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(中国科学院化学研究所)

鹤
、

相在自然界中常一同出现
。

在合金锢
’

和非铁合金中
,

钒
、

如和踢常为重要成分
。

故此三元素之分离及愉定为分析工作者所注意之周题
。

Po n ar d 等
“灼 曾涉及机

、

翎
、

鹤之分离
。

我佣重复其工作
,

找出其缺点为 (1 )钒和如拖

尾现象严重
,

有交错地带 ; (2)鹤在原点不动
,

其中会多少吸留一部分扣
。

随后 L a eo ur 七等

发表胡
、

机山与鹤即和多种元素的抵色谱定量分离
,

及此三种元素的微量测定
。

A n der 的n

等山 用丁醇及各种有机酸作展开剂
,

找出钒
、

相之 几,
值甚小 (0. 1 左右)而鹤 几乎不移

动(O一0. 0 6)
。

B la si 明等闪利用草酸根格合物分离扣
、

踢
,

桔果尚洼
,

但未拭脸钒
。

总观前人的工作以及本拭验室初步实输的桔果
,

韶为应蔽解决下 列雨 周题
。

部钒
、

如拖尾现象与鸽在原点 (始点)沉淀以致有吸留一部分胡之可能
。

关于前者只要在色谱展

开时能推持敲雨元素于一定价数及(或)聚合状态便可避免拖尾 ;而鹤如能以 可溶的稳定

形态存在郎不致沉淀
。

因此尝贰在展开剂中加一定量的过氧化 氢
,

使三元素均以过氧酸

(Pe
r一ac id 的的形态c6= 而分离

。

桔果找出这样 不但避免鹤在原点沉淀而且还克服钒
、

如拖

尾现象的缺点
。

桔果颇佳
,

惜钒所留之痕跻与踢龙点偷略有交错之处 (展开剂 1一3)
。

展

开剂1一5均可达到钒与扣
、

扣与妈
、

及扣与钒
、

揣分离 的 目的
。

展开剂中用过硫酸绥代替

过氧化氢的桔果不佳(展开剂 6, 7: 展开剂机成晃表 1 )
。

实 阶 部 分~

油撅 : 德国 D a朋el
,
S & 5 2 0 4 0

:、。

裁成宽 1
.

5 厘米
,

是 2 5一3 0 厘米的抵条
。

敲剂 : 所用无机嚷均为分析纯及有机试 剂 为钝 品**
* * 。

饥 和如的 溶液 为 0. 02 万

而踢的溶液为0. 05 M
。

显色荆 : 溶半克罩宁
、

半克酷酸纳于 15 毫升水中
。

便用时新解配制
。

实脸步骤 : 置一滴拭液(0. 01 毫升)于滤抵条之一端
。

干燥后
,

移入密阴色藉缸(直视

18 厘米
,

高 48 厘米的标本瓶)中
,

在溶剂蒸汽中鲍和 四至六小时
。

撇下行或上行展开
。

展

开后
,

聆抵条在空气中干燥
,

或用热空气吹干
,

以 逐去溶剂
。

撇用翠宁溶液显色
。

饥呈登

色
,

如呈黄色而锡呈棕黄色
。

1筋8 年四月二十九日收到
。

本文曾在今年四月在北京举行的
“中华人民共和国地置部第一届实旅;室工作会

活
,

喧歌
。

山东大学化学系琳师
。

此系在本所进修的工作之一
。

南开大学化学系潘静芬同志在本所进修时参加实跪工作
,

敬致谢忱
。
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图 1 用各济剂所获的色谱图
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所用展开剂的粗成及拭输桔果晃表 1o 图 1 为典型的色谱
。

表 1 展开剂的粗成及钒
、

姐
、

鸽的 R , 值

年

2 0毫升正丁酉享

1 毫升3 0万H 2 0 :

6 毫升IN H N 0 s

鲍和之

20 落升正丁醇

1 毫升3 0不H : 0 :

6 毫升 0
.

IN

H N 0 a
胞和之

加毫升正丁醇

石毫升3 0写H : 0 :

6 毫升IN H N 0 3

谊包和之

室温邓
。
异上行展开

混和物中
,

叙
、

胡
、

鸽

之滇度 分别 为 0
.

01
,

0
.

0 0 5
,
0

.

0 2从

暄单宁后显色较慢
,

需

四小时方觅情晰斑点

室沮 2 3. ; 下行展开

混和物中
,

奴鸽几乎重

登

溶溶 剂剂 草独存在时的 R F 值值 混合物中的丑二 值
一

丁一一
编编 号号号号号号号号号号号号号号号号号

—
} 备 兹兹兹兹兹兹兹兹

VVVVVVV M ooo

WWW VV
{ M o

} W ,M ooooo

222 0毫升正丁酉享享 。一

⋯⋯
0

。

3 333 0
。

〔)555 O
。

0 999 0
。

3 666

111 毫升3 0万H 2 0 ::: 0
。

0 999 0
。

3 333 0
.
f〕555 0

。

1 111 n
。

3 333

666 毫升IN H N 0 sss 0
。

1 888 0
。

3 444 0
。

1000 0
。

0 888 0
。

3 777

鲍鲍和之之
一一

0
.

