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POVODNE OZNAMENIA

POKUS 0 CHEMICHROMATOGRAFICKE MIKROSTANOVENIE
KYSLICNIKA KREMICITEHO VEDLA FOSFORECNANOV,
UHLICITANOV, SIRANOV A ARZENICNANOV

ERNEST MALY

Ustav hygieny préce a chordb z povolania v Bratislave

Alkalicky kremiéitan od fosforeénanu pomocou kruhovej chromatografie
oddelili E. Blasius a A. Czekay [1]. Oddelovanie kyseliny kremiditej od
kyselin oligokremiéitych za pouZitia papierovej chromatografie opisal H. Bau-
mann [2]. Alkalicky kremiéitan od boritanu a molybdénanu tymto spdsobom
oddelili A. Lacourt, Gh. Sommereyns a M. Claret [3]. Shoichi Nakano
a Teiko Shimada [4] v deviatich z ich tridsiatich rozdelovacich systémov
oddelili alkalicky kremiditan od uhli¢itanu, vinanu, arzenitanu, boritanu,
arzeni¢nanu a fosforeénanu, pridom kremiditan zostdva v tychto systémoch
na Starte, pripadne jeho S8kvrna lez{ v rozmedzi R, 0,00—0,21 (systém 21)
alebo 0,00—0,45 (systém 29). Ako staciondrnu fazu pouZili filtraény papier
Téy6 5A; ako mobilnd fizu v ascendentnom wusporiadani upotre-
bili rdzne zmesi, kde podstatnou Sastou bol metanol, resp. acetén, napriklad
metanol a 1M octan sodny v pomere 90 10, pri vyske &ela mobilnej fazy
25 cm za 3 1/2 hodiny pri 19 °C (systém 12) alebo butanol nasyteny vodou
pri vyske Gela mobilnej fadzy 25 cm za 51/2 hodiny pri 30 °C (systém 14).
Fosforeénan a kremiéitan detegovali postriekanim 3 N molybdénanom amdn-
nym v 3 N kyseline solnej a 1 9, roztokom benzidinu v kyseline octove;.

Autor tohto oznamenia pokuSa sa o semikvantitativne mikrostanovenie
Si0, papierovou chemichromatografiou. Staciondrnu fizu tu tvori bud chroma-
tograficky papier Whatman 2 a mobilnd fizu v ascendentnom usporiadani
nasyteny vodny roztok hydroxydu strontnatého (systém I), alebo papier
Whatman 1 a zmes nasyteného vodného roztoku hydroxydu strontnatého
a 96%,-ného etanolu v pomere 23 25 (50 dielov roztoku a 50 dielov absolitneho
etanolu) (systém II). Skvrny mo#no detegovat v prechddzajicom ultrafialo-
vom svetle, kde Skvrny silikdtu strontnatého slabo Sedozeleno fluoreskujui [5];
ich priemerné R v systéme I je 0,91, v systéme II 0,64, pric¢om si oddelené
od ostatnych spomenutych aniénov ako celku. Skvrny st gulaté alebo pri
najvidsom uvedenom mnozstve v systéme II vajcovité, preto sa daji dobre
planimetricky vyhodnotit [6]. Velkost 8kvrny pri tom istom mnoZstve roz-
pustného silikdtu vo vode alebo v roztoku alkalického fosforeénanu, resp.
i arzeniénanu, siranu alebo uhli¢itanu, alebo za pritomnosti viacerych tu
spomenutych latok bola v medziach pokusnych chyb ta isté.
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Tabulka 1
Zévislost velkosti Skvrny od mnoZstva
SiO, v systéme I

