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SUMMARY 

A simply constructed separation apparatus for carrier-free continuous iono- 
phoresis is described. The main parts of the apparatus are made of Plexiglas (Ferspex) 
and a~ exchangeabIe. The separation surface can thus easily be renewed after work 
with radioactive or biol$caI materi&. The fiquid layer thickness can be chcssen within 
wide limits. The eapab,rlrties of she apparatus are shown with the help of two sepa- 
ration examples. 

in der Literatur sind verschiedene Apparatureen zur trggerfreien Durchfluss- 
ionaphorese beschriebenL-s, die fast alIe auf dem zuerst van BarroIlier & al” angege- 
benen Fritip beruhen. Die Voraussetzung fr3r erfoIgreiche Trennnngen in einem 
trggerfreien Medium ist die Koilstanthaltung ailer Parameter inner&lb der Trenn- 
apparamr. Dies fchrt Iettilich zu einem erheblichen apparativen Aufwand. Eine im 
Handel erhZiltiche Apparatur, Etphor VaP-5 (Bender & Hobein, Miincherr, B.R.D.); 
hat sich bewZhrt und wird VCK aIIem zur Ldsu~g medizinischer und biochemischer 
TrennprobfepIe herangezogeen. 

Bei der tier beschriebenen Apparatur wird auf komplizierte Rege_eE: und Steuer- 
vcnichtungen verzichtet und grosser Wert auf eine leichte Austauschbarkeit einzelner 
BarrteiIe geIe.& so dass nach Arbeiten mit radioaktivem adeF bioIogischem Material 
die Trennfibche schneft und einfach emeuert werdefi kann. Ihr Einsatz beschrZinkt sich 
nicht nur auf die Durchfiihrung VOR Durchfussionophoresen. Es k&men such Tren- 
nungen im pH-Gradienten, Isotachopharesen und Kompfexfokussierungen durchge- 
f&rt werdeo. 

CHE&$XALIEX UN3 GEtiTE 

Die Aminosguren sind pa. Substanzen, bezogeen YOJX Merck (Darmstadt, 
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B.R.D.), FIu_ka (Buchs~ Schweizj und Schuchardt (Miinchen, B.R.D.). Sonstige p.a. 
Subs-en stammen von Merck. 

A!s- Hochspannungsger~t dient ein hochstabiIisiertes NetzgerB van Knott 
{Miinchen, B.R.D.). Die K&lung erfolgt mit einem Ultra-Kryomat K 40 DW der 
Messgetite-Werke Lauda (Lauda, B.R.D.). Die photometrische Auswertung wird 
mit dem Spektralphotometer PM2D van Zeiss (Oberk&hen$ B.R.D.) vorgenommen. 

TRENNAPPARMXJR 

Die Trennapparatur besteht aus zwei rechteckigen KristaILgIasplatten, die 
par&e1 in be%immteM Abstand iibereinander angeordnet sind und so den eigentlichen 
Trennraum bidden. Die Abmessungen der oberen GIaspIatte betragen 320 x 210 x 4 
mm und die der unteren 320 x 250 x 4 mm. Die gesamte Karnmer ist 40 cm Iang und 
29 cm breit_ Da die beiden GIaspIatten gegeneinander versetzt sind, ist eine ausreichen- 
de Kiifilnng an den Zuffussstellen (i2, Fig. 1) im Bereich der Abflussschlduche (13, 
Fig. I) und an den Membranen (16, Fig. 2) gewzhrteistet. 

