAD A2D3, A3D2', A4D", A5’
6 A3D3, A4D2 ADS5, A2D4’°, A3D3", A4D2%, ASD"
7 A3D4, A4D3, A5D2 A2D5’, A3D4", A4D3¥, ASD2*
8 A3D5,A4D4, A5D3 A2D6, A3D5", A4D4, ASD3", A6D2
9 A4DS5, ASD4, A6D3 A3D6’, A4D5’, ASD4", A6D3
10 A4D6, ASDS, A6D4 A2DS’, A3D7, A4D6, A5D5, A6D4
11 A5D6, A6D5
12 A5D7, A6D6
13 AS5DS8, A6D7, ATD6

* = kemur fyrir { tveimur pattum
#=kemur fyrir i premur pattum

fallslegs magns fasykra. Til ad fa upplysingar umHeimildir

gerd og hlutfallslegt magn fasykra i blondu verdur [1] Soffia SveinsdéttirKitin og kitdsan fasykrugreining

ad skoda MALDI-TOF greiningu og adgreiningu a Ritgerd vegna meistarapréfsverkefnis vid efnafraed-

jonaskiptasulu saman. bannig virdist, i ofangreindu  iskor H.i., 2003.

deemi, ad mest sé af sexsykrunni A4D2 i vidkom- [2] Yoshio Inoue. NMR Determination of the degree

andi b|('jndU, en ad nasest mest sé af Sj(’jsykrunni of acetylationChitin HandbookR.A.A. Ml.J.ZZare"i-

A4D3. Sidan koma A3D3, A3D2 og A3D. Neesta and M.G. Peter, eds., European Chitin Society
: . . 1997).

skref er ad kanna byggingu fasykranna nanar me ( . .

radgreiningu. bad er framkvaemt med afleidusmia- 3] S. Bahrke, J.M. Einarsson, J. Gislason, S. Haebel,

. , . M.C. Letzel, J. Peter-Katalinicacute, and M.P.
um og MALDI-TOF greiningum a afleidunum [3]. Peter, Sequence analysis of chitooligosacchari-

des by matrix-assisted laser desorption ion-
Summary: The aim of this project was to characterise ization postsource decay mass spectrometry
chitosan oligosaccharides produced by Primex ehf in  Biomacromolecules3(4), 696-704 (2002).
terms of chemical composition (DP and ratio of the mono-
sugars). The project was planned and executed in coopasm hdfundana: Soffia Sveinsdéttir lauk meistaraprofi i
ation with Primex ehf. and Professor Martin G. Peter aefnafraedi vid Haskodla islands i jani 2003 og starfar vid
the University of Potsdam, Germany. The project was dikennslu i Menntaskélanum vid Hamrahlid.
vided into two parts, spectroscopic methods including IRI6n M. Einarsson er ranns6kna- og préunarstjori Primex
and NMR, and chromatographic methods including GF@hf,
and IEC in combination with MALDI-TOF mass spec- J6hannes Gislason er framkveemdastjori ranns6kna- og
trometry. The oligosaccharide mixture was separated iprounarsvids Primex ehf og
terms of size with gel filtration chromatography (GFC)Agust Kvaran er professor i efnafraedi vid Haskola
and then separated further by number of positive chargdslands.
on ion exchange column (IEC). The chromatographic re-
sults were confirmed using state of the art MALDI-TOF
mass spectrometry. This method has not been used in this
field before. The separation process was successful and
can be used to separate complicated mixture of chitosan
oligosaccharides in terms of size and number of positive
charges. None of these three techniques is quantitative but
if the results are combined it is possible to get information
about the composition of the mixture.
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