Metody analizy ilosciowej w medycynie i kosmetyce

CHROMATOGRAFIA JONOWYMIENNA

Oddzielanie AI’* od Fe®* na jonicie

Kolumn¢ wypelniona anionitem DOWEX-1 w formie chlorkowej nalezy przemy¢
30 ml wody destylowanej, a nastgpnie 50 ml 0,3 M rodanku amonowego o pH=1.

Otrzymany do analizy roztwor przenie$¢ do wkraplacza i nanies¢ na kolumne
w momencie gdy warstwa rodanku amonowego nad zlozem bedzie wynosita 3-4 mm.
Roztwor nalezy przepuszcza¢ przez kolumng z predkoscia 8 — 10 kropli na minutg.

Jony zelaza(Ill) sa zatrzymywane na jonicie w postaci anionowych kompleksow
rodankowych, natomiast jony glinu(Ill) wymywa si¢ 30 ml 0,3 M rodanku amonowego.
Glin oznacza si¢ wagowo w postaci 8-hydroksychinolinianu.

W celu usunigcia kompleksu zelaza ze zloza nalezy przez kolumng przepuscié
odpowiednia ilos§¢ 4 M kwasu solnego. Pod wptywem kwasu solnego kompleks zelaza(III)
rozktada sig, jednoczesnie nastgpuje regeneracja wymieniacza jonowego, ktory po przejsciu

w forme chlorkowa nadaje si¢ do ponownego uzycia.

Uwagal
Podczas pracy z kolumng chromatograficzna nalezy zwroci¢ uwagg, aby do zloza nie zostato
zassane powietrze (nad wypetnieniem zawsze musi znajdowa¢ si¢ co najmniej 3-4 mm

cieczy).

Warunki wytracania AI>* w postaci 8-hydroksychinolinianu

Sprawdzi¢ pH roztworu =zawierajacego jony glinu(lll) wymyte z kolumny
(pH powinno miesci¢ si¢ w przedziale od 4 do 10), ewentualnie roztwér rozcienczyc.
Nastepnie ogrza¢ go do 70°C (roztwor zaczyna parowac) 1 dodawaé powoli 5% roztwoér
8-hydroksychinoliny, az do wytracenia si¢ osadu i nieco w nadmiarze. Osad przesaczy¢
na tyglu Schotta, wysuszy¢ w 120°C 1 zwazy¢ (sam tygiel powinien by$ zwazony przed

przystapieniem do saczenia osadu!).
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