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Fliessmittel: 100 ml Aceton, 0,5 ml konz, HClL. — Auftrageldsung: Es wurden 0,001 ml einer
Loésung aufgetragen, welche 1M an A+ und 0,01M an Ga’t war. — Nachweisreagens: 0,5-proz.
Oxin in 60-proz. Athanol, NH,-Dampf, Betrachtung im UV. — Laufzeit: 10-15 Min.

SUMMARY
The thin layer method is applied to the chromatographic separation and identifi-
cation of UO,?* from other cations, and of Ga3+ from Al3+.
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110. Anorganische Diinnschicht-Chromatographie
3. Mitteilung

Trennung der Alkali-Gruppe
von H. Seiler und W. Rothweiler
(24. II1. 61)

In vorhergehenden Mitteilungen!)?) berichteten wir iiber die Moglichkeit der
Trennung und Identifizierung anorganischer Kationengemische mittels Diinnschicht-
Chromatographie. Nach vorhergehender Trennung in die klassischen analytischen
Gruppen wurden die Elemente der einzelnen Gruppen chromatographisch getrennt
und identifiziert.

In der vorliegenden Mitteilung berichten wir nun iiber die Trennung und Identi-
fizierung der sog. Alkali-Gruppe, d. h. der Li+-, Na*-, K+- und Mg?+-Ionen. Da die
Identifizierung mit Violursiure durchgefithrt wurde, erwies es sich als nétig, die
Schicht anders zu priparieren, als dies frither?) beschrieben wurde. Zuerst wurde das
Schichtmaterial wie frither beschrieben von Eisen gereinigt, Wir stellten jedoch {est,
dass der Nachweis mit Violursdure durch die Anwesenheit von Gips als Bindemittel
gestort wird. Daher wurde die Reinigung mit Salzsdure 3mal durchgefiihrt, um sicher
allen Gips aus dem Schichtmaterial zu entfernen. Alsdann wurde als Bindemittel
Stiarke zugesetzt.

Als Fliessmittel wurde ein Gemisch von 100 Teilen abs. Athanol und 0,5-1 Teil
Eisessig verwendet. Es wurden die Lésungen der Acetate aufgetragen. Die Laufzeit
betrug fiir 10 cm Steighéhe der Fliessmittelfront ca. 50 Min.

Es zeigte sich, dass die Ionen der Alkali-Gruppe auf solchen Platten gut zu tren-
nen und anhand der verschiedenen Farbungen mit Violursdure leicht zu identifizieren
sind, falls sie in Form ihrer Acetate vorliegen.

Es ergibt sich folgende Reihenfolge der SteighShen: Li+ > Mg?+ > Na+> K+ (Fig.).

Alkalisalze starker Sduren konnen nach 2 Methoden in Acetate {ibergefiihrt
werden. Einmal konnen sie mittels eines Anionenaustauschers in der Acetatform be-
handelt werden, was jedoch eine starke Volumenvergrésserung mit sich bringt und
eine nachtrigliche Konzentrierung nétig macht.

Wir versuchten daher den Anionen-Austausch auf der Platte selbst durchzu-
filhren. Bei unseren Versuchen hatte es sich gezeigt, dass Barium-Ionen im ange-

1) H. & M. SEILER, Helv. 43, 1939 (1960).
?) H. & M. SEiLER, Helv. 44, 939 (1961).
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wandten Fliessmittel am Startfleck zuriickbleiben. Man geht nun so vor, dass man
zuerst eine der zu erwartenden Menge Alkali-Ionen ungefihr dquivalente Menge
Barinmacetat auftrigt, und auf diese die Alkalisulfate. Es findet eine Umsalzung
statt, und die zu untersuchenden Alkali-Tonen lassen sich nun trennen und mit Violur-
sdure identifizieren. Am Startfleck erscheint ein roter, dem Ba?+ entsprechender Fleck.

on

01

9.

8.

7

6 4

5.

# f—

] %zz* 7 ”f’ll
; * N\N\L72

. % N By

e i

Trennung der Acetate dev Alkali-Gruppe

Man lisst etwas hoher (15 cm) aufsteigen als bei direkter Auftrennung der Acetate.
Herrn Prof. Dr. H. ERLENMEYER danken wir fiir sein Interesse an der Arbeit.

Experimentelles. — Reinigung des Kieselgels G (MERcK). 500 g Kieselgel G wurden mit 11
Salzsdure 1:1 versetzt, aufgeriihrt und absitzen gelassen. Die iiberstehende, durch Eisen-Ionen
gelbgefirbte Losung wurde dekantiert und der Waschprozess mit Sidure noch 2mal wiederholt.
Hierauf wird 3mal mit je 1 1 dest. Wasser gewaschen, unter jeweiligem Dekantieren. Danach wird
abgesaugt und mit dest. Wasser so lange nachgewaschen, bis das Filtrat nur noch schwach sauer
reagiert. Sodann wascht man mit 250 ml Athanol und anschlicssend mit 250 ml Benzol nach und
trocknet 24 Std. im Trockenschrank bei 120°.

Heystellung dev Schichten. 28 g gereinigtes Kieselgel G werden mit 1 g Reisstdrke innig ver-
ricben, mit 50 ml dest. Wasser angeriihrt und mit 10 ml dest. Wasser verdiinnt. Die Schichten
werden mit dem Streichgerit aufgetragen. Die angegebene Menge reicht fiir 5 Platten 20 x 20 cm.

Auftragelosungen. 1m Losungen von Li-, Na-, K-, Mg-Acetat, leicht angesiuert mit Essig-
sdure, bzw. 1M Losungen von Li-, Na-, K-, Mg-Sulfat und Ba-Acetat. Aufgetragen wurden je
0,001 ml dieser Lésungen.

Fliessmittel. 100 ml Athanol und 1 ml Eisessig.

Laufzeit. Acetate 50 Min., Sulfate 70 Min.

Nachweisreagens. 1,5-proz. Losung von Violursdure in dest. Wasser. Zum Losen der Violur-
saurc darf nicht itber 60° erwarmt werden. Nach dem Sprithen wird in einem Trockenschrank
(100°) 20 Min. erwarmt, was deutlichere Farbungen ergibt.

Ion . . .. .. ... Lit Mg+ Na+ K+
Farbe mit Violursiure . . | hellrot gelborange rotviolett blauviolett
SUMMARY

The thin layer method is applied to the chromatographic separation and identifi-
cation of the alkali-group cations.
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