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薄层色层在无机分析中的应用

H l
.

妮和钮及肯金属的分离
*

胡之德 刘成立
(兰州大学化学系)

se ile r
曹作阳离子三

、

四粗
,

碱金属
,

卤素
,

各种磷酸根
,

以及铜
、

粘
、

镍
、

抽和稼的分离

及检定 [ ’】。 作者亦曾研究钦
、

菇
、

赶
、

鱿
、

妮和抽的分离 [2J
,

吴孟炎曹作金
、

叙
、

硒和啼的分

离 [3J
,

均获良好效果
。

本文报告用反相两种方式研究妮和姐及膏金属的薄层层析行为
。

妮和姐及贵金属分离良好
。

妮和粗分离后趣光潜检查妮中无粗
,

翅中无妮
。

此外
,

还比较

妮
、

姐的薄层与抵层析
。

实 脸 部 份

一
、

用具
、

试荆和方法

层析玻璃板 : 2
.

5 (或 5 ) x 20 厘米
。

硅胶的钝化和层析薄板的制备
:

按前文 [z] 进行
。

用作反相薄层层析的薄板以加 %

(v / v ) 磷酸三丁醋 (T BP ) 苯溶液按前文 [41 处理
。

硅胶层厚度为 0. 5 毫米
。

离子拭液
:

除担用卯务金属担粉配制外
,

余均用分析钝裁剂配制
。

其浓度除担为

每毫升 2 毫克外
,

余均为每毫升 5 毫克
。

准确浓度按常法标定
。

妮
、

粗为鲍和草酸溶液 ;

贵金属为 ZN 盐酸溶液
。

显色剂 : 妮
、

粗用新配的 20 务单宁酸显色 ;膏金属(除锹用硫脉鲍和的浓盐酸显色

外)用 10 拓氛化亚踢显色
。

固定相和展开剂 : T B P 苯溶液及不同比例的 N城C N S: 玩q o ; : H CI (砰 / v / v )
,

和

不同浓度的盐酸
。

层析方法 : 在空气中用上行法或近水平法层析(用培养皿盛展开剂
,

旁边以任何实

物以支撑层析板 )
。

二
、

实验结果及封论

甲
、

妮
、

担的反相薄层层析与反相抵层析的比较
。

层析的桔果和条件兑表 1 和 2 。

由表 1 及 2 比较可晃(l) 妮
、

粗在薄层层析上的比移值几乎不受酸度的影响 (在所实

盼的酸度条件下 )
,

而反相抵层析因酸度增高促使妮产生拖尾现象
,

这是因酸度增高致使

部分的妮形成妮酸沉淀
,

但二者均能使妮
、

担分离 ; (2 )担的色斑在薄层上比在抵上更为集

中
,

这可能是由于硅胶的吸附所致 ; (3 )妮在薄层上的比移值随草酸浓度的增大而有增加

的趋势
,

但粗的比移值推持恒定
。

抵层析中AlJ 无显著差异 ; (的 薄层层析时简较抵层析为

*
一九六四年入月十七日玫到

。

前篇见科学通报 1 1 03 (1 9 6幻
。

光谱检查承地质部兰州中心实验室代作
,

特此致

谢
。
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表 i 妮
、

翅的反相薄层层析
申

温度 20 一 23 ℃ ; 薄板用 20 % T B P处理 ;上行法 ;

展开剂移动距离约 13 厘来 ; 展开时间为二小时

展开剂组成“ 混合时 Rf 值
N 荃{一c N s(克之“早, C夕色(%)

: H C [(N )
(附 / V / V )

1
·

5 : 15(10% ) : 15(4 )

1
.

5 : 15(10% ) : 15(8 )

1
·

5 : 15(10% ) : 15(6 )
1

.

5 : 15(7
.

5% ) : 15(6 )

1
.

5 : 15(5
.

0% ) : 15(6 )

1
.

5 : 15(2
.

5% ) : 15(6 )

TTT aaa

分离后光谱
检查结果

。
·

“

}
”

·

“,

⋯
0

·

6 6 } 0
·

0 2 }

捉中无担
,

钮中无妮

上上同同

2
,‘,乙,乙

on
甘nUO.

⋯
nU0on“

J

马丈U,‘哎夕‘U月,成U‘UO乃On乙U乙U

.

⋯
n“nlln�八U

滤纸 : 以 20 %

表 2 妮
、

担反相纸层析
*

T B P 处理: 展开时间为三小时 ; 其余条件与表 1 同

单独存在 ; , 值 ) 混合时 * , 值

一一 .... JJJl ,,

NNN bbb 1
’

aaa N bbb

分离后光谱

检查结果

0
.

0一
0

.

3 2

0
.

0一
0

。

l弓

妮中无钮
,

钮中无妮

妮中无包
,

担中无妮

*
展开前已用 20 % T B P 笨处理好的薄板和纸条

,

应预先于原点附近 (长度约 3 厘来) 浸涂新配的 20 % 单宁酸

水溶液
,

然后璧试液于原点
,

进行层析
。

* *
括号中的数字表示浓度或单位

。

短 ; (匀 趣光蹭检查薄层层析与抵层析分离的枯果均妮中无担
,

担中无妮
,

表明分离均良

好 ; ( 6 ) 在我俩的实验条件下
,

薄层层析与抵层析的比移值虽有差异
,

但其顺序和层析行

为相似
,

这可能是由于妮
、

担分离的机构相似所致
。

乙
、

育金属的反相薄层层析分离
—

T BP一H CI 休系的拮果兑表 3 。

表 3 贵金属的反相薄层层析f

条件与表 l同

展开荆
组 成

单独存在 Rf 值 某些离子的混合分离
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.
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l
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.
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.
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。
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十薄板用 20 % T B P笨溶液处理
、

干后
,

于原点放试液之前以 1滴相同浓度的展开剂润湿后
,

再加试液进行层析
。

由表 3 可晃
, IN 盐酸作展开剂不好

,

仅能
、

打 (或金) 能分离
,

其他离子 多有拖尾现

象
,

铱出现双斑
。 ZN 盐酸作展开剂分离较好

,

可使能
、

打
、

把和金分离
,

色斑亦较 I N 盐酸
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