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ROZDZIELANIE | OCZYSZCZANIE SUBSTANCJI. CHROMATOGRAFIA.

Cel ¢wiczenia: Zastosowanie chromatografii bibutowej do rozdziatu i identyfikacji jondw
metali.

Zakres materiatu: Podstawy chromatografii rozdzielczej. Reakcje charakterystyczne.

Literatura: ,Preparatyka organiczna” pod redakcjg B. Bochwica, rozdz. 2.5.4.; ,Preparatyka
organiczna” A. |. Vogel, rozdz. 2.31.; dowolny podrecznik analizy jakosciowe;j.

Rozdziat na drodze chromatograficznej jonéw: Cu?*, Ni**, Co** oraz Fe?*

Chromatografia obejmuje wiele technik i metod rozdziatu, ktérych wspdlng
cechg jest wystepowanie dwach faz: stacjonarnej i ruchomej. Faza stacjonarna, ktérg
moze stanowi¢ Al20s, SiO2, bibuta (substancje o silnie rozwinietej powierzchni),
adsorbuje jony lub czasteczki rozdzielanej substancji. Przez faze stacjonarng
przeptywa w sposdb ciggty faza ruchoma (eluent) wymywajac sktadniki rozdzielanej
substancji. Rdzne powinowactwo poszczegdlnych sktadnikéow do fazy stacjonarnej
sprawia, ze wedruja one z rdéing szybkoscia wraz z przeptywajacym
rozpuszczalnikiem, co prowadzi do rozdziatu.

1.1. Rozdziat metodq wstepujaca

Na pasek bibuty chromatograficznej o wymiarach dopasowanych do
wielkosci komory chromatograficznej (cylinder z korkiem) nanies¢ w
odlegtoséci 5 cm od kohca roztwdr zawierajacy jony Cu®, Ni%*, Co®*, Fe®".
Roztwér nanosi¢ kilkakrotnie przy uzyciu kapilarki, suszgc bibute za kazdym
razem. Srednica plamki naniesionego roztworu nie powinna by¢ wieksza od
5 mm. Otéwkiem zaznaczyé miejsce naniesienia roztworu. Do cylindra nala¢
eluentu, ktérym jest mieszanina acetonu, stezonego kwasu solnego i wody,
do wysokosci ok. 1,5 cm. Cylinder zamkna¢ korkiem z zawieszonym paskiem
bibuty. Miejsce naniesienia rozdzielanej probki powinno sie znajdowaé nad
powierzchnig eluentu. Rozwijanie chromatogramu zakonczy¢, gdy czoto

rozpuszczalnika zblizy sie do miejsca zawieszenia bibuty. Wyjaé wdéwczas
pasek bibuty z komory, szybko zaznaczy¢ otéwkiem czoto rozpuszczalnika i
pasek wysuszy¢. Nastepnie nasyci¢ chromatogram parami amoniaku. W
tym celu umiesci¢ pod wyciggiem duzy krystalizator. Do krystalizatora
wstawi¢ naczynko ze stezonym roztworem amoniaku i chromatogram.
Catos¢ przykry¢ szkietkiem zegarkowym. Po kilku minutach wyjaé
chromatogram z krystalizatora, spryskac¢ roztworem dimetyloglioksymu lub
kwasu rubeanowodorowego i wysuszyé.

Mozna réwniez wywofa¢ chromatogram przy uzyciu roztworu
Ks[Fe(CN)e], nie wysycamy go wéwczas parami amoniaku.

1.2. Reakcje charakterystyczne

Oddzielnie dla kazdego z wymienionych w tytule jonéw przeprowadzic¢
na bibule reakcje:

a) z amoniakiem

b) z amoniakiem i kwasem rubeanowodorowym

¢) zamoniakiem i dimetyloglioksymem

d) z roztworem Ky[Fe(CN)g).

Sporzqgdzona w ten sposob skala barw moze byc uzyta do identyfikacji jonow na
chromatogramie, po wywotaniu odpowiednim odczynnikiem.

Na chromatogramie otrzymanym metodq wstepujgcqg zmierzy¢ w mm odlegtos¢
czota rozpuszczalnika (A) i srodka plamy substancji (B) od punktu startowego. Wyznaczy¢ dla
kazdego jonu wartos¢ wspdfczynnika retencji Ry = B/A, ktdry jest wielkosciq charakterystyczng
dla danego zwigzku chemicznego. Uszeregowac jony wedfug wzrastajgcej szybkosci ich
wedrdwki. Zidentyfikowac rozdzielone na chromatogramie jony.



