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摘 要

本文用畴酸锡 无机 离子交换 剂制成薄层板
,

不 另 加粘合 剂
,
以 8 % . ∗ 9

# − ∗ 。 为混合溶刘系统时四十四种金属离子的薄层层析行为进行 了研 究
 

实

验 结果表明
:
在混合淮触系统中

,

增加葫酸的浓度
,

磷酸锡交换 剂中的交换基屯

离度降低
,

许多金属离子的比移值有所增加 , 当以 8 % . ∗ 一# 牙; 6�
、

: �7 为溶剂
,

·

除 # < ’十 ,

∀ =
’今 ,

∀ > 注于 〔或 ∀ > “ ? 7 和贵金属 离子外
,

其它金属离子的比 移值接近

于零
。

故选择 适当比 例的 8 % . ∗ 一 # − ∗ : 和 8 % . ∗ 一#
:

∗ 为混合溶剂系统
,

利
’

用磷酸锡对某些金属离子的选择性
,

可使许多金属 离子相 互分离
 

如
: # < ’十 与

≅ Α
, ? ,

∀ = , ?
与 ≅Α

, ? ,
# < ’ ?

与# < 鑫
? ,

≅Α , ?
与 Β Χ , ? ,

# <
忍十
与 ∋ Δ � ?

等的分离

是成功的
 

这些 离子对环境保护中微量组分的分离和富集具有一定的使用价值
 

前 言

在分离领域中
,

合成无机离子交换剂已重新引起科学家们的关注
,

并有评述〔3一 � 〕 

磷酸锡作为无机离子交换剂具有较高的化学稳定性和良好的选择性能
 

并已应用子交换

柱〔Ε 一Φ 〕
、

纸层析〔Γ一 , 和纸电泳〔�; 〕
。

但是
,

用磷酸锡涂布成薄层板进行层析的工作至今

未见报导
。

作者等〔�� 〕曾用磷酸锡制成薄板
,

分别用不同浓度的盐酸
、

硝酸和柠檬酸作

为展开剂
,

对Ε; 种金属离子的薄层层析行为进行过系统的研究
,

证明磷酸锡对某些金属

离子具有良好的选择性
。

以上研究所用的溶剂一般是无机酸或盐类
,

混合溶剂系统所见

不多
,

而金属离子在固定相和流动相的分配不仅依赖于交换剂的交换性能
,

且与有机溶

剂的性质有关
 

故本文采用二甲基亚枫 68 %. ∗ 7一# − ∗ ,
为混合溶剂系统

,

用磷酸锡 制

成薄层板
,

不加粘合剂对四十四种金属离子的层析行为进行系统的探讨
,

并找出某些重

要金属离子的最佳分离条件
 

本文于 � 4! ;年 4 月 ! 日收到
 

本文曾在 �4! ;年中国化学会分析化学论文报告会上宣读
 

寸
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 二 实 验 部 分

6 一 7 仪器和试剂
:

涂布器
:
天津长征电器厂制

 

层析筒
: Γ 义 5 ; 厘米带磨口的标准 瓶

 

层 析 薄 板
:

Φ Η � Φ厘米的玻璃板
 

微量毛细移液 管
: �; 微升

。

本实验所用试剂均属分析纯级
,

试验溶 液 有
: 一价的 ∋ 么

,
# < 盆

? ,

1 3
,

Ι
,

0 Α,

∀ Δ ,
二价的 # < ,

≅Α
,

∀ =
,

∀ 2 ,
∀ ϑ ,

− Κ ,
≅ =

,

Λ Μ ,

Λ Ν ,

, Μ ,
. > ,

Β Χ ,

% Χ ,

+ ∗置
? Ο

三价的 ∋ Δ ,

∋ 3
,

Π Ν ,

&Χ ,
, Μ ,

Λ Κ,
. Α

,

∀ > ,
∀ Μ ,

Θ
,

∋ ϑ Ο 四价的 ≅ Ρ ,

0 Σ
,

; Φ ,
. Μ ,

1 Μ ,
1 Κ,

1 Σ
,

Β > ,
∀ Μ Ο

五价的 1 Ν ,

/ Ο
六价的 % 2 ,

∀ > 9

所有金属离子均用硝酸盐或氯化物配制 6Λ
Μ 6亚7

,
&Χ6 33& 7和 Π Ν6 3 7用硫酸盐 7

,

其

浓度均为 �; 毫克离子 Τ毫升
。

离子的检出 6颜 色反应参考文献〔� 5 〕7
:

硫化钱溶液
: ∋ < ? ,

. Α Δ 十 ,
# < Β 于 ,

# <彗
? ,

∋ Δ � 干 ,
1 3

? ,

≅ =
” ? ,

≅ Α
’ ? ,

∀ =
’‘ ,

Λ Κ � 十  

饱和茜素的乙醇溶液
: Θ

”十 ,

&Χ ” ? ,
1 Σ

Ε 十 ,
1 Ν ‘十 ,

∀ Μ � 十 ,
∀ Μ Ε ?  

