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@ Ultrazentrifugenzelle fiir interferenzoptische Untersuchungen.

@ Werden in den Rotor einer Ultrazentrifuge fir interfe-
renzoptische Untersuchungen in gleichem Abstand vom
Drehpunkt mehrere Zellen eingebaut, muss damit jede Zelle
beobachtet werden kann, der Haupt strahl durch jede Zejle
von der Rotationsachse unterschiedlichen Abstand haben.
Die Auslenkung der Strahlen wird durch prismatisch
geschliffene Fenster (4 ader 5) bewirkt, die die Kammern zur
Aufnahme der zu untersuchenden Fliissigkeit oben und
unten begrenzen. Die schwer bearbeitbaren Zellenmittel-
stiicke {2} aus Spezialwerkstoffen sind planparallel ausgebil-
det.
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Ulcrazentrifugenzelle BEZEICHNUNG GEANDERT
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Die Erfindung richtet sich auf eine Ultrazentrifugenzelle
fiir interferenzoptische Untersuchungen an Fliilgssigkeiten in
Ultrazentrifugen mit einem Rotor zur Aufnahme mehrerer
Ultrazentrifugenzellen, enthaltend ein Zellengehiuse mit

5 einem Zellenmii’elistiick in Form einer planparallelen
Scheibe mit zwei oder mehreren durchgehendén Xandlen, wo-
bei diese Kanile durch dichten Abschluf des Zellenmittel-
stlicks mit Fenstern geeignete XKammern zur Aufnahme der zu
untersuchenden Fllissigkeit bilden.

10 Analytische Ultrazentrifugen mit Interferenzoptik.werden
hauptsichlich zur Begtimmung des_Mélekulargewichts und der
Molekulargewichtsverteilung von synthetischen Polymeren
uhd von Biopolymeren in Fliissigkeiten aus dem Sedimenta-
tionas-Diffusions-Gleichgewicht benttigt. Die Zeit bis zur

,15.Sleichgewichtseinstellung im Zentrifugalfeld kann 10 Stun-
ien und méhr betragen. Wegen der relativ langen Versuchs-
jauer und cdes hohen Preises einer Ultrazentrifuge versucht
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man, eine Ultrazentrlruge'so zu betreiben, das gleichzeitig
mehrere Proben untersucht werden k¥nnen. Man verwendet bei-
spielsweise Ultrazentrifugenzellen mit mehreren Kammern, die
in radialer Richtung zur Rotationsachse des- Rotors angeord-

net sind. Diese Bauweise ist aus Herstellungs- ‘und geome=-
trischen Griinden-auf 2 oder 3 x 2 Kammern (Kan¥le) be-l

grenzt; die Erweiterung der Moﬂkapazitat bleibt auf einen
Faktor 3 beschrénkt. Eine andere Mdglichkeit, die Kapa--
zit¥dt einer Ultrazentrifuge zu erweitern, besteht darin,
das man im Ultrazentrifugenrotor mehrere M8glichkeiten
zur Aufnahme von Ultrazentrifugenzellen vorsieht. Aus
geometrischen und Festigkeitsgriinden kdnnen heute bis zu
8 Ultrazeantrifugenzellen in gleichem Abstand von der
Rotorachse von einem Rotor aufgenommen werden. Um, jede
Zelle einzeln beobachten zu kdnnen, sind in einer bekann--
ten Ausfihrung die Zellenmittelstiicke unterschiedlich .
prismatisch ausgebildet. Dadurch werden die durch die
Zellen gehenden Lichtblindel verschieden weit von der
Rotationsachse abgelenkt und die Bilder der einzelnen Zel-
len am Beobachtungsort getrennt. Molekulargewicht und
Molekulargewichtsverteilung werden interferenzoptisch
bestimmt (E. Kndzinger, H. Renz, Chemiker-Zeitung 98
(1974) 194/202). '

