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Die Kapillarelektrophorese (CE) ist eine
Trenntechnik, die in den letzten Jahrzehnten
intensiv weiterentwickelt wurde und inzwi-
schen breite Anwendung gefunden hat. Neben
ihrem Einsatz in der Bioanalytik sind die A-
nalytik kleinster Probenmengen und die Spe-
Ziesanalytik anorganischer lonen [[I] wichtige
Einsatzfelder. Diese Technik soll fur die Tren-
nung der verschiedenen Plutoniumspezies en-
gesetzt werden. Dazu wurde das in Abbildung
1 gezeigte Gerdt geplant und gebaut.

Elektrolytgeféﬁe

Abbildung 1: Kapillarel ektrophoreseaufbau mit
Spannungsver sorgung und Druckver sorgung

Die Hochspannung liefern zwel stufenlos re-
gelbare Hochspannungsmodule (0-+30kV, O-
300 pA) der Firma ISEG, Rossendorf. Diese
sind mit ener Sicherheitsschaltung versehen,
die eine Beriihrung spannungfihrender Teile
verhindert. Das Anlegen der Elektrophore-
sespannung erfolgt mit eéinem maximalen Gra-
dienten von etwa 2 kV/s. Das Hochspannungs-
gerdt bietet die Mdoglichkeit, die anliegende
Spannung und den Strom mit einer AD-
Wandler Karte auf einem PC aufzuzeichnen.

Klassische CE-Detektoren (UV/VIS-, Fluores-
zenz- oder Leitfahigkeitsdetektoren) liefern fir
Plutonium keine hinreichend kleinen Nach-
weisgrenzen. Daher soll die Detektion der
getrennten Plutoniumspezies mit einer ICP-M S
unter Verwendung eines K opplungsstiickes [P}
erfolgen. Die bendtigten FluRraten fir einen
mikrokonzentrischen Zerstauber werden Uber
eine zusédtzliche Elektrolytflissigkeit ange-
passt. Die Ansaugung erfolgt automatisch
durch den Sogeffekt des Verneblers und bedarf

keiner Pumpe. Durch eine geeignete Geometrie
der CE-Kapillare und der Zuleitung des Zu-
satzd ektrolyten wird ein Sog oder Ruckdruck
in die CE-Kapillare vermieden. Die e ektrische
Kontaktierung erfolgt ebenfalls Uber den Zu-
satzel ektrolyten.

Die Probenaufgabe und das Spllen der Kapil-
lare konnen sowohl Uber Hohenunterschiede
der Elektrolytgefal3e, als auch Uber ein Druck-
system mit Stickstoff erfolgen.

Aufgrund der Adsorptionseigenschaften des
Plutoniums war es notwendig, ale mit der
Plutoniumlésung in Kontakt kommenden Teile
aus KEL-F oder PEEK zu fertigen. Die fur die
CE sonst Ublichen Fused-Silica-Kapillaren
kénnen durch PEEK-Schlduche mit Innen-
durchmessern von 50 bzw. 100 pum ersetzt
werden (Hersteller: Upchurch Scientific, Oak
Harbor, Washington, USA).

Fur die Trennung der Pu-Spezies in der Kapil-
larelektrophorese wird in die mit dem Elekt-
rolyten gefullte Kapillare eine kleine Zone der
Analytlosung eingebracht. Bel angelegter
Spannung erfolgt die Trennung auf Grund der
unterschiedlichen Verhdltnisse von Ladung zu
Radius. Entscheidend ist dabei nicht der lonen-
sondern der Solvatationsradius der einzelnen
Analyten. Die verwendeten Feldstarken betra-
gen bis zu 600 V/cm.

Die in der Literatur [B] bekannten Daten tiber
effektive Ladung und effektiven Radius legen
nahe, dal3 die Trennung der Spezies unter e
lektrophoretischen Bedingungen maglich sein
sollte. Fir die Trennung der Plutoniumoxidati-
onsstufen muf? die Einstellung der Re
doxgleichgewichte langsam gegeniber der
Trennzeit sein. Die schon beobachteten Re-
doxgleichgewichte bei der Umsetzung mit
Huminsdure sind ebenfals langsam genug
gegeniiber den erwarteten Trennzeiten von <20
min. An der Entwicklung eines geeigneten
Elektrolytsystems wird zur Zeit gearbeitet.
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