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SEPARACAO E IDENTIFICAGCAO DE CATIONS POR
CROMATOGRAFIA EM CAMADA DELGADA

José ZUANON NETTO*

RESUMO: O autor estudou o comportamento cromatogrdfico de vinte e um cdtions
inorgdnicos, empregando o sistema celulose-acetilacetonalacetonalicido cloridrico
concentrado (5:5:1) e seis reagentes de detec¢do. Nestas condigées foi possivel separar e
identificar os cdtions Cu®*, Fe3+, Mn2+, Co?*, Ni2+, Sb3+, Zn2+, Pb2+, Bi3+, Sn2+,
Ba?*, HgZ*t efou Hg?* pelas diferencas de seus valores Rf, cor das manchas e
seletividade de reagentes de detecgdo. :

UNITERMOS: Cromatografia em camada delgada; andlise de cétions.

INTRODUCAO

Apbs publicagdo em 1960, do trabalho pionciro de SEILER & SEILER!, a cromato-
grafia em camada delgada passou a ser amplamente aplicada a scparagio tanto de cé4-
tions>10 quanto de anions!!15, como decorréncia natural nio s6 da simplicidade e
disponibilidade dos materiais ¢ equipamentos empregados € da rapidez de execugio,
mas principalmente pela grande eficiéncia de separagio e possibilidade de se trabalhar
com quantidades de substancias da ordem do micrograma, oferecidas por esta classe de
cromatografia.

Neste trabalho, estudou-se o comportamento cromatografico de vinte ¢ um cétions,
desenvolvendo-os com a fase mével acetilacetona/acetona/HCI concentrado (5:5:1), so-
bre camada fina de celulose microcristalina e revelando-os com seis diferentes reagentes
de deteccio.

MATERIAL E METODOS
Material

Conjunto espalhador reguldvel 0 — 2mm, cubas de vidro de 22x22x10 cm (Desaga),
placas de vidro de 20x20 cm, celulose microcristalina (Merck), capilares, solugdes aquo-
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sas a 0,1% m/v em relagdo aos cétions estudados, a fase mével acetilacetona/aceto-
na/4cido cloridrico concentrado (5:5:1), nebulizadores e os reagentes de detecgdo: aliza-
rina (ALZ) a 0,08% m/v em etanol, ditizona (DTZ) a 0,05% m/v em cloroférmio,
iodeto de potéssio a 2% m/v em 4gua, rodizonato de sédio (RNa) a 0,2% m/v em 4gua,
dimetilglioxima (DMG) + 4cido rubeénico (AR) a 0,25% m/v em relagdo a cada um
destes compostos em etanol e p-dimetilaminobenziliden-rodamina (p-DMABR) a

0,03% m/v em acetona.
Método

Empregou-se o desenvolvimento cromatogréfico simples ascendente em cromatopla-
cas de celulose microcristalina de 20 x 20 cm.

As referidas cromatoplacas, uma vez preparadas (25 g de celulose microcristalina pa-
ra 90 ml de 4gua destilada), foram secas ao ar por cerca de trés horas e ativadas em es-
tufa a 105°C por dez minutos, aplicando-se as mesmas aproximadamente 0,003 ml das
solugdes de cloretos, nitratos ou sulfatos dos diferentes cétions.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Em todas as experiéncias realizadas, empregaram-se camadas de 250 micra de espes-
sura, a fase mével de acetilacetona/acetona/dcido cloridrico concentrado (5:5:1) recen-
temente preparada, variando-se apenas os reagentes de detecgao.

As cromatoplacas foram desenvolvidas a temperatura de (25 = 1)°C, sem saturagao
das cubas ¢ o tempo de percurso da fase mével para um desenvolvimento de 10 cm, foi
de cerca de trinta minutos.

Experiéncia 1

Detecgio: nebulizagdo com uma mistura de dimetilglioxima (DMG) a 0,25% m/v +
acido rubeénico (AR) a 0,25% m/v em etanol, submetendo-se a cromatoplaca ainda
imida a vapores de amdnia e com solugdo de ditizona (DTZ) a 0,05% m/v em clo-
roférmio.

Experiéncia 2
Detecgao: nebulizagdo com solugdo de alizarina (ALZ) a 0,08% m/v em etanol, sub-
metendo-se a cromatoplaca ainda timida, a vapores de amonia.

Experiéncia 3

Detecgdo: nebulizagao com solugao de ditizona (DTZ) a 0,05% m/v em cloroférmio.
Experiéncia 4

Detecgio: nebulizagdo com solugdo aquosa de iodeto de potdssio a 2% m/v.
Experiéncia 5

Detecgdo: nebulizagdo com solugdo aquosa de rodizonato de sédio (RNa) a 0,2%

m/v.
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Experiéncia 6
Detecgao: nebulizagdo com solugdo de p-dimetilaminobenziliden-rodamina (p-

DMABR) a 0,03% m/v em acetona, submetendo-se a cromatoplaca ainda Gimida, a va-
pores de amonia.

Os resultados de todas as experiéncias encontram-se resumidos na Tabela 1.

