
用不同浓度的稀土标准溶液和试样，在同一块层析板上，点样均为1微升。展开，

显色，扫描得峰积分值。稀土标准物的量对峰积分值作图。从标准曲线测得试样中稀土

的量，Nd标准和人工混合稀土试样中Nd的测定结果列于表1。标准曲线见图5。

Nd 的 测 定 结 果 表1

人工混合稀土试样测定结果列于表2。

人工混合稀土试样测定结果 表2

为了检查方法的重视性，用六块层析板，将Nd标准和人工混合稀土试样点样在同

一块板上。层析测定的结果为0.150、0.151、0.155、0.165、0.175、0.159微克。Nd

的均值为0.159微克。标准偏差为0.0095微克。相对误差为5.9%。

薄层色谱的定量，只要把标准物与试样在同一块板上层析，可以获得较好结果。本

法可作轻稀土的分离及其微量测定。
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5-Br-PADAP的过渡金属离子络合物的

薄层色谱行为研究

胡之德 张彦生
（兰州大学化学系）

灵敏的通用或专用试剂在薄层色谱中的应用研究已见于报导[。许多研究表明



是一高灵敏度的通用显色剂〔2〕，

但多见于显色反应的研究。本文对Fe3+、Co2+、Ni2+、Cu2＋和Fe2＋几种金属离子的

5-Br-PADAP络合物的薄层色谱行为、分离条件及定性、定量工作进行了探讨。通过
实验，选定甲醇－氯仿－乙酰丙酮的混合溶剂 （1:10:0.005）为展开剂。分离和测定了

矿样、废水、氯化渣和钴渣中的Fe3+Co2+、Ni2+、Cu2+、Fe2+，获良好结果。

5-Br-PADAP既为络合剂，又为显色剂，可直接观察分离情况，斑点清晰，灵敏

度高，简便快速。

实 验 部 分

（一）主要仪器与试剂

硅胶G，青岛海洋化工厂生产；1%淀粉溶液，用常法配制[3]；0.03%，0.05%

5-Br-PADAP乙醇溶液；岛津CS-910薄层扫描仪。

（二）实验操作

1．制板：按常法制备薄板[3]，厚度约0.3毫米。

2．络合物的制备：移取1.00毫升金属离子标准溶液于分液漏斗中，加入2.0毫升

HAc-NaAc缓冲溶液 (pH=4.8)，视金属离子含量，加入0.03％或0.05％的5-Br-

PADAP溶液1.00毫升，振荡1分钟，用氯仿萃取。

3．展开：用微量注射器吸取络合物的氯仿溶液10.0微升，点样，在室温下于层析

缸中展开，距离为8厘米，展开剂预饱和，以消除边缘效应。

结 果 与 讨 论

（一）展开剂的选择

先以甲醇、乙醇、丙醇、丁醇、苯、氯仿、乙醚、乙酸乙酯、丙酮和乙酰丙酮单独

展开，由实验结果筛选出甲醇、乙醇、乙醚、氯仿和乙酰丙酮作混合溶剂展开，结果见

表1。为了提高重现性和便于比较，采用相对比移值Rf表示：

络合剂的Rf值是以相同的条件展开不含有金属离子的5-Br-PADAP氯仿溶液而得

到的。

混合体系的Rf值（展开8厘米，20--21℃） 表 1



续表 1

由表1可见，1:10的甲醇-氯仿为较好的展开剂，但此条件下，Cu2＋的斑点不集中，

不利于扫描测定。加入少量乙酰丙酮，可使其斑点集中，并改善了Cu2＋与Co2+的分离。

结果见图1和图2。

因此选择甲醇－氯仿－乙酰丙酮 (1:10:0.005)混合溶剂为展开剂。

（二）灵敏度

将络合物稀释至展开后肉眼尚能分辨的最低浓度，该浓度即为本方法灵敏度。结果

见表 2。

（三）定性检出

取某矿废水制备络合物，展

开。由Rf值、斑点形状和颜色

判定该水样中含有Cu2+、Co2+、
Ni2+、Fe3+。分离良好。

（四）定量测定

1．扫描测定：取一定量某矿氯化渣样，以王水反复溶解，蒸干、水溶、过滤恕。 废�



水样仅需稀释10倍。样品液与Cu2+、Ni2标准溶液同点于一块薄板上，展开，20分钟
后于岛津CS-910薄层扫描仪上测定。结果见表3。

Cu、Ni测 定 结 果 表3

2.钴的测定：实验中发现，Co＋络合物展开高度与其含量有关，展开剂为甲醇－

氯仿 （1:5）时，loghco与Co2的浓度成直线关系，上限为15微克／毫升。据此对钴渣
中Co2进行了测定，结果见表4。

Co的 测 定 结 果 表4
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砷酸钖无机离子交换剂性质研究
——33种金属离子的薄层电泳层析行为

雷根虎 郭治安 张明新 殷伯海
（西北大学化学系，西安）

砷酸钖无机离子交换剂由于其交换性能较好，故是一种研究较早且较多的无机离子

交换剂，将其应用于纸电泳〔1〕和薄层层析[2]等方面的研究工作已有报道。而将其涂成薄
板与电泳技术结合起来研究各种金属离子的电层析行为迄今未见报道。继我们以前对磷

酸钖的研究工作[3]。我们选用0.1M酒石酸、0.1M柠檬酸和不同浓度的盐酸作为支持电
介质，对33种金属离子在砷酸 薄层板上的电层析行为在各种实验条件下进行了研究，

结果证明：以0.02MHCl作为支持电介质溶液，能成功地分离一些一元和三元混合物，

其分离效果良好。


