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SUMMARY

Continuous electroplzaretzc ion focusing. II. Separation and enrtchment of metal ions

. Various possibilities for the separation of metal ions by means of contmuous
electrophoretic ion focusing are demonstrated and verified by numerous examples.
In addition to the separation of two components, this method allows the separation
of single elements from mixtures of several components. By reason of the effect of
focusing simultaneous enrichment takes place during the electrophoretic separation.

EINLEITUNG

Bereits verdfientlichte Untersuchungen® iiber die kontinuierliche trigerfreie
Tonenfokussierung beschrinken sich auf Grundlagen zum Fokussierungsvorgang so-
wie auf einfache Trennbeispicle. Die Wanderungsrichtung des Metallions ist durch
den cingesetzicn ‘Komplexbildoer NTA (nitrilotriacetic acid) oder EDTA (ethylene-
diaminetetraacetic acid) festgelegt. Metallionen, die mit dem Komplexbildner starke
Komplexe bilden (pK > 10), werden an der Arodenseite, und Metallionen, die
schwache Komplexe bilden (pK << 10), an der Kathodenseite fokussiert. Als vorteil-
haft erweist sich die durch den Fokussierungseffekt bedingte gleichzeitige Anreiche-
rung der Metallionen.

In der vorliegenden Arbeit werden Trennergebnisse mitgeteilt, die durch Ver-
wendung weiterer Komplexbildner bzw. Komplexbildnergemische sowie Variation
des pH-Wertes der anodenseitigen Elektrolytlosung erhalten werden.

. Die vorgestellten Beispicle zeigen den Anwendungsbereich der kontinuier-
licken triigerfreien Ionenfokussicrung. Die gewihlten Analysenkonzentrationen von
0.4-1 ppm lassen sich ohne Schwierigkeiten um den Faktor 100 erhohen. Eine Uber-
tragung auf andere Trennprobleme ist gut méglich.

VERSUCHSANORDNUNG

. .. Fiir die-kdntinuierliche Ionenfokussierung wird die beschriebene Apparatur
zur tragerfreien Durchffusselektrophorese? eingesetzt. Sie gestattet @iber die ent-
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prechenden Bohrungen die Zofiihrung der alkalischen Komplexblldnerlosung,

lysenlosung und SiurelSsung in angrenzende Bereiche. .
Fiir dic. Messungen ‘der Metallkonzentration stehen bei Radionukliden (Ta-
belle I) Fliissigszintillation sowie Nal (T1)-Bohsrloch-Szintillation, sonst dxe Atom-

absorptions-Spektralanalyse (Tabelle II) zur Verfugung.

TABELLE1L

VERWENDETE RADIONUKLIDE

Markiertes Salz Spez. Aktivitdt Messmethode
853eCla 5000 Ci/g Nal(T1)-Szintillation
PSr(NC3): 233 mCi/g Flissig-Szintillation
VY (NO,);s Tragerfrei Flissig-Szintillation
133BaCl, 71.77 Ci/g Nal(T1)-Szintillation
210pH(CH,C0O0): 240 mCi/g Fliissig-Szintillation
TABELLE I

VERWENDETE INAKTIVE ELEMENTE
Als Empfindlichkeit wird diejenige Konzentration bezeichnet, die eine Extinktion von 0.005 ergibt;
dies entspricht einer Absorption von 1.15%,.

Element Empfindlichkeit (ppm)

Mg 0.02
Ca - 0.2
Sr 0.2
Cu 0.2
Zn 0.06
Cd 0.03
ERGEBNISSE

Verwendung weiterer Komplexbildner zur Trennung von starken und schwachen Kom-

plexen }
Fig. 1 zeigt die Abtrennung des Tochternuklids Y (#y,, = 64.1 h) von %St
(¢:/» = 28.1 a) mit DCTA (1,2-diaminocyclohexanetetraacetic acid) als Komplex-

bildner.
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Fig. 1. ¥Sr—9Y_Trennung, Elekirolytsystem, 5-10~3 M HCI, 5-10~* H DCTA (pH = 10). Analysen-
I6sung, 0.5 ppm %Se2* und 0.5 ppm WY3*r. Zugabhebreite, Frakt. Nr. 30-6). Trennbedingungen,
2000 V Spannung; 145 sec Verweilzeit. )
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Mit EGTA (ethyleneglycol-bis-(Z-aminoethylether)-tetraacetic acid) gelingt die

Zn-Cd Trennung (Fig. 2). .
Entsprechend lassen sich auch einzelne Metallkationen aus Mehrkomponen-

tengemischen abtrennen (Fig. 3).
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Fig. 2. Zn-Cd-Trennung. Elektrolytsystem, 5-10~3 Af HCI, 5-10~* M EGTA (pH = 10). Analysen-
16sung, 0.4 ppm Zn *>* und 0.4 ppm Cd**+. Zugabebreite, Frakt. Nr. 30-60. Trennbedingungen, 2000 V
Spannung; 175 sec Verweilzeit.
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Fig. 3. Pb-Abtrennung von Mg, Ca, Sr und Ba. Elektrolytsystem, 5-10~2 Af HCI, 5-10~°* M DCTA

(pH = 10). Analysenlosung, 0.5 ppm *'“Pb%+, 0.5 ppm Mg2*, 0.5 ppm Ca**, 0.5 ppm Se2* und 0.5

ppm 3Ba**. Zugabebreite, Frakt. Nr. 30-60. Trennbedingungen, 2000 V Spannung; 175 sec Ver-

weilzeit.

