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离心加速征上色层分析

钾
、

铆
、

她在磷扣酸铁概上的层析
*

章 竹 君
(四北大学化学系)

我们曹将磷铂酸馁固着于滤纸作为交换剂
,

以稍酸按和稍酸的乙醇水溶液下行展开
,

铿
、

钠
、

钾
、

枷和艳可以一次分离
,

缺点为所需时 间达六小时之久 [ ’] 。 而离心加速纸层析可

大为提高层析速度
,

虽已用于有机物卜习分离但少见于无机离子[6. 飞

本文报告钾
、

枷
、

艳在磷翎酸铁纸上的离心加速层析
,

并对展开剂的浓度
、

流速
、

转速

对比移值的影响进行研究
,

展开时间可缩短至一刻钟
。

实 阶 部 份

一
、

仪器和试剂

离心加速纸层析仪 : 用上梅高真空器材厂 1 0 0 4 型离心机改装
,

构造如图 1 所示 :

图 1 离心加速纸层析仪
a

.

有机玻璐圆板 : 道径 ” 扭米
,

厚 l厘来
。

安装成水平
。

b
.

落剂注人小室, 取 25 毫升 4 号玻瑞过滤堆竭一只
.

将堆墒半融玻璃板(直径 2
.

5 厘米)以

上的部分去掉
,

磨平
,

构成一小室
。

在垂融玻璃滤片的中心做一圆孔
,

使小室能紧密妾在离心机的
轴上

。

孔的深度以刚好能套住离心机轴摇出有机玻璃板的部分为宜
。

在此小室内放一张直经为 2
.

3

厘米的滤纸片 (w ha tm an 3 MM )
.

展开剂由玻璃毛细管 (习流出
,

注入在此小室中
,

再经半融玻

瑞板而均匀加在各条展开用的滤纸上
。

这样
,

在圆板各方向上
,

溶剂的移动速度就可以保持一致
。

。
.

马达 : 转速为 3 00 一16 00 转/分
,

用变压器调节
,

并以手持转速表测量
。

转速需伍定
,

变化

应不大于 士 5%
。

必要时用稳压器祖定电压
。

d
.

滴液漏斗: 125 毫升
。

。
.

玻璃厚壁毛细管, 展开时榕荆经过此毛细管注人
,

流速用 20 ℃ 水校正
。

使用不同孔径和

不同长度的毛细管
,

可以改变落剂的流速
。

j
.

离心机盖
。

9
.

有机玻璃盖 : 中心钻一圆孔以便插人玻瑞毛细管(习
,

孔径较毛细管外径稍大
,

使毛细管能

在此孔 中自由转动
。

h
.

饱和用榕剂
。

*
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为使仪器具良好的密闭系统
,

在离心机盖和有机玻璃盖的缝隙处均涂以石蜡
。

整个

仪器放在 1 厘米厚的橡皮板上
,

以械少振动
。

磷相酸按纸
:

14 x 1
.

5 厘米
,

用杭州新华滤纸按前文所远方法制备 [ ‘1 ,

此纸每平方厘

米含磷相酸按约 3. 2 毫克
。

本实验所用试剂均属分析纯
。

钾
、

枷
、

艳离子溶液用稍酸盐或氛化物配制
,

其浓度均

为 20 毫克 /毫升
。

钻亚稍酸钠铅 : 作显色剂
,

配制方法见前文I’] 。

二
、

操作法

用毛细移液管移一滴试液 (2 微升)于磷相酸馁纸离一端 1
.

