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Polyphasphat-Cellulose, ein neuer Katianenaustauscher 

Werstellung und Anwendung in der Dtinnschicht-Chramatographie 

Bei den handelstiblichen Cellulose-Kationenaustauschern handelt es sich ausnahmslos 
urn sauer substituierte Cellulosen. Wir fanden, dass man Cellulose-Kationenaus- 
tauscher mit guter Trennfshigkeit erhslt, wenn man basisch substituierte oder ba- 
sisch, imprQnierte iv 2 Cellulosen mit Polyphosphat behandelt. Das Polyphosphat 
wird salaartig gebunden und haftet unter den iiblichen Elutionsbedingungen sehr 
fest. 

In der Dtinnschicht-Chromatographie sind Kationenaustauscher bisher noch 
nicht verwendet worden. Die Herstellung von Polyphosphat-Cellulose (PP-Cellulose) . 

fiir Diinnschicht-Chromatographie ist besonders einfach, wenn man das Polyphosphat 
an Poly%thylenimin-Cellulose 19 2 bindet, wie das folgende Beispiel zeigt. 

Herstellultgsvorsclzrift 

20 g Cellulosepulver MN 300 fur Dtinnschicht-Chromatographie” werden im Becher- 
glas mit IZO ml einer 3 yO Polyathylenimin-Losung** 5 min lang verrtihrt. Nach 
Zugabe von zoo ml dest. Wasser wird durch eine Glasfritte (G3) abgesaugt und zwei- 
ma1 mit je IZO ml dest. Wasser auf der Fritte gewaschen. Man kann such auf der 
Zentrifuge waschen. Das noch feuchte Produkt wird im Becherglas mit IZO ml einer 
20 yO wassrigen ,Losung von Grahamschem Salz’ * * 5 min lang verriihrt. Man ‘saugt 
wieder auf einer G3-Fritte ab, behandelt auf der Fritte mit IZO ml 0.25 o/o Salzs%urc 
(ca. 2 min) und w&cht dann dreimal mit je 120 ml dest. Wasser. Man saugt die 
Waschfltissigkeit mijglichst vollstandig ab und schtittelt das noch feuchte Produkt in 
einem Erlenmeyerkolben mit 80 ml dest. Wasser 30 bis 45 set lang kraftig durch; 
Die so erhaltene Suspension wird in tiblicher Weise, entweder mit dem Stahlschen 
Streichgerat3 oder mit dem Serva-Streichstabt, auf entfettete Glasplatten aufgetragen. 
Bei einer Schichtdicke von 500 ,u erh5lt man etwa 12 Platten (IO x 20 cm). ‘Man 

15,sst die Schichten tiber Nacht bei Raumtemperatur trocknen. Urn eine gerade 
Laufmittelfront zu. erhalten, empfiehlt es sich, die Schicht an beiden Langsseiten 
mit einem Spate1 etwa 5 mm breit abzustreifen. Ausserdem ritzt man am unteren 
Plattenrand parallel zu den Lgngsseiten etwa 2 cm lange und 0.5 mm breite Linien 
im Abstand von jeweils 5 mm in die, Schicht ein. 

Die so hergestellten PP-Cellulose-Schichten sind vollst%rdig homogen und 
mechanisch so stabil, dass man auf ihnen wie auf Papier schreiben kann. 

Trertwbeispiele 

Vor Ausfiihrung der Chromatographie entwickelt man die Platten mit dest. Wasser 
vor und l&St sie anschliessend 15-20 Stunden lang an der Luft trocknen. 

Die Kationenaustauscher-Schichten sind beispielsweise zur Trennung von Nucleo- 
basen und Nucleosiden geeignet. Die Verbindungen werden 3 cm vom unteren Platten- 
rand cntfernt aufgetragen. 

l Fa, Machercy und Nagcl, Diircn, Rheinland, Deutschland. 
*’ Eine 50% Poly2tthylenimin-Ltisung (“Polymin I?“) wird von dor Badischcn Anilin- und 

Sy$fabrik, Ludwigshafen a. Rh., Deutschland, hcrgestellt. 
Natriummetaphosphat. Fa. Benclciser, Ludwigshafen a. Rh., Deutschland. 

t Serva-Entwiclclungslabor, Heidelberg, Deutschland. 
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Trennzcrtg vov. Nucleobasen. Laufmittel: IOO ml Citrat-HCl-Puffer nach Sijrensen 
pH 3.7 [4g,g ml 0.x N Salzsgure + 50.1 ml 0.1 M Natriumcitrat-Liisung (zr,ooS g 

Citronensaure-Monohydrat + zoo ml N-Natronlauge, aufgeftillt auf I l] werden im 
Messkolben nach Zugabe von 0.01 Mol M&JO* (r.zo3g g) mit dest. Wasser auf 500 ml 
aufgeftillt. Bei einer Laufstrecke von 7 cm (Laufzeit 25 bis 30 min im geschlossenen 
Gefgss) werden die Nucleobasen Uracil, Cytosin, Adenin und Guanin getrennt. Die 
RF-Werte liegen zwischen 0.4 und 0.8, sie nehmen in der Reihenfolge Uracil > Cyto- 
sin > Adenin > Guanin ab. Nur Guanin zeigt eine gewisse Neigung zur Schwanz- 
bildung; diese stijrt jedoch nicht, da Guanin die am langsamsten laufende Nucleo- 
base ist. 

Tremzwzg vogz Nucleosidegz. Laufmittel : IOO ml Citrat-HCl-Puffer nach SBrensen 
pH 3.7 (s. oben) werden nach Zugabe von 0.01 Mol MgSO, (I.2039 g) mit dest. 
Wasser auf 300 ml aufgeftillt. Bei einer Laufstrecke von 7 cm werden die Nucleoside 
Uridin, Cytidin, Adenosin und Guanosin getrennt. Die RF-Werte liegen zwischen 
0,s und 0.9, sie nehmen in der Reihenfolge Uridin > Cytidin > Adenosin > Guanosin 
a ‘b. 

Zum Nachweis der Verbindungen betrachtet man das Chromatogramm im kurz- 
welligen U.V.-Licht*. Noch etwa 3.10-4 pmol (0.04 big) Adenin lassen sich unter den 
angegebenen Bedingungen in einem vollst%ndig,dunklen Raum mit blossem Auge er- 
kennen. Die untere Nachweisgrenze von Adenin liegt bei der Papier-Chromato- 
graphic dagegen bei etwa I pg (Phofoprintverfahren) ; bei Betrachtung mit blossem 
Auge ist die Empfindlichkeit noch geringer Q. Bei Dtinnschicht-Chromatographie auf 
nichtmodifizierter Cellulose lassen sich etwa o.r ,ug Adenin (mit blossem Auge) eben 
erkcnnen”. 

Besonders vorteilhaft ist, dass sic11 auf PP-Cellulose-Schichten wesentlich 
grtissere Mengen ohne Schwanzbildung chromatographieren lassen, als auf Schichten 
aus nichtmodifizierter Cellulose. Die Chromatographie an den Kationenaustauscher- 
Schichten ist deshalb besonders zum Spurennachweis geeignet. 
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