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VERGLEICH DER TRENNLEISTUNG VERSCHIEDENER 

HOCHSPANNl_XGSIONOl?HORESE-API’ARATUREN * 

SUMhIARV 

The separations obtained with two self-constructed electrophoresis apparatuses 
are compared. Apparatus II, in which the paper strips are uniformly pressed on to a 
metal cooling surface, is superior to apparatus I which consists of two glass cooling 
plates. It is possible to determine %S-labelled products quantitatively with apparatus 
II since the peaks on the activity distribution curves do not usually coincide, With 
particularly diffccult problems, such as the separation of polysulphanedipl~ospl~onntes 
and polysulpl~anesulpl~onpl~ospl~onatcs, satisfactory results can only he obtained 
with apparatus II. Information about the chemical aspects of this work will be 
reported in subsecluent publications. 

EINLEITUNG 

Bei znl~lreichen Umsetzungen von Schwefelverbindungen k&men Sulfit und 
Thiosulfat sowie Sulfandisulfonate (Polythionate) im Reaktionsgemisch auftreten. 
Den Sulfanclisulfonaten analoge Verbindungsklassen sind die Selenandisulfonate, 
Sulfandiphosphonate und Sulfanphosphonsulfonate. 

Zur Trennung und Identifizierung aller dieser chemisch sehr iihnlichen Ver- 
bindungen ist die diskontinuierliche Zonenionophorese in Verbindung mit YS-, 
We- bzw. 3%markierten Ausgangsverbindungen gut geeignetr-s. 

Fur die Ionophorese bei hohen Peldsttirlcen sind zahlreiche Apparaturen be- 
kannt. Hauptproblent ist die Abftihrung der Jouleschen Warme. Grundsatzlich 
bewahrt hat sic11 die “Sandwich-Technik”, wobei der Papierstreifen von oben und 
unten gektihlt wird. Verdunstung und Sogstrijmung sind weitgehend ausgeschaltet. 
Die Ktihlplatten bestellen entweder aus Glas fr-a oder aus mit Kunststoff beschichteten 
MetallplattenD~ lo. 

Bei anderen Anordnungen wird nur von untcn mit einer isolierten Metall- 
Platte gektihlt. Das Ionophoresepapier wird durch einen mit Luft 

* Die Unt:crsuchungcn wurclcn in1 Rc~hn~cn dcs Sollclcrforschutlgstcrcichcs 
Saarbrtkkcn clurchgcft~hrt. 
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l?oly~tl~ylensack* oder eine andere federnde Abdeckung** auf die I<i,ihlplatte auf- 
gepresst. 

Die Pherogramme selbst werden meist nur qualitativ ausgewertet. Eine cluanti- 
tative Bestimmung Eisst sic11 nur an vollsthdig getrennten Zonen leicht durch- 
ftihren. Ftir Substanzen mit gering unterschiedlichen Wanderungsgcschwindigkeiten 
ist daller eine llocllaufliisende Ionophoreseapparatur notwendig. Aus diesem Grunde 
werden die beiden wichtigsten Kammcrtypen anhand zweier im Eigenbau her- 
gestellten Kammern eingehend verglichen. 

AUI%AU IXZR APPARATURHN 

Gute Isolatoreigenscllaften besitzt die Anordnung mit Glaskiihlplatten*~, 
bier Apparatur I genannt. In dieser Apparatur sind ini Rahmen einiger Untersu- 
chungen Sulfandisulfonat- sowie Selenandisulfonatgemische getrennt worden. 

Apparatur I (Fig. I) bestellt aus zwei gekammerten Glaskiil~lplatten in den 
Abmessungen So x 25 cm, durch die eine Kiil~lsole gepumpt wird. Zwischen die 
beiden Glasplatten werden die mit Grundelektrolyten getrhkten Papierstreifen 
gelegt, deren Enden in die rechts und links der Anordnung befindlichen Elektroden- 
trijge eintauchen. 

dblc9lJl Zulaul 

t 

EIeLrrodwVrog 

Apparatur II (Fig. 2) besitzt dagegen nur einen aus Aluminium bestehenden 
ICiilllblock, der So cm lang, 25 cm breit und 3 cm hoch ist. Innen ist dieser I<iil~lblock 
von Kanglen durchzogen, die so angeordnet sind, class die K~hlfltissigkeit im Gegen- 
Strom durchlhft. 

Apparatur II zeigt keine Stijrungen durcll ungentigend gektihlte Rhder, 
wie sie bei Apparatur I infolge der schlechten W2irmeleituhg von Glas auftreten. 

l WocllsDanrlulygsiollophorescappnraCur clcr Ik Carnag, Muttcnz (Sckwciz), I-Iornburyer- 
strassc 24. 

l * EIochspcznnun~sionophorescappnrrctur cler 1%. Shrmclon, Fmnlrfurt ani Main. I-Iafenstr. 1, 
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Bei Apparatur II kann es daller an der Obergangsstelle van I~lil~lplatte zum Elektro- 
trog nicht zu cinem Vcrsclirnoren des Papierstreifens konimen. Ausserdern ist bei 
den I<an!ilen innerllalb der Metalll~iil~lplatte ein Stillstand der Kiil~lfllissigkeit in 
gewissen Bereiclien, wie er bei den gckmnn~erten Glasplatten zu beolx~cl~ten ist, 
niclit nw3glicli. Die Ililct~lll;iililplatte gew3irt somit auf dcr gcsanite~~ lX.clic eim3 
sellr gute bnd vor allem. auclr gleichmii&ige Kiihlung. 

