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Priiparative Trennung von Lanthanoiden
durch Hochdruck-Fliissigkeitschromatographie
(HPLC)™!

Von Werner Weuster und Hermann Specker'!
Professor Wilhelm Klemm zum 85. Geburtstag gewidmet

Diinnschichtchromatographisch und durch HPLC kénnen
alle Lanthanoide in png-Mengen in kurzer Zeit analytisch ge-
trennt werden!", Es gelang auch, durch HPLC alle Lantha-
noide in Erzen, technischen Produkten und bestrahlten
Brennelementen zu trennen und mit guter Genauigkeit zu
bestimmen®?,

Wir haben nun versucht, zunichst in mg-Mengen einzelne
Lanthanoide rein zu isolieren. Zuerst wurde eine Mischung
mit insgesamt 4.64 mg Sm, Gd, Eu und Tb nach den analyti-
schen Erfahrungen chromatographiert (Abb. 1). Als Lauf-
mittel diente Diisopropylether/Tetrahydrofuran/Salpeter-
sdure (100:44:3). Das Eluat wurde in Abstinden von 0.3
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Abb. 1. HPLC-Trennung der Elemente Tb, Gd. Eu und Sm mit Retentionszeiten
(min). Sdule: Merck Si 40 (250 x 7 mm); Geriite: HPLC-Gerit 1084 B der Firma
Hewlett-Packard, Fluoreszenzdetektor Schoeffel-Instruments; Detektion: Fluo-
reszenzloschung beim Durchbruch der Lanthanoide ohne Reagenszusatz.

min gesammelt; iiber einen eingebauten Integrator wurden
die Peakflichen in Abstinden von 0.3 min erfa8t und ausge-
druckt. Dadurch war eine direkte Bestimmung des Gehalts
jeder Fraktion moglich. Aus Abbildung 1 ist bereits ersicht-
lich, da Sm und Tb rein vorliegen, wihrend sich Gd und
Eu, wie auch diinnschichtchromatographisch nachgewiesen
wurde, in zwei Fraktionen iiberlappen. Zur Kontrolle wur-
den zum reinen Sm 1% des Nachbarelements Eu, zum Tb 1%
Gd zugesetzt; diese Zugaben lieen sich diinnschichtchroma-
tographisch sehr gut nachweisen. Demnach ist die Reinheit
von Sm und Tb mit Sicherheit >99%. Weitere Untersuchun-
gen mit dem schwerer zu trennenden Paar Gd - Eu in unter-
schiedlichen Konzentrationsverhiltnissen (bis 10:1) ergaben
bei 17 Fraktionen eine Uberlappung von zwei Fraktionen,
acht Fraktionen des Gd enthielten weniger als 1% Eu, sieben
Fraktionen des Eu weniger als 1% Gd.
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Als praktische Anwendung haben wir einen Monazitsand
priparativ getrennt. Die aufgegebene Probenmenge an Lan-
thanoiden betrug 5.2 mg. Durch HPLC-Analyse lieBen sich
La, Ce, Pr, Nd, Sm, Gd, Y und Er nachweisen (Abb. 2). Von

27.01

Pr

ErY Gd Sm Nd Ce La

Abb. 2. HPLC-Trennung eines Monazitsandes mit Retentionszeiten (min). Sdu-
le, Gerite und Detektion siehe Legende zu Abb. 1.

den insgesamt 85 Fraktionen enthielten 4 reines Er, 2 reines
Y, 6 reines Gd, 5 reines Sm, 10 reines Nd, 4 reines Pr, 12 rei-
nes Ce und 18 reines La, wobei die Reinheit =99% betrigt,
wie durch das Zugabeverfahren diinnschichtchromatogra-
phisch bestitigt wurde. Diese Trennungen erfordern insge-
samt 35 min.

Wir benutzten Siulen mit einer Kapazitit von 5 mg. Es ist
zu erwarten, daf3 groBere Siulen bei gleichen Retentionszei-
ten und wesentlich hoherem FluB Trennungen im g-Bereich
ermdglichen.

Eingegangen am 30. Juli 1980 (Z 647)

CAS-Registry-Nummern:
Er: 7440-52-0; Y: 7440-65-5. Gd: 7440-54-2; Sm: 7440-19-9; Nd: 7440-00-8; Pr:
7440-10-0; Ce: 744045-1; La: 7439-91-0: Tb: 7440-27-9; Eu: 7440-53-1.
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cyclo-Leu’-Enkephalin!")
Von Horst Kessler und Giinter Holzemann'")

Entdeckung, Isolierung und Konstitutionsaufklirung der
Enkephaline

H-Tyr'-Gly*-Gly*-Phe*-Xxx*-OH
(1), Xxx = Leu, Leu’-Enkephalin;
(2), Xxx = Met, Met*-Enkephalin

als endogene Liganden fir den Opiat-Rezeptor erregten er-
hebliches Aufsehen. Konformationsstudien an diesen Penta-
peptiden lieBen zwar auf eine bevorzugte Konformation mit
einer 3-Schleife zwischen den Aminosiuren 5-2 schlie-
Ben'?, doch sind das Geriist und die Seitenketten sehr flexi-
bel und erméglichen die Beteiligung vieler Konformationen
am Gleichgewicht in Losung!®?). Riickschliisse auf Rezeptor-
geometrie und Vergleiche mit der Raumstruktur des starren
Morphins sind daher problematisch. Unsere Befunde an cy-
clischen Pentapeptiden!'*® lieBen fiir cyclo-Enkephaline
eine betrichtlich eingeschrinkte Beweglichkeit erwarten.
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