Fig. 1 zeig? den schematischen Lgngsschnitt durch die Trennapparatur. Em 
zwei 2.5 mm dicke PIexigIasrahmen (I) ist je eine Glaspfatte (2) eingelegi. Sic schiiessen 
nach dem Zusammenbau der Apparatur biindig n& dem Pfexiglasrahmen ab. Dabei 
werden die Gummiringe (8) Ieicht zusammengepresst und dichten so den Trennspalt 
gegen den Kilhlraum (3) ab. Die beiden Rahmen werden durch 16 Steckschrauben zu- 
sammengehalten, die gleichm8ssig am Rand verteilt s&d. Ein kunstanter Abstand VOR 
0.4 mm zwischen den beiden Platten ivird durch PVC-Abstandsstreifen (6,7) am Rand 
sowie kleinen PVC-P18ttchen (2 x 1 mm) im Trennspalt selbst, gewhhrfeistet. Man 
vermeidet dadurch such weitgehend eine Verformung des Trennspaltes, die durch ei- 
nen Ieichten uberc2rcck im KiihIkreisIauf auftreten kann. Die PVC-PIBttchen beein- 
trachtigen die Trennung nicht. Die Abdichtung des Trennspaltes geschieht durch einen 
Gummiring (9): der an den vier Ecken durch im PIexigIasrahmen der Unterplatte 
eingelassene Zapfen (IO) gehalten und beim Zusammenschrauben der FIatten bis auf 
die Dicke der AbstandshaIter zusammengepresst wfrd. Die HalteEpfen in der Unter- 
Platte und die dazugeharigen fiussparungen (E I) in der Oberplatte verhindern aurh ein 
Verschieben der beiden Platten gegeneinander. 

Der Grundelektrolyt gelangt iiber neun Zuffusstiilfen (i2), die in den PIexigIas- 
rahmen der OberpIatte eingelassen sind, in breiter Front in den Trennspalt. Auf der 
gegeniiberliegenden Seite be&den sich a!s Abfliisse It8 Poly~thylenschiiiuche (131, 
die in e&em 3 mm dicken und 210 mm langen Spa& nebeneinander eingesetzt sind- 
Sie we&en durch einen schmalen KeiI festgeklemmt und nach aussen mit “UHU- 
plus” und nach innen mit Siliconkautschuk abgedichtet. Am Ende der ungefzhr 45 cm _ 
Iangen PolyBthyIenschIBnche sind Kapillaren angebracht. Sie stecken in einer Plexi- 
@asplatte, die auf dem Reagenzglasgestefl aufLiegt und durch lustieren in die Wzage- 
rechre ein gteiches Ablaufniveau gewdhrleistet. Der Zufluss der AnalysenlBsung er- 
fol$ fiber eine der beiden PVC-TiilIen (Id>), die &l mm van den Grtmiefektrolytzu- 
B&en entfemt in die obere KristafigIasplatte eingeefassen sind. Dieser Abstand be- 

-wirkt eine ausreichende Vorkiihlung des Grundelektrolyten und damit im Bereich der 
AnaEysenzufuhr eine gleichfijrmige und Iaminsre StrGmung. Die beiden Zuffnss- 
steflen Iassen eine Ausnutzung der gesamten Kammerbreite unter verschiedenen Be- 
dingungen zu. 
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Fig. 2 zeigt den schematischen Querschnitt der Trennapparatur. Auf die 
beiden tingsseiten der Oberplatte sind Tr6ge (IS) (3.50 x 35 x 53 mm) aufgesetzt, 
die NT Aufnahme der Eiektroden (Pt-Draht, Durchmesser 0.4 mm) und des Trog- 
elektrolyten dienen Der kammformige Abstandsstreifen (18) h.& die _4ufpbe, die 
Membran {I@ zusammen tit der Dichtung (17) atrf die AuflIagefKche in der Aus- 
sparung des Spa&es anzupressen und gIeichz.eitig eine mbglichst grosse Kontakt- 
%che zum Grundelektrolyf%Im freizuhahen. Der KiihIsolestrom wird durch schmale 
Plexiglasstege mehrfach umgekehrt. Hierdurch wird ein gleichm%siges Abfuhren 
der Jouleschen W&-me iiber die gesamte FI&he der GiaspIatten erreicht. 

Die Durc’nffussgesch~~~ndigkeit des Grundetektrolyten, die neben der ange- 
Iegten Spannung die Trennschdrfe beelnfIusst, wird nit elner SchIauchpumpe ge- 
steuert, deren F&derIeistung stufenlos regulierbar ist. Das schematische Blockschaft- 
biid der Versuchsanordnung gibt Fi g. 3 wieder. Die Anatysenldsung wird mit einer 
Dosierpumpe zugefchrt. 