6 222 O
。

3 222 0
。

0999 0
。

3 333

2220 落升正丁醇醇 0
。

3 555 0
。

5 宝宝 0
。

2 444 0
。

1 777 0
。

2 999

111 毫升3 0不H : 0 ::: 0
。

2 444 0
。

2 666 0
。

0 111 0
。

1 444 0
。

3 444

666 毫升 0
.

INNN 0
。

0 999 0
.

3 555 0
。

0 111 0
。

3 444 0
。

3 555

HHH N 0 a
胞和之之 GO O

。

0 3333333 0
。

3 333 O
。

3 444

加加毫升正丁醇醇
lllllll 0

。

3 444 0
。

3 777

石石毫升3 0写H : 0 ::: lllllll 0
。

2 333 0
。

6 444

666 毫升IN H N 0 333333333 0
。

2 444 0
。

6 000

谊谊包和之之之之之 0
.

2 666 0
。

6 333

2225 毫升正丁醉醉醉醉醉 0
。

0 999 0
。

5 222

555 毫升3 0万H : 0 :::::::::
勿〕

.

0 555 0
。

6 999

555 毫升二氧六环环环环环环 0
。

5 333

555 毫升IN H N 0 sssssssssss 0
。

2 222

邪邪毫升正丁醉醉醉醉醉醉 0
.

1 888

666 毫升3 0络H : 0 ::::::::::: 0
.

3 222

000
.

6 克笨酸丙酮酮酮酮酮酮 0
。

3 000

555 毫升IN H N 0 sssssssssssss

222 0毫升正丁醇醇醇醇醇醇醇

111 克(NH
‘
)
: S : 0 。。。。。。。

555 毫升0
.

0 6NNNNNNNNNNNNN

HHH N 0 3
鲍和之之之之之之之

幼幼毫升正丁醇醇醇醇醇醇醇

111克(N H 一
)
2 5 : 0 , ;;;;;;;;;;;;;

666 毫升IN H : 5 0 ,lllllllllllll

邪毫升正丁醉

6 毫升3 0络H : 0 :

0
.

6 克笨酸丙酮

5 毫升IN H N 0 s

2 0毫升正丁醇

1 克(NH
‘
)
: S : 0 。

5 毫升0
.

0 6N

H N 0 3
鲍和之

幼毫升正丁醇

展开剂 1
、

2
、

3 号的粗成中仅酸度或过氧化氢量稍有不同
,

所得桔果基本一致(3 号在

28
“

展开
,

比其他雨展开剂高五度
,

丑F
亦略高些 )

。

饥和鹅成圆斑
,

如呈带形
。

可用于凯
、

却
、

揣三者的分离
。

展开剂 4 和 5 号不同之处
,

在后者以半克苯酸丙酮代前者之五毫升二氧六环
。

4 号

的 R ,

植比 5 号的拘高 0. 1 翠位
,

而展开剂 4
、

氏的 丑;
植均比用展开剂 1一3 的 R , 值大数

倍
。

罩独与混和时 丑
;
改变不大

。

三种离子大体成圆斑
,

扩散豹为原点二倍
。

凯
、

踢几乎

重迭
,

凯略在前
。

榆定时可先喳以碱性翠宁拭液
,

鱿呈登色斑
。

描下后
,

再哨以 IN 维酸
。

此时饥退色而锡呈棕黄色斑
。

可用于分离钒
、

如 ;如
、

鸽 ;及扣与趴
、

钨
。
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在展开剂 6 号贰用过硫酸按代过氧化氢
。

踢成圆斑
,

几乎停留在原点
。

凯
、

如有扩散

现象
,

韵为原斑点三倍
,

并略有拖尾现象
。

如在泯和物中较之辈独存在时拖尾更严重
。

以

硫酸代展开剂 6 之稍酸得展开剂 7
。

在此展开剂中凯拖尾严重
, _

且不易显色 (往往需喷罩

宁三次
,

每次相隔五分撞夕
。

此二展开剂虽能分离扣
、

踢
,

但不及用过氧化氢甚多
。

几踢亦

儿乎不动
。

摘 要

本文借过氧化氢与饥
、

拓及踢形成可溶而稳定的过氧酸作抵上色谱分离
,

撇用翠宁溶

液显色
。

曾拭输七种不同成分的展开剂
。

其中以正丁醉
一
过氧化氢

一
稍酸 (展开剂 1一3)

分离校好
。

如再加二氧六环(展开剂 4 )刻此三元素的 R ;
值增大数倍而机

、

锡分离不开
。

利用过氧酸的形成可避免揣停留在原点和钒
、

$[J 的拖尾现象
。

J习令
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