TABELA 1 — Resultados obtidos com o sistema celulose-acetilacetona/acetona/acido
cloridrico conc. (5:5:1)

. Reagentes de detecgao Cor das manchas Rf
TI
DMG + AR ALZ DTZ KI RNa p-DMABR
>mM 5 - - amarela - - vermelha 0,52
Pt = violdcea cinzal® amarela violeta vermelha 0,51
_._muﬂ - ; = alaranjada-clara == - vermelha 0,86
Cu verde® plrpura amarela - vermelha®  vermelha 0,51
: (banda) (banda) (banda) (banda) (banda)
BiZ* - - vermelha amarela - - 0,64
Om“+ amarela® - vermelha (banda) - - - 0,57
Imn i — - alaranjada-clara - - vermelha 0,86
Sn** = alaranjada vermelha - -~ - 0,92
As®* amarela® - amarela - - - 0,54
(banda) : (banda)
sb®*  alaranjada®™ alaranjada-  laranja = - - 0,86
3 clara avermelhada
Al - vermelha - - - - 0,00
O_...: A o= _ _ _ _ _
u ’
Fe'* amarela® azul amarela-clara - azul- - 1,00
i violeta acinzentado
Mn parda® violeta - - - — 0,38
1 (banda) (banda)
Goi" uB..ﬁmRmanEmE violeta avermelhada - vermelha®  vermelha 0,56
3 (banda) (banda) (banda) (banda)
Ni 3 azul® violeta - - - - 0,00
Zn**  avermelhada® piirpura avermelhada - - - 0,68
z 2+ - N
g - plrpura - - - - 0,00
: avermelhada
-
MM t - violdcea - - - - 0,00
Bzt - B - — vermelha® — 0,00
= - - — vermelha - 0,00

(a) &m.o__m detectados com dimetilglioxima + 4cido rubednico + vapores de aménia,
(b) cétions detectados por nebulizagdo sucessiva com ditizona.

(¢) desaparece imediatamente apés a revelacio.

(d) desaparecem com o tempo.
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A anilise dos resultados obtidos pela revelagdo com a mistura de dimetilglioxima e
4cido rubeanico, indica que é possivel separar ¢ identificar os cations Cu?* (0,51),
Fe3+ (1,00), Mn2+ (0,38), Co®* (0,56) e Ni2+ (0,00), pois, embora os citions Cu2+ e
Co2+ apresentem valores Rf relativamente préximos, € vidvel a separagdo, pois suas
manchas apresentam-se como bandas estreitas e ndo arredondadas e levemente alonga-
das na diregdo do fluxo da fase mével, como acontece na maioria das vezes.

Apbs a nebulizagido do reagente de detecgdo acima citado, o cromatograma, depois
de seco é nebulizado com solugdo de ditizona o que permite constatar a separagdo e
identificagdo dos cations Sb3*+ (0,86) ¢ Zn2* (0,68), em virtude de apresentarem valo-
res Rf diferentes de todos os demais fons revelados com os dois reagentes empregados.

A revelagdo com solugdo de alizarina permite a identificagdo dos cétions Sn*2 (0,92),
Sb3+ (0,86), Fe3* (1,00), Zn2+ (0,68), mesmo na presenga dos demais fons detectados
por este reagente, além de mostrar a separagdo dos cations com valores Rf= 0,51
(Pb2+, Cu2t), de Co?+ (0,56) e Mn2+ (0,38) ¢ também daqueles com Rf= 0,00 (Ni2+,
Mg2+, _Omm+u>~u+v.

Os resultados da detecgdo com solugdo de ditizona demonstram a separagio dos cé-
tions em dois grandes grupos: o daqueles com valores Rf entre 0,51 ¢ 0,57 (Ag*, Pb2+,
Cu?+, Cd?2+, As3*, Co?t), ¢ 0s de Rf entre 0,64 ¢ 1,00 (Bi®*, Zn2+, Sb3+, Hg2*,
mm~+, m=N+. Huou+v.

Através do emprego da solugdo de rodizonato de sddio, constata-se a separagio de
Fe3+ (1,00), Co?* (0,56) ¢ destes em relagdo aqueles com Rf= 0,51 (Pb2+, Cu2+) e
0,00 (Sr2+, Ba?t).

A coluna correspondente a revelagao com p-dimetilaminobenziliden-rodamina indica
a separagdo cm trés grupos: Co?* (0,56); As®*, P2+, Cu?* (entre 0,51 ¢ 0,54); Hg? *,
Hg2+ (0,86). .

A anélise dos resultados obtidos com os diversos reagentes de detecgio, revela ainda
que a constatagio da auséncia de determinado(s) cation(s) pela nebulizagio com deter-
minado(s) reagente(s) podera propiciar a identificagio de outro(s) fon(s) com outras
solugdes reveladoras que constam da Tabela 1.

Os cétions Ca2+, Mg2+, As3*, AR+, Cr3* nio sdo identificiveis com o sistema cro-
matografico e reagentes de detecgdo propostos, mesmo nas tltimas condigbes mencio-
nadas.

CONCLUSOES

O emprego do sistema cromatogrifico-celulose-acetilacetona/acetona/écido cloridri-
co concentrado (5:5:1) e de seis reagentes de detecgdo permitiu a separagio e identifi-
cagio de doze céations (dos vinte e um estudados), através das diferengas dos valores Rf;
coloragio e forma das manchas.

E possivel ainda, dependendo da natureza das amostras, separar e identificar através
da utilizacao dos diferentes reagentes de detecgao, outros grupos de citions.
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ZUANON NETTO, J. Separation and identification of cations by thin layer
chromatography. Ecl. Quim., Sao Paulo, v. 16, p. 9-13, 1991.

ABSTRACT: The author has studied the chromatographic behavior of twenty-one
inorganic cations using the system cellulose-acetylacetone/acetone/conc. HCI (5:5:1) and

six detection reagents. In this condition it was possible to separate mwS. to identify the
cations Cut+, Fed3*+, Mn2+, Co2t, Ni2+, b3+, Sn? *, Zn?t, Ph2+, .mhw +, Ba®+, Hgs?+
andjor Hg2* through Rf values, color spots and selectivity of the detection reagents.

KEYWORDS: Thin layer chromatography; cations analysis.
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