Tabulka 2
Zavislost velkosti §kvrny od mnoZstva
SiO, v systéme II

Mnozstvo SiO, Plochz: Rp Mnotistvo §i0, Plocha2 R
v ug v mm VvV mm

5,625 76,2 0,93 2,8125 159 0,69

11,25 173,0 0,92 5,625 461 0,66

22,5 323 0,91 11,25 768 0,63

45,0 497 0,87 22,5 1052 0,60

Experimentalna dast

PremieSal som 0,5001 g préaskového SiO,, ktorého d&istota bola udand ako 97 9,
v platinovom tégliku so Stvorndsobnym mnoZstvom zmesi, kde polovicu tvoril bezvody
uhli¢itan sodny a polovicu uhli¢itan draselny. Zmes som po prevrstveni jemnou vrstvou
uhli¢itanov stavil. Taveninu som kvantitativne rozpustil v 100 ml vody destilovanej
v kovovom pristroji a prechovavanej v polyetylénovych nddobéach. Tento zékladny roz-
tok som riedil alebo destilovanou vodou, alebo roztokom fosforeénanu, uhliéitanu, siranu,
pripadne arzeni¢nanu sodného o koncentrécii 10 ug/A na polovicu, Stvrtinu a osminu.
Pomocou automatickej Linderstrom—Langovej pipety o objeme 4,5 A som tieto roztoky
rychle nanasal na Startové body 1,5 em od spodného okraja chromatografického papiera
a 4 cm od seba. Chromatograficky papier Whatman 2 alebo 1 o vySke 23 em (polovica
vySky poévodného hérka) som pripravil na vloZenie do chromatografickej komory tym,
Ze som bo¢né okraje papiera dvoma drétikmi pred nandSanim volne spojil. Za komoru
sluzil skleny valec, ktorého dno moéZe byt vyparafinované, o vyske 25 cm a priemere
12 em, so zabrusenym vrchnym okrajom, prikryty kauéukovou platiiou, na ktorej leZi
tazSia sklend platna. Po naneseni roztokov na Startové body som papier ithned postavil
do mobilnej fizy na dne valca, ktord siahala do vysky 0,5 cm, na¢o som valec prikryl.
Mobilné faza vystupovala v systéme I 1 1/2 hodiny do vySky 17 em (od Startovej éiary),
v systéme II 5 hodin do vysky 15 cm. Po vyschnuti papiera v prechddzajicom ultra-
fialovom svetle bolo moZné vidiet v systéme I blizko Gela Sedozeleno fluoreskujuci pds,
tesne pod tymto padsom nad Startmi, kde bol naneseny rozpustny silikét, dali sa postrehnut,
slabo Zltozeleno fluoreskujtce Skvrny, ktorych priemerné Ry bolo 0,91. Nad Skvrnami,
kde bol naneseny silikdt i s ostatnymi spomenutymi aniénmi, fluoreskujici pds bol
prerusSeny, na rozdiel od pripadu, ked bol naneseny len fosfat. Tu bol pés pripadne
vyduty smerom nadol. Postriekanim nevyschnutého chromatogramu 5 9, roztokom
molybdénanu aménneho v 2 N kyseline sirovej bolo mo#né dokdzat fosfét i arzeniénan
v systéme I na dele mobilnej fazy. V systéme IT Ry fosfatu po chemickej detekeii bolo
0 0,10—0,15 Ry vysSie od silikdtu detegovaného fluorescenciou. Zévislost velkosti Skvrny
silikdtu od jeho mnoZstva v obidvoch systémoch vidiet v tab. 1 a 2. MnoZstvo 45,0 pg
v systéme I bolo nanesené dvojnésobnym vyprézdnenim uvedenej pipety roztoku 5 pug/i
na ten isty Start.

Sahrn

Systémy, v ktorych stacionarnu fdzu tvori chromatograficky papier What-
man 2 a pohyblivi fizu nasyteny vodny roztok hydroxydu strontnateho
v ascendentnom usporiadani (systém I) alebo papier Whatman 1 a zmes
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nasyteného vodného roztoku hydroxydu strontnatého a 969%,-ného etanolu
v pomere 23 25 (systém II), oddelujd rozpustné kremiditany (na ktoré sa da
SiO, Iahko previest alkalickym tavenim) od fosforeénanov, uhliditanov a arze-
nié¢nanov na jednej strane, ako aj od zmesi tychto soli ako celku na druhej
strane. Slabo Zltozeleno fluoreskujice Skvrny kremiditanu strontnatého sa
daji zakreslit v prechadzajicom ultrafialovom svetle a planimetricky semi-
kvantitativne vyhodnotit.