Φ Υ . Χ ∀ &
,

的 .% # ∀ &溶液
:

≅ Ρ Ε
’

卜,

∋ ϑ � ? ,
. Μ Ε ? ,

1 Μ Ε ? ,

; Φ Ε ? ,
0 Σ Ε ? ,

% 2 6吸7
 

Φ Υ Ι
‘

〔, Μ 6∀ − 7
。

〕水溶液
: ∀ ϑ , 十 ,

, Μ � 十 ,
+ ∗ 瑟

? ,
1 Κ

Ε ? ,
/ 6Θ 7

 

∗
。

� Υ 桑色素乙醇溶液
:

∋ 3“
十,

Λ Μ ” 干 ,

Π Ν “?

在紫外灯下观测
。

钻亚硝酸钠铅溶液〔��〕: Ι
十 ,

0 Α
十 ,

∀ Δ 十  

;
 

Φ Υ二硫代乙酸胺乙醇溶液
:

− Κ ” ? ,
∀ 2 , 十 。

;
 

Φ Υ ! 一轻基喳琳和 ;
 

� Υ趣酸的乙醇混合溶液
: Β Χ ”? ,

% Χ ’ ? ,

% < ”’

在紫外灯 下

观测
。

∗
。

� Υ 四狸基醒的乙醇溶液
: Λ Ν ”十 ,

. > , 十 。

Φ Υ Ι � 〔, Μ 6∀ − 7
。

〕水溶液
: , Μ , 干 。

∀ > 6��� 7
:

用 Φ Υ − Ν ,
∗

:

氧化
,

然后用二苯胺基腮显色
。

选用的混合溶剂系统
: 5

 

8 % . ∗ ? � % # − ; � 6ς : ς 7 Ο 5
 

8 % . ∗ ? ς % # − ∗ : 6� : � 7 Ο

�
 

8 % Δ 2 ? ;
 

Φ万# − 2 � 6� : ς7 Ο Ε
 

8 % Δ 2 ? ;
 

5汀# − 2 : 6工: 王7 Ο Φ
 

8 % Δ 2 ?

#
,

∗ 6� : Κ7 Ο Γ
。

浓 # − ∗ � ? #
2

2 6� : � 7
。

6 二 7 磷酸锡离子交换剂的制备

称取 � ;Φ 克 . Χ ∀ &
‘ ·

. #
,

; 溶于 �; ; 毫升蒸馏水中
,

室温下将此溶液缓缓加入到 Γ ;;

毫升 &% − Ν 2 # 含有 4Ε 克的 − Ν #
,

≅ 2
‘ ·

Β#
、

。
2 溶液中

,

随加随搅拌
,

开始形成 白色胶

状物
,

一分钟后完全聚沉
,

放置过夜
。

然后用等体积的蒸馏水稀释
,

布氏漏 斗 滤 集 沉

淀
,

用蒸馏水洗涤至所收集之滤液达到 Ω # ‘�
 

将沉淀干燥
,

磨细浸泡于 5万# − ∗ :
溶

液中
,

放置 �5 小时以上使之变为 # 干 型
,

再过滤
,

并用蒸馏水洗涤过量的酸
 

此 产 物

在 Ε;
∗

∀ 下干燥备用
。

6 三 7 薄层层析板的制备

层析玻板
,

先用 去污剂洗涤
,

用蒸溜水冲洗
,

且在涂布前用乙醇 擦洗
。

取 �Φ 克上

述制好的磷酸锡交换剂于玻璃研钵中
,

加水约 Φ 毫升充分研磨至呈糊浆状 6应无固体小
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颗粒存在
,

这是保证粘合良好的必要条件 Ξ 7
。

将此浆状物倒入涂布器中均匀涂布于玻

璃板上
,

在室温下干燥
。

薄层厚度为 5 ;; 微米
。

可涂 Φ Η � Φ Ψ Ζ 玻板 Ε 块
。

6 四 7 操作方法

取制好的薄层板
,

在距离一端 5
 

Φ 厘米处
,

用微量毛细管滴加 5 一 Ε 微升试液
,

凉

干后
,

放入盛有展开剂的层析筒中 6 已用溶剂饱和 7
,

用上行法展开
。

当展开剂前沿离

原点 �; 厘米处时取出
,

风干
,

显色
,

分别测量各离子检出色斑的前沿 60 砂 和后沿 60 : 7
 

当 0 ( 一 0 , [ 。
 

� 时表示该斑点曳尾
 

三
、

结果及讨论

在不同混合溶剂系统中
,

各金属离子的 0 : 和 0 :
值综合于表 � 中

 