Ein besonderes Problem bei der Ultrazentrifugenzelle.ist
das Werkstoffproblem. Nur wenige Stoffe kommen aufgrund
ihrer Festigkeit und Leichtigkeit als Zellenmittelstﬁcke
in Frage; neben Aluminium sind nur aluminium- und tier-
kohlegefillltes Epoxidharz und ein mit Triflﬁorchlorpoly-
dthylen beschichtetes Aluminium bekannt. Ein Zellenmittel-
stlick aus Aluminium igst zwar auch fiir Untersuchungen bei
h8heren Temperaturen geeignet, jedoch muB der pH~-Wert der
zu untersuchenden L8sung bei 7 liegen. Mittelstilicke aus
geflllltem Epoxidharz (bekannt als filled epop(R))'sind in
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ainem pH-Bereich von 3 bis 10 bestindig, jedoch unbe-
stdndig geceniiber den meisten organischen L¥sungsmitteln.
Mit Trifluorchlorpolydthylen beschichtete Mittelstlicke
aus Aluminium (bekannt als Kel F(R)) k8nnen aus bearbei-
5 tungetechnischen Griinden nicht prismatisch hergestellt
werden. '

Diese Aufgabe wird dadurch gelést, daB die Fenster unter-

gechiedlich prismatisch geschliffen sind, wobei die Pris-

meikante senkrecht auf dem Radiusvektor des Rotors zu dem
10 betreffendan Ultrazentrifugenzellenmittelpunkt steht.

Der Neigungswinkel des Prismas Ubersteigt kaum 1° , da

sonst die Interferenzmuster nicht mehr in das begrenzte

Sichtfeld fallen wiirden. Die Fensterhalter miissen den

prismatischen Fenstern nach Winkel und Neigungsrichtung
15 angepaft sein.

Von bezonderem Vorteil der erfindungsgemaeen Vorrichtung
ist, dag die Zellenmittelstiicke nicht prismatisch sein
miissen, alsc aus einem Stoff bestehen k¥nnen, der nur zu
planparallelen Zwischenstiicken verarbeitet werden kann,
20und mit solchen Zellen trotzdem der Konzentrationsver-
lauf in jeder Zelle cemessen werden kann, auch wenn sie
in einem Rotor mit mehreren Ultrazentrifugenzellen einge-
baut sind. Die Zeitoeraparnis ist sehr erheblich, weil Fliis-
; sigkeiten, die bigher nur in Rotoren mit einer MeS8zelle
25 jetzt zusarmen mit anderen MeSzellen in einem Rotor, der
beispielsﬁeise 4 odef_s Zellen aufnehmen~kann, untersucht
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werden kdnnen. Besonders vorteilhaft ist die Verwendung
eines mit 3 x 2 Kammern versehenen Mittelstiickes, mit
dem in einem Ultrazentrifugenlauf bis zu 15 Proben ver-
messen werden kénnen. Ein weiterer wirtschaftlicher Vor-
teil entsteht bereits da, wo das prismatische Zellenmit-
telstlick aus filled epon(R) durch ein planparalleles Zel-
lenmittelstiick aus mit KEL-F(R) beschichtetem Aluminium
ergsetzt wird, da die Haltbarkeit des Zellenmittelstiickes
aus Trifluorchloréthylenpolymer wesentlich grd8er ist.
Einen weiteren Vortell bietet die Vereinheitlichung der -
Zellenmittelstiicke. Planparallele Zellenmittelstiicke
k8nnen universell benutzt werden, wdhrend prismatische
hautpsdchlich in der Interferenzoptik Verwendung finden.
Spezielle Fensterhalter sind fiir beide Fdlle notwendig.

Die Erfindung ist beigpielhaft in der Zeichnung dargestellt
und im folgenden n¥her beschrieben. Es zeigen:

Figur 1 eine Ultrazentrifugenzelle filr interferenzopti-
sche Versuche.

Figur 2 ein Sechskanalmittelsttick.

Figur 3 einen Ausschnitt aus dem Str&hlengang am oberen
prismatischen Fenster.