Verwendung von Komplexbildnergemischen zur Trennung von starken und schwachen
Komplexen

Die Cu—-Cd Trennung lisst sich mit einem Gemisch von NTA und Tiron
durchfithren (Fig. 4a). Pagegen erzielt man mit den einzelnen Komplexbildnernkeine
Trennung. Bei NTA wird Cu an der Anodenseite fokussiert, wiahrend Cd in der
vorgegebenen Ausgangskonzentration und Zugabebreite durchiauft (Fig. 4b). Bei
Tiron kommt es zu einer gemeinsamen Fokussierung von Cu und Cd auf der Ka-

thodenseite (Fig. 4¢c).

Variation des pH-Wertes der anodenseitigen Elektrolytlosung zur Trennung schwacher

Komplexe
Die Komplexstabilititen sollten sich um mindestens 1.5 pK-Einheiten unter-

scheiden. Innerhalb der Reihe der Erdalkaliclemente gelingt die Ca-Sr-Trennung mit
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Fig. 4. Cu—Cd-Trennung. Komplexbildner, (a) NTA-Tiron, (b) NTA, (c) Tiron. Elektrolytsystem,
103 M HC, 5-107* M je Komplexbildaer (pH = 10). AnalysenlGsung, 0.4 ppm Cu?* und 0.4 ppm
Cd**+. Zugabebreite, Frakt. Nr. 30-60. Trennbedingungen, 2000 V Spannung; 175 sec Verweilzeit.
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Fig. 5. Ca-Sr-Trennung durch Anderung des pH-Wertes- der anodenseitigen Elektrolytlosung.
pH, (a) 3.0. (b) 3.4, (c) 4.0. Elektrolytsystem, HCI-L3sung des entsprechenden pH-Wertes, 5-10674 AMf
NTA (pH = 10). Analysenldsung, 0.5 ppm Ca** und 0.5 ppm Sc**. Zugabebreite, Frakt. Nr. 30-60.

Trennbedingungen, 2000 V Spannung, 175 sec Verweilzeit.
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Fig. 6. Sr—Ba-Trennung durch Anderung des pH-Wertes der anodenseitigen Elektrolytldsung. pH,
@) 3.0, (b) 3.4, (c) 3.6, Elektrolytsystem, HCI-L6sung des entsprechenden pH-Wertes, 5-107¢ M
DCTA (pH = 10). Analysen!sung, 0.5 ppm Sr2* und 0.5 ppm **3Ba?*. Zugabebreite, Frakt. Nr. 30—
60. Trennbedingungen, 2000 V Spannung; 145 sec Verweilzeit.

NTA (Fig. 5 a—) und die Sr—Ba Trennung mit DCTA (Fig. 6a—) als Komplex-
bildner jeweils bei pH 3.4. Die Leitfahigkeit der anodenseitigen Elektrolytlésung wird
durch Zugabe von KCl-Lisung immmer auf 2000 #S/cm eingestellt.

Ebenso gelingt die Spurenabtrennung. Die Modelitrennung von tréigerfreiem
85812+ aus einer Ca?*-Lésung zeigt gleichzeitig, dass durch extreme Konzentrations-
verhiltnisse zweier Kationen die Trennergebnisse nicht verschlechtert werden (Fig. 7).
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Fig. 7. Abtrennung von Sr-Spuren aus einer Ca-Salzlosung. Elektrolytsystem, HCI-Losung (pH =
3,4), 5-107% AMf NTA (pH = 10). Analysenlosung, 1 ppm Ca?* und trdgerfreies 5S>+ (1 £Cifml).
Zugabebreite, Frakt. Nr. 30-60. Trennbedingungen, 2000 V Spannung; 175 sec Verweilzeit.
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ZUSAMMENFASSUNG

~ Es werden verschiedene Mdglichkeiten zur Trennung von Metallionen durch
kontinuierliche elektrophoretische Ionenfokussierung aufgezeigt und durch zahl-
reiche Beispiele belegt. Diese Methode erlaubt neben der Zweistofftrennung auch die
Abtrennung einzelner Elemente aus Mehrkomponentengemischen. Durch den Fo-
kussierungseffekt kommt es bei der Trennung gleichzeitig zu einer Anreicherung.
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