TRENNUNG ETh%S AMINOS&JREGEMESCHES 

Fig. 4 zeigt die Trennung eines Aminosburegemisches im Pyridin-EssigsBure- 
Grundelektrolyten von pH 5.2. Auf der Ordinate ist die Extinktion der durch die Nin- 
hydrmreaktion erhahenen Fgrbung, auf der Absdsse die Fraktions-Nummer sufge- 
tragen. 

Valin ist ungeladen. Die iibrigen drei sauren AminosZuren werden zur Anode 
bin abgeIenkt. 

PiBTRENNUh’G DES SeSzPL06’- AUS DEM REAKTIONSGEMESCH SeS&=--SF&=- 

fn einer Anzahl von Arbeiten finden Blasius und l?ifitarbeite?-lQ mit Wife 
der Radiohochspannrrngsionophorese nene Verbindunzeen und such Verblndungs- 
klassen, z.B. Seleno- und TehuropoIythionate sowie Selenan-suIfan-phosphonate und 
Tetluran-sulfan-phosphonate. Eingesetzt werden entsprechend radioaktiv-markierte 
Ausgangsprodukte. En verschiedenen FZlen wird durch Doppelmarkierung such das 

:VerhBhnis einzeiner EIemente in den Zonen der Pheropramme ermittelt. Die Menen 
c der getrennten Verbindungen bei der Radiohochsp&nungsionophorese liegen -im 
; pg-Bereich. Demgegeniiber geefingt mit der beschriebenen Appzratur die pr@arative 
._Abtrennung z.B. von SeS,P&“- aus dem Reaktionsgemisch von SeS,G,2- mit 
,SPO;f-. 

A!s Grundelektrotyt dient 0.02 M HCI-0.I M Giykokolt-Losung (pH 3). Die 
- angeIegte Spannung betr@ 2300 V bei einer Stromstdrke van 1!?0 m-4. Die neutraIe 
? Reaktionsl6sung wird direkt in den Trennspah zu der Grundefektrolytl6srng gegeben. 
;:fnfoIge der relativ kurzen Verweifzeit von maximal tO min und der intensiven KiiNung 
--tritt keine SeIenabscheidung auf. Die kfar abtropfende Ldsung wird in gekuhiten 
).Reagenzglbsern aufgefangen. 
:. _- Die Umsetzung von SeS,O,Z- mit SP0,3- zu SeS,P,O,‘- verlduft nach: 

,lDa SP033- im Unterschuss eingesetzt wird, liegen imp Reaktionsgemisch nur noch die 
I _ 
:i 5 



anderen drei Konponenten var. Nach der Trennuag ist in 18 Auffmggf%eiri suffi- 
discher SchwefeI entkaiterr. ThicxuIfar ist in den kfkn&dschen nicht n?xhzaweisen, 
dz es id&e seiner Emhen t~~znderungsgesc~~iodi~eit durclz die Austmschemem- 
bran in den Elektrodentrog wanderr. Eine ~beriappung der beiden Zonen tritt nick 
auf. Achf ReagenzgIZser en&a&en EIW SeS,P106~-, weitere z&n kdIgZich SeS,0,2-. 
Dzzwiscber Iiegt eke Uerzone. 

Die hochsF~nonn~~ono_Dhoret~sche Reinheitskontrolle zeigt Fig. 5. Zum 
VergIeich dienf die Re&tionstGsung. 
SeS,P,f)6+ wird ats Benzidlnsalz geefitlt. Die EIementaranaiyse stimmt mk den be- 
recheten Wxten Sxrein. 

Die Untersuchnngen warden im Rzhmen des Sonderforschungsbereiches 52 
“Analy&= durchgefGhrt. , 

Es :vird eine $onsirukti-s elnfache Trennzpparatrrr mr tr@erfreien Durch- 
flussionophorese beschrieben. Die wesentiicEen Bauteile der ApFaratur sind aus Pieti- 
gfas geferds und anst~ecE,seEbar. Somit kann die TrennffEche nzch Arbeiten mit radio- 
aktivem oder bioiogischem Mate&i feicht emeuert werden. Die Trennspaftdicke ist 
in weite= Grmzen hi w%%z~. Die Leistung&tilgkeit der Appmhr w&d in mei 
Trennbeispielen demonstriert. 
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