In Figur t sind die Einzelteile einer Ultrazentrifugenzelle

tbereinander gezeichnet, die in dem Zellengeh¥use 1 sind.
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Bei interferehéoptischen Untersuchungen mu8 das Zellen-
mittelstiick 2 zweisektoral auegébildet sein, damit die
Strahlen durch Probe und Raferenzprobe koh&rent sind.
Die Form der Kammer 3 im Zellenmittelstiick 2 ist senk-
recht zur Strahlenrichtung trapezf8rmig; jedoch weicht
die Form nur um wenige Grad von einem Rechteck ab. Die
Dicke des Zwischenstiicks -liegt {lblicherweise zwischen

1 und 20 mm. Das Zellenmittelstlick 2.ist eine planpa-
rallele Scheibe aus Trifluorchlorpolydthylen in einer
Fassung mit 2 XKammern (Kandle) 3. Die Kammern 3 im 2Zwi-
schenstlick 2 werden oben durch ein Fenster 4 aus Quarz- -
glas und unten durch ein Fengter 5 aus Industriesaphir
begrenzt. Zur Abdichtung dienen Zwischenringe 6, 7 aus
Kunststoff. In der Figur 1 sind noch weitere Einzelteile
der Ultrazentrifugenzelle, wie Fensterfassungen 8, Dich-
tungen 9, obherer 10 und unterer 11 Fensterhalter, Abstand-
halt2r 12 und Vosschraubung 13 dargestellt.

Ein planparalleles 6-Kanalzellenmittelstlick 2 ist in Fi-
gur 2 dargestellt. Jeder der beiden Sektoren ist in 3
Kan&le unterteilt. Der Rauminhalt betrdgt »~ 0,2 ml., Das
Zellenmittelstiick wird in die Zentrifuge so eingebaut,
daB die Sektoren radial verlaufen.

Erfindungsgemdf ist vorzugsweise eines der Fenster 4, 5
nicht planparallel sondern prismatisch, wobei die Pris-

_menkante gsenkrecht auf dem Radiusvektor des Rotors zu den

betreffenden Ultrazentrifugenzellenmittelpunkt steht.
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Extrapoliert man die obere und untere Fensterfldche bis
zur Schnittlinie, so betrigt der Winkel an der Prismen-
kante weniger als 1 Grad. Mit 2 Sorten prismatischer
Fenster beispielsweise von O, 5° und 1° und mit plan-
parallelen Fenstern kann man bereits 5 verschiedene
Zellen aufbauen, so dag sich 5 in der Beobachtungsebene
getrennte Beobachtungsfelder ergeben. Die Untersuchungs-
zeit betrigt nur noch ein Flinftel.

Es besteht daneben aber grundsdtzlich die Mdglichkeit i
welter, statt der 2-Sektor-Mittelstiicke auch beispielsg-
weise 6-Kanal-Zellenmittelstilicke einzubauen. 6-Kanalzel- -
len aus Kel-F (R) mit planparallelem Mittelstiick sind
bekannt. Die MeBSkapazitdt wird durch Verwendung von 6-
Kanalzellen bei einem Rotor, der mehrere Ultrazentri-
fugenzellen aufnehmen kann, noch einmal um einen Faktor

3 erhdht. ' ' '

In Figur 3 ist der Strahlengang im Bereich des oberen
Fensters schematisch dargestellt. Das Mittelstiick 2 ist
planparallel und besteht bevorzugt aus mit Trifluorchlor-
polydthylen-beschichtetem Aluminium. Das prismatisch aus~
gebildete obere Fenster 4 aus Quarzglas ist {lbertrieben
stark geneigt. Der obere Fensterhalter 10 muB an das
prismatische Fenster angepaSt sein. Die Rotorachse der
Ultrazentrifuge liegt in der Zeichenebene parallel zur

25 Fihrungsnut 14.
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Patentansprdch

Ultrazentrifugenzelle flir interferenzoptische Unter-
suchungen an Fliissigkeiten in Ultrazentrifugen mit
einem Rotor zur Aufnahme mehrerer Ultrazenﬁrifugen-
zellen enthaltend ein Zellengehduse mit einem Zellen-
mittelstick in Form einer planparallelen Scheibe mit
zwel oder mehreren durchgehenden Kandlen, wobei die-

se Kandle durch dichten AbschluB des Zellenmittel-
stiicks mit Fenstern geeignete Kammern zur Aufnahme

der zu untersuchenden Fliissigkeit bilden, dadurch ge-
kennzeichnet, daB8 die Fenster (4) unterschiedlich pris-
matisch geschliffen sind, wobei die Prismenkante senk-
recht auf dem Radiusvektor des Rotors zu dem betreffen-
den Ultrazentrifugenzellenmittelpunkt steht.
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