, 厘米处
,

斑点直径约为

0. 8 厘米
。

风干
。

取直径为 2. , 厘米的 w ha tm an 3 MM 滤纸一块
,

在纸中心作一直径为

0. 6 厘米 的小孔
。

用溶剂浸湿此滤纸
,

并用干滤纸吸除多余液体
。

然后将滤纸置于有机玻

璃圆板中央 ;取已滴试液的磷相酸馁纸六条
,

沿板半径对称置于板上
,

两条之间作 60
“

角
,

外端用胶水粘好 ;上加溶剂注入小室
,

加盖 ;装溶剂供给器
,

使毛细管端离小室底部约 1 毫

米
。

待展开器内部被溶剂蒸气饱和后
,

接电源
,

调节至适当转速
,

待转速稳定后 (约五分

钟)
,

打开滴液漏斗活塞
,

开始展开
。

一刻钟后停止
。

取出滤纸
,

用铅笔记下前绿位骨
,

风

千
,

显色同前文 [’]。

桔 果 及 甜 希

一
、

层开剂浓度对比移他的影响

以稍酸铁和稍酸的水溶液作展开剂
,

转速为 7 00 转 /分
,

溶剂流速为 0
.

16 毫升/ 分
,

展

开时间为一刻钟
。

当稍酸浓度为 0. IM
,

稍酸铁浓度在 0. 2一2. 0M 之间时
,

各离子的比移

值列于表 1 。

玻 1 稍酸铁浓度不同时的 马 值 (20 ℃ )
H N Oa o

·

IM ; 转速 7 00 转/分 ; 落剂流速 0
,

16 旁升 /分
。

NNN场N O 。 ,

MMM 0
.

2 0
.

4 0
.

6 0
.

8 1
.

0 1
.

5 2
.

000

RRR fff KKK 0
.

5 1 0
.

6 5 0
.

7 8 0
.

8 7 0
.

9 5 0
.

9 5 0
.

9 777

(((((((0
.

4 7)
.

(0
.

5 9) (o
,

6 7) (0
.

6 9) (0
.

7 4 ) (0
.

84 ) (0
.

9 2)))

RRRRR bbb 0
.

1 3 0
.

1 8 0
.

2 3 0
.

2 9 0
.

3 3 0
.

3 8 0
.

4 888

(((((((0
.

0 9 ) (0
.

1 0) (0
.

1 4) (0
.

16) (0
.

1 9 ) (o
·

2 3) (0
.

2 9)))

CCCCC sss 0
.

0 0 0
.

0 1 0
.

0 2 0
.

0 3 0
.

0 4 0
.

0 6 0
.

0 777

(((((((0
.

0 0) (0
.

0 0 ) (0
.

0 0) (0
.

0 1) (0
.

0 1 ) (0
.

0 3) (0
.

0 3)))

.
括号内的数字系用普通上升法所测的此移值

。

与离心法条件相同时的展开时间约为一小时半
。

由表 1 可见
,

各离子的比移值均随稍酸按浓度的增加而增加
。

在较大浓度范围内
,

上

远各离子均能相互分离
。

且比移值都较用上升法在同样的实验条件下(展开剂组成
、

溶剂

前绿移动距离
、

温度 )所测比移值为高
。

稍酸浓度在 0
.

1一0. , M 之间对比移值无大影响
,

但酸度较大时斑点扩散
,

显色比较困

难
。
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钾
、

枷
、

绝在磷钥酸按纸上的层析 3 5 7

二
、

转落
、

溶剂流速对比移值的影响

图 2 , a
一

c 为在不同转速和不同溶剂流速时各离子的比移值
。

当流速固定时
,

各离

子的比移值最初均随转速而增大 ; 到一定转速后
,

郎使转速再增大
,

Rf 值不再发 生 变

化
。

这一转速称为最佳转速
。

溶剂流速增大时
,

最佳转速亦增加
,

且在各最佳转速下的

Rl 值均相近
。

功a8D6伽刀功a8

亩

盯翻
叫、

a6D.4
翱、

众2

口 平 母 I之 16 0 4 占 1之 16 D 不 占 佗 16

b

图 2 转速和落剂流速对比移值的影响

::
溶剂流速 0

.

16 毫升/分 ;

溶荆流速 O
,

41 毫升/分
。

b
.

落剂流速 0
.

25 毫升 /分 ;
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