IIOIIBITKA O XEMUXPOMATOI'PAOMYECKOE
MUHKPOOIIPEIEJEHUNE SiO, BO3JIE ®OCDOATOB, KAPBOHATOB,
CYJIbOATOB 11 APCEHATOB

9PHECT MAJIU
HacTtutyT ruruessr Tpyga u nmpogsaboneBanuii B Bpartuciase
BriBo;int

ABTOD OTJeNTUJI PACTBOPMMLIA CHJIMKAT, KOTODHI jIerKO MOJydYaercs INEJOYHLIM ILIaBiIe-
guem SiO,, Ha oxHOII cTopoHe, m3 cMecu (ocdaTa, xapbomara, cynbdaTa m apceHaTa Ha
ApYroii cTopoHe ¢ mOMOMLIO cilexylomux cucteM. Cucrema I: Bymara Barmam 2, Hachimer-
HEI BOJHLIH PacTROP THAPOOKHCH CTPOHIMA (Bocxopamumm cmocobom 17cm/1,51.). Cuc-
rema II: Bymara Barmam 1, 96 9, stuimoBbIif cIMpT, HacHIUeHHHIH BOXHLIA PacTBOpP T'MAPO-
oxucH cTpoRIMs 23:25 (15¢M/54.). CBetiio ceposerneHo (uiyopecnEpyIomue MATHA CHIAKATA
CTPOHOUS, OTHEIAIAECA U3 cepo3eleHo uryopecnupyIomel Ioyock, Kapaaaaiom 0603Ha-
YuM B yATPagUOJIeTOBOM cBeTe M M3MepHM ILIaEMMeTpHueckH. CpegHue INIOCKOCTH HATEH
cuIEKaTa cTpoHmusa Osuwim 497, 323, 173 m 76 MM mpu 45,0; 22,5; 11,25 1 5,625 ur SiO,
BCerJa HaHECeHHBIX ¢ IOMOLIbIO aBTOMAaTHYecKOoi mumerku JImapepcrpoM—JlaEra oGnema
4,52 B 4mCTOM BOJHOM pAcTBOpe, MJIM B CMECH BBICINe IIPMBEJCHHLIX aHHOHOB (Bo dopMe
pacTBOpMMOro cmimrara) B cmcteme I, 1052, 768, 461 m 159 mMM® npu HaHeceHHbLIX 22,3;

11,25; 5,625 un 2,8125 pr SiO, B cmcreme II.
IMoctynuio B pegaknmio 5. 8. 1960 r.
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Summary

The author has separated the soluble silicate, easily obtained from silica by alkali
fusion, on one hand, from a mixture with phosphate, carbonate, sulphate, and arsenate
as a whole on the other hand in the following solvent systems. System I: Whatman 2
paper, saturated aqueous strontium hydroxide solution (ascending, 17 em/1,5 hrs.).
System II: Whatman 1 paper. 96 9, ethanol, saturated aqueous strontium hydroxide
solution 23 : 25 (15 em/5 hrs.). Faintly grayish green fluorescing spots of strontium silicate,
which have just separated from the neighbouring grayish green fluorescingzon closely
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above, are drawn with a pencil in passing UV light, and evaluated planimetrically. The
average areas of the strontium silicate spots were 497, 323, 173, and 76 mm? corresponding
to 45,0; 22,5; 11,25, and 5,625 micrograme of silica spotted allways by means of a Linder-
strom—Lang automatic pipette, volume 4,5 1 in mere aqueous solution, or in the mixture
of the anions mentioned above (in the form of a soluble silicate) in System I, and 1052,
768, 461, and 159 mm? corresponding to 22,5; 11,25; 5,625, and 2,8125 micrograms of
silica in System II respectively.

Received August 5th, 1960

LITERATURA

1. Blasius E., Czekay A., Z. anal. Chem. 156, 81—100 (1957). — 2. Baumann H.,
Naturwissenschaften 43, 300—301 (1956). — 3. Lacourt A., Sommereyns Gh,,
Claret M., Mikrochemie 38, 444—445 (1951). — 4. Shoichi Nakano, Teiko Shimada,
Nippon Kagaku Zasshi 77, 673—682 (1956). — 5. Roberts W. M. B., Nature 183,
887—888 (1959). — 6. Fischer R. B., Parsons D. S., Morrison G. A., Nature 161,
764 (1948).

Do redakecie doslo 5. 8. 1960

Adresa autora:

RNDr. Ernest M alyj, Bratislava, Ustav hygieny prdce a chordb z povolania, ul. Ndrod-
ného povstania 18—20.