Fig. 2. Sclwm~tisclw Dnrstcllung van Alqmrntur 11 mit Kt\hll<rcissystcrn irl tlcr 3lctallplattc. 

Zur Isolierung ist die &Ictalloberfi~icl~c mit einer selbstklebenden Kunststoff- 
folie iiberzogen. Damit Iseine Luftblasen zwischen Metalloberfl~cl~e und Folie auf- 
treten, muss sie mit einer Gummiwalze fest aufgepresst werden. Nacll eventqellen 
Stron~durclxcl~l~igen l&t sic11 die Folie bequem und schnell auswechseln. 

Auf die Kiihlplatte lciinnen entwcder eine bescllicl~teteTrlig=crplatte oder mehrere 
Ionoplloresepapierstreifen gelegt werden. An den beiden Scllmalseiten der Anordnung 
befinden sic11 die Elektrolyttrijge, Von oben wird eine weitere Folie mit einer schaum- 
gummiiiberzogenen Kunststoffplatte elastisch aufgepresst. 

VERGLEICI-IENDE PRtiFUNG DER APPARATUREN 

Ein Vergleich zahlreicher Versuchsergebnisse zeigt die Vorteile von Apparatur II 
gegeniiber Apparatur I. 

Bei Apparatur II sind die Wanderungswege gut reproduzierbar. Ein Verlaufen 
der Zonen durch zu grosse Feuchtiglteit bzw. TrCipfchenbildung in der Schicht 
nwischen den Glasplatten entftillt. Bei strichfiirmiger Auftragung der Analysen- 
hung bleibt das Profil nahezu erhalten. Ausserdem sind die Zonen meistens voll- 
Windig getrennt, eine Tatsache, die ftir eine nachfolgende quantitative Auswertung 
der Pherogramme wichtig ist . 

Als Beispiel dienen Trennungen W-markierter Polytl~ionatgemische. Trtiger- 
material ist Elektroplloresepapier der Fa. Schleicller und Scl~till, Nr. 20436 Mgl. 
Als Grundelektrolyt wird Schwefelstiure-Glylcokoll-Puffer p1-I 3 eingesetzt. 

J. Clwomalo~r., 70 (x972) log-r 15 



II2 I?:. BLASIUS, A. KX;ijCWEL, N. SPANNHAICE, H. WAGNER 

Rq?wodaczievbnrlzcit der Wn~aderzcngswtg~ 
In Apparatur I kijnnen gleichzeitig drei Papierstreifen eingelegt werden. Die 

Aktivitatsverteilungskurven der drei Pherogramme zeigt Fig. 3. 

Kothodr 
I I 

Anode 

Mothode 
I I 

dnode 

Karhode 
I I 

Anode 

start WI?- w!? %%ss3%2- 

I?@. 3. Apparntur I mit drci l?apierstrcifcn : Aktivit!itsvcrteilun~skurvcn, 

Die Wanderungswege sind von Streifen zu Streifen s&r unterschiedlich. 
Dadurch ist die Zuordnung der einzelnen Zonen wesent lich ersclrwert. Ausserdem 
sind die Zonen teilweise nur unvollstbrdig getrennt. 

Fig. 4 gibt im Vergleich dazu die Trennergebnisse in Apparatur II. In diesem 
Fall stimmen die Wanderungswege gut tiberein. 

Kafhode 
I I 

Anade 

Mothode 
I I 

Anode 

start 

Worhode 
Ih I 

Anode 

start asS’- %%-%%~~2- 
Fig, 4. Apparahut II mit clrci Pnpicrstreifon : AktivitOtsvorteilungslcurven, 



TRENNLEISTUNG VERSCWIEDENER HOCEISPANNUNGSIONOPnOREST:-nFPnRATUREN 113 

Bei strichfiirmiger Auftragung der Liisungen, eine Mcthode, die vor allem beim 
prgparativen Arbeiten angewendet wird, zeigt sich tin weitercr Vorteil der Appara- 
tur II. In Apparatur I werden die Substanzen zum Rand bin immer langsarner 
(Fig. 5). kgegen bleibt in Apparatnr II (Fig. h), die Strichform nahezu erhalten. 

Kothodc Anode 

Big. 5. P 

Kothodc 

~pamtur I : Nachweis clcr Zone clurch Bcsprthx nit AgNO,-Ldsung. 