由表 � 的 数 据

表明许多金属离子在磷酸锡交换剂上的交换势不同
,

比移值也各异
。

其中一价的阳离子

∋ < ? ,
1 &

? ,
Ι ? ,

0 Α ? ,
∀ Δ ? 和高价的 1 ΚΕ 十 ,

Β > Ε 十 ,
∀ Μ Ε 十 ,

1 Σ
Ε 十 ,

∀ Μ “ ? ,
. Α � 十 ,

Θ ”十 ,

1 Ν 。?
等离子基本上留在原点不动

,

这可能是形成沉淀或交换势较大的缘故
。

在混 合 溶

剂系统中
,

硝酸浓度加大
,

即 # ?
离子浓度增高

,

磷酸锡交换剂中交换基的电离度降低
,

因而有些金属离子的比移值均有所增加
 

贵金属离子 ; Φ 屯 ? ,
0 Σ 魂十 ,

≅ Ρ今 ? ,

∋ ϑ � 十和 ≅ =
, 十

等在所有的混合溶剂系统中
,

基本上随溶剂移动
,

比移值较高
,

说明这些离子可能以阴

离子形式存在
,

不与磷酸锡发生交换反应
。

当选用 8 % . ∗ ? � % # − = : 6� : ς 7和 8 % . ∗ ? #
,

∗ 6ς : � 7 为展开剂
,

将所测结果 作

图
。

由图 � 可以看出
:
在 � % # − ∗

:

存在的混合溶剂 中
,

许多金属离子的比移值较高
,

其中 # < 6亚7
,

∀ = 6亚7
,

∀ > 6班7
,

∀ > 6砚7
,

% 2 6砚 7
,

− Κ 6五7和 Β Χ 6亚7 等有毒元素 在

此酸度下尤为显著
,

故很容易从其他阳离子中进行分离
 

# < Β 十
与 ≅ Α

”十 ,
∀ = ”‘ 与 ≅ Α ’‘

,

# < ” ?
与 1 &? ,

≅ Α
, ?

与 Β Χ , ? ,
# < 仑 ?

与 # < 盆
? ,

# < ”?

与 ∋ Δ Δ ?

等的分离对环境 保 护 中

∀ >

丫%
,、− ‘ 。、公

% 2 )

减 入&Χ

; Φ 里上�4 , ?

0了 ,

箕
十

气
‘Χ

令

仆4;1&;丁三

5 67

0 Α 丫Β >

Ε;

∋葱 . Α

Φ;

原 子序数

∀、 ∀ Μ Δ ?

Γ ;

)门盈、�� 
己

!日∀

‘ 马」

图 # ∃ %& ∋ ( )% ∗ + , ) − . , # / 为展开剂各金属离子在磷酸锡

薄层上的0 1 值对原子序数作图
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微量组分的分离和富集具有一定的使用价值
 

在无酸存在下
,

仅以 8 % . ∗ ? #
,

∗ 6� : �7

为溶剂时
,

由图 5 得知除 # < ” ? ,

∀ =
’? , ‘

∀ > ’?

和贵金属离子以外
,

其他金属离 子 的比

8 % . ∗ ? # − ∗ �
或移值均在零附近

 

因此
,

选择不同比例的

剂系统
,

利用磷酸锡对金属离子的选择性
,

8 % . ∗ ? #
,

; 为 混 合溶

可以使许多金属离子相互分离
。

3 ;

0 了

;
 

!

# < , ?

∀ : � ?

跪Α)任
 。

2∀3∀
4

哆戟夫
。 5

6
%7 替妙丁。

8 子. 乙3 −奋9

) ,

叹匕 : 6

;∋

人笔 & < = 6

>,

原子 ?子数

图 ≅ ∃ %&∋ ( ∗ 6 ∋ − #6 #/ 为展开剂各金属离子在磷酸锡

薄层上的 0 1 值对原子序数作图

为验证本法在分离应用中的可能性
,

选用具有实际价值的合成试液
,

按拟定的 分析

程序进行薄层层析
,

所得数据见表 ≅
。

根据试验结果表明
,

本法能成功地分离两种或两

种 以上的混合物
,

其效果和重现性良好 − 见表 ) /
�
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表 � 四十四种金属离子在磷酸锡薄层板上的 0 : 和 0 ( 值

温度
:

5; 土5’∀
,

展开时间
:

5 小时〔浓 # − ∗
。 ? #

,

∗ 63
:
�7 为 � 小时〕

黔燕沁扮派粗
兮∴ ∴ 溶 ] 8 % Δ2 ?

会睿今裘⊥
_

_

黔
:

、

’”离手丈搜恤丁
一
面丁

8 % . ∗ ?

�从
63 :

0 ,

钾
;

8 %. ∗ ?

;
 

� % # − ∗
卜

63 : � 7

0 石

⊥
8 % Δ 2 ?

可

⋯
⎯

里墨望竺⋯
] 0 : 0 ‘

� 0 1 0 (

八+ΧϑΧΧ33+Χ33Χ+∀+∀Α八∀Β日3”Χ”43甘Β”Δ“3∀,,,,,,,,朋,,,,Ε;#>
=∀3∀3433
Α33,,3!/几Α3∀∋=曰3口3!!33∀目八目六“八曰3∀Β日33∀八∀3∀八##,,,,,,,,,,,,

3曰3∀=∀3八曰33
一”3∀3
八曰八曰3∀门∀4日3∀3∀八##
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,
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,
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#
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,,
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,, 一 ,
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�
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Ε; ,
�
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,) 一 ,
�
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,
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,,

,
�
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,
�

,,

,
·
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,
�
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�
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第 � 期 磷 酸 锡 的 离 子 交 换 性 质 6 � 7 � �

各混合物在磷酸锡薄层上的分离 6条件同表 � 7

溶 剂
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