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CHROM. 3820 

biinnschichtchromatographie anorganischer Ionen an reinem 
Zirkonhypophosphat 

Zirkonhypophosphst (ZHP) ist ein Kationenaustauscher, der in mineralsauren 
Lijsungen ausgesprochene Affinitiit fiir hochgeladene Kationen zeigt1-4. Mit den fein, 
dispersen Produkten sind Diinnschichtplatten ohne Bindemittel, die das Studium der 
spezifischen Eigenschaften des in Wasser und starken Mineralsauren praktisch unlijs- 
lichen ZHP ermtiglichen, auf Mattglasscheiben herstellbar. 

In dieser Mitteilung wird tiber. Ergebnisse der aufsteigenden Chromatographie 
in salzsauren Lijsungen berichtet. 

16.1 g ZrOCl, -8 H,O (0.05 Mol) und 15.7 g Na,H,P,O, l 6 Hz0 (0.05 Mol) wer- 
den jedes fur sich in einer Mischung aus zoo ml HCl (0.5 fi) und 20 ml konzentrierter 
HCl gel&t. Die Zirkonylchloridlosung wird auf etwa 50” erwarmt und die Natrium- 
hypophosphatlijsung unter Rtihren langsam zugetropft . Die erkaltete L&sung vkirg 
abgesaugt, das ZHP gewaschen, bis das Waschwasser einen pE_I von etwa z hat, und 
bei Go” getrocknet. Auf diese Weise hergestelltes ZHP ist rontgenamorph. Fur die 
unten beschriebenen Versuche wurde .eine Verbindung mit Zr : P = I : I .75 verwendet. 

Hcystellu~g der Dii?z,tschicht-CIzyomhtogya~hie-Plattelt 
Zur Herstellung der DC-Platten wurde das nsch diesem Verfahren dagestellte 

ZIP ohne Bindemittel in einer Kugelmtihle mit der notigen Menge Wasser verrieben 
und die in herkijmmlicl~er Weise gestrichenen Schichten an der Luft getrocknet. Als 
Trager fur die Schichten .verwendeten ,wir mattierte Glasplatten van- 5 x 20 cm. 
Diese Schichten sind mecha.&ch stabil und rissfrei. Die Sch~cht~licken unserer Platten 
schwankten zwischen 3 und 5 rng/cm2. Dagegen liefern Streichmassen, die aus W,asser 
und neutralgewaschenem ZHP hergestellt wurden such auf Mattglasplatten Schich- 
ten, die. beim Trocknen reissen. 

Ckromatograjblaie 
Es wurde aufsteigend in einer Desaga-Trennkammer chromatographiert . Als 

Laufmittel wurden 0.5 N und 0.1 N Salzsaure verwendet, Die Laufstrecke war IO cm, 
die Laufzeit betrug bis zu.3 Std. Am Start aufgetragen wurden jeweils etwa 0.1 ,uMol 
der Chloride der untersuchten Elemente. 

Nachzveise der Elemertte 
Cog+, Ni2+, Cu2+, Zn2+, Cd2+, E-I@+, Sn2+ und Pb2+ wurden mit einer 0.1% igen 

Lijsung von Dithizon in Ccl,,, Las+ und Us-+ mit einer o.I%igen L&sung .von I-(Pyri- 
dyl-2’-azo)-naphtol-(z) (PAN) in Ethanol identifixiert. Benutzt man PAN; so muss 
nach dem Besprtihen die DC-Platte in einen Beh2iIter gebracht werden, der NH, 
enthalt. Die dann sichtbar werdenden Flecke mtissen spfort, markiert w&den, da 
nach kurzer Zeit such das ZHP der Schicht unter R&f&bung’ mit PAN re’agiert, 

Der Nachweis von Fe2+ und Fen*+ erfolgte mit Ka[Fe(CN),l bzw. KJFe(CN),] 
in I iI wassriger Lijsung. : ‘. ‘, 
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TRRELLE I 

Rp-~~~RT~ FUR ZHJ?-SCISICI-ITI~N 

IO??. Laacfmitlcl 

0.1 N I-Cl 0.5 N HCl 

Sn2+ 0 0 

l?ba+ 0 0 
F&l+ 0 0 

La"+ 0 0.10 

Ga'f 0 0.09 
yw 0 0.15 
I++ 0 0.20 

CS+ 0.05 0. IQ 
CLl2+- 0.05 0.55 
co2+ 0.07 0.55 
cc12+ 0.10 0.53 
F&J+ 0.10 0.56 
ca2+ 0.10 0.42 
ha+ 0.x5 0.52 
Np- 0.2s 0.50 
Bag+ 0.30 o.G3 
NZl-1. 0.35 0.55 
Sra+ 0.35 0,Go 
IlgZ-c, 0.50 0.73 

Die Identifizierung von Na+, Cs+, Cast-, Sr2+, Ba2+, Las+, Ya+ erfolgte durch 
radioaktive Markierung mit 22Na, 137Cs, %a, DOSr, DOY, 14OBa, r*oLa.’ 

Ergebnisse 
Tabelle I enthglt die Rp-Werte der untersuchten Ionen in 0.1 iV HCl und o.s’N 

HCl. Danach werden hochgeladene und kleine hydratisierte Ionen gut sorbiert. Mit 
steigender Gr6sse nimmt die Sorption ‘der Ionen ab und dementsprechend steigen die 
RF-Werte. Besonders deutlich sind diese Effekte in 0.1 N HCl, wo eine glatte Tren- 
nung der dreiwertigen Elemente sowie Sn2+ und Pb2+ von den tibrigen ,und die 
Differenzierung der Elemente untereinander mijglich ist. Ftir die vollst2indige Sorp- 
tion von Sns+ und Pbs+ am Startpunkt kann die Bildung von schwerloslichen Hydro- 
lyseprcdukten bzw. schwerliislichem Chlorid eine Rolle spielen. 
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