, 

Hil 
I Anode 

SfOfl sL+ SJot 

Fig. 6. Apparatur II : Nachwois clcr Zone clurcl~ Bcq~rtilxm mit AgNO,-LBsung. 

Ganz callgemein ist die Gtite de;+ ‘i’rennullgen in Apparatur I h8ufig sehr unter- 
schiedlich (Fig. 3) und oft such noch abhangig von der Lage des Papierstreifens 
innerhalb der Kammer. Der Grund ist die ungleichm&ssige Anpressung uncl die 
dadurch bedingte ungleichm&sige Ktihlung des Papierstrcifens. 

Substanzen, wie z.B. S,O,2- und SO,2-, die nur geringe Unterschiede in ihren 
Wanderungsgeschwindigkeiten bei Verwendung des pH Q-Puffers als Grundelektro- 
lyten besitzen, werden in Apparatur I nur schlecht oder gar nicht getrennt (Fig. 7). 

Kathode Anode LL 
Pig. 7. Appsmtur I : AlrLivif;LLsvcrLoilutlgslturve. 

Dagegen sind bei einer Trennung in Apparatur II deutlich zwei Zonen zu be- 
obachten (Fig. 8). 

Zwei weitere Beispiele ftir den Vergleich der Trennleistung von Apparatur I 
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Uathade 

I 

Anode 

Vart s-3063’ sq2- 

Fig. 8. Appamtur II: ~~lctivit~tsvcrtcilungskurve. 

und Apparatur II sind die Trennung von SO,2- und SES,O,~- sowie die Trennung 
dcr Polysulfandipl~ospllor~ate und der Polysulfanpl~ospl~onsulfonate. 

Pig. g und IO geben die Aktivit%tsverteilungskurven von Gcmischen wieder, 
die bei der Reduktion von SeO,“- mit Sulfit in saurer Lijsung erhalten werden. 

Kathadc Anade 

Start se3sg#f- s.s$$- 
s.$i$.$- soso,3- 

SOd2- 
Fig, 9, AppiWatUr 1: Al~tivitBtsvcrtcilun~skurve. 

Kathode Anode 

n 
Start S(sS2ost- Sr;S2%2- SeS@ Cl’ 

s&2- 

sos2q32- 

Fig. IO. Apparatur II : M~tivitkitsvcrtoilungslturvc. 

Bei der Umsetzung von S40,2- mit SPOs3- entstehen zwei Reihen chemisch 
sehr Mlnlicher Verbindungen. Die Trennung der gebildeten Polysulfandiphosphonate 
und Polysulfanpl~ospl~onsulfonate bereitet experimentell grosse Schwierigkeiten. 
Auswertbare Trennungen dieser Verbindungen sind nur unter Verwendung von 
Apparatur II zu erhalten. 

Stir die Umsetzung sind die Ausgangsverbindungen wie folgt markiert: 
-O,S-35S-3%-S03- und 3W2P033-. In beiden IMIen wird das gleiclle Reaktionsge- 
misch verwendet. 

Fig. II und 12 stellen jeweils nur einen Ausschnitt aus der GesamtaktiviWs- 
vertcilungskurve dar. 
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Mathode I I Anode 

Enflrrnung vam Start in cm: 40 
SdLJ’ s#$- sfi$’ 

70 

SPof’ qc4b$; s4 pad- 

w?&- , 
S$?@+$ 

Fig. I 1. Appamtur I : hlctivit#tsvcrtcilut~gslcurvc. 

Kathadc 

I 

Anode 

Entlenwg vom Start rn cm: 10 
POd3- 5‘f9406”-s3PJcg- s#& ‘O 

&r$ s&#- S‘lpod- s;R$- 

Fig. 1.2. Apparatur II : AlctivitBtsvcrtoilungskurve. 

Bei der Aktivit~tsverteilungskurvc in Fig. II sind die einzelnen Zonen auf dem 
Pherogramm s&r schlecht voneinander getrennt. Wie aus entsprechenden Aktivit3ts- 
messungen und aus dem Vergleich mit Fig. 12 ersichtlich ist, liegen in den Zonen oft 
zwei Verbindungen vor. 

ZUSAMMENFASSUNG 

Die Gegenliberstellung der Trennergebnisse von zwei selbstgebauten Appara- 
turen zeigt, class Apparatur II mit der gleichm%ssigen Anpressung der Papierstreifen 
auf eine isolierte Metalll~iil~lflKche der Apparatur I mit zwei Glaskilhlplatten iiber- 
legen ist. Da sich bei Apparatur II die Peaks auf den AktivitKtsverteilungskurven 
meist nicht mehr tiberschneiden, ist eine quantitative radiochemische Bestimmung 
der a%-niarkierten Produkte miiglicll. Bei besonders schwierigen Trennproblemen, 
wie z.B. der Trennung von Polysulfandiphospllonaten und Polysulfanphosphon- 
sulfonaten, sind brauchbare Ergebnisse nur mit Apparatur II zu erzie’len. Uber die 
genannten Probleme wird in weiteren Arbeiten berichtet. 
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