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1. Zasada oznaczania. Mectoda polega na utworzeniu
kompleksu kobaltu z nitrozo-R sola o barwie czerwono-
pomaranczowej w srodowisku octanu sodowego. Obni-
zenie pH tego roztworu przez dodanie kwasu solnego
umozliwia selektywne oznaczanie kobaltu. Absorbancje
barwnego roztworu mierzy si¢ przy dtugosci fali 500 nm.

2. Aparatura. Spektrofotometr dla zakresu widzialne-
go lub fotokolorymetr z filtrem o maksimum przepusz-
czalnosci w zakresie 490 510 nm; kuwety o grubosci
warstwy 1 cm.

3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny, roztwor IN, 1+1.

b) Kwas fosforowy, roztwor 85-procentowy.

¢) Mieszanina kwasow do rozpuszczania molibdenu,
33,5 cm? kwasu azotowego (1,4), 12,5 cm? wody, 22 cm?
kwasu siarkowego (1.8)

d) Wodorotlenek sodowy. roztwdr 20-procentowy

e) Nitrozo-R-sél, roztwér 0,5 procentowy

f) Octan sodowy, roztwér 30-procentowy

g) Wzorcowe roztwory kobaltu.

Roztwéor A. Odwazyé 2,6300 g siarczanu kobaltu
wyprazonego uprzednio do stalej masy w tempceraturze
400°C, rozpusci¢ w wodzie z dodatkiem 2 cm® kwasu
siarkowego (1,8) i rozcienczy¢ woda w kolbie pomiaro-
wej do objetosci 1 dm?.

1 cm? roztworu A zawiera 1 mg kobaltu.

Roztwér B. 25 cm? roztworu A przeniesé do kolby
pomiarowej pojemnosci 500 cm? i uzupetni¢ do kreski
woda. 1 cm?® roztworu B zawiera 0,05 mg kobaltu.

h) Roztwoér molibdenu (tlo). 2,0 g metalicznego pro-
szku molibdenowego o zawarto$ci minimum 99,99% Mo,
umiescié w wysokiej zlewce pojemnosci 250 cm?, przy-
kryé szkietkiem zegarkowym i rozpuséci¢ w 14 cm? mie-
szaniny kwasow. Poniewaz reakcja jest silnie egzotermi-

czna, oraz wydziela si¢ duza ilo$¢ tlenkéw azotu, roz-
puszczanie nalezy przeprowadza¢ powoli, dodajac mie-
szaning kwaséw matymi porcjami pod dobrze dziata-
jacym wyciagiem. Po rozpuszczeniu molibdenu, odparo-
waé roztwor do poczatku wydzielania si¢ dymow tréj-
tlenku siarki, ostudzi¢ i rozcienczyé dodajac ostroznie
10 cm?® wody. Zobojetnié prébke dodajac roztwér wo-
dorotlenku sodowego, poczatkowo porcjami po
4 — S cm”, nast¢gpnie w miar¢ rozpuszczania osadu
kwasu molibdenowego, porcje wodorotlenku sodowego
zmniejsza¢ i przy koncu dodawaé powoli kroplami,
aby uzyskaé klarowny roztwor, oraz nie przekroczyé
pH 7 (sprawdzi¢ papierkiem uniwersalnym). Otrzymany
roztwor przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
200 cm? i uzupetni¢ do kreski woda.

4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do pigciu zle-
wek pojemnosci 150 cm?® odmierzyé po 25 cm’ roztworu
molibdenu, doda¢ po 2 cm? kwasu IN, oraz nast¢pujace
objetosci wzorcowego roztworu kobaltu B: 0; 1,0; 2,0;
4,0; 6,0 cr:*, w ktorych zawartosé kobaltu wynosi odpo-
wiednio: 0: 0,05; 0,1; 0,2; 0,3 mg.

Do kazdego z powyiszych roztworéw doda¢ po 2 cm?
roztworu nitrozo-R-soli, po § cm? roztworu octanu sodo-
wego i gotowad przez 1 min. Po ostudzeniu dodaé po
1 cm? kwasu fosforowego, po 3 cm? kwasu solnego (1+1)
1 powtdrnie gotowac przez 1 min. Barwne roztwory za-
wierajace czerwonopomaranczowy kompleks kobaltu z
nitrozo-R-sola ostudzi¢, przenie$é¢ do kolb pomiarowych
pojemnosci 100 ¢cm? i uzupetni¢ do kreski woda. Wyko-
na¢ pomiar absorbancji przy dtugosci fali 500 nm w kuwe-
cie o grubosci warstwy | cm w odniesieniu do rownole-
gle przygotowanego roztworu $lepej proby. Wykresli¢
krzywa wzorcowg odkladajac na osi odcigtych stgzenie
kobaltu, a na osi rz¢gdnych absorbancjg.
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S. Wykonanie oznaczania. 1 g badanej préobki umies-
cié w wysokiej zlewce pojemnosci 150 cm?, przykryé
szkietkiem zegarkowym i rozpusci¢ dodajac powoli por-
cjami 7 cm? mieszaniny kwas6w. Dalej postgpowaé wg 4.

Zobojgtniony wg 4 roztwér probki przenies¢ do kol-
by pomiarowej pojemnoéci 100 cm?, uzupetnié do kreski
woda. Pobraé 25 cm3 tego roztworu, umie$ci¢ w zlewce
pojemnosci 150 cm? i dalej postgpowaé jak przy przy-
gotowaniu krzywe) wzorcowej. Rownolegle wykonac sle-
pa probg. Zawarto$é kobaltu odczytaé z krzywej wzor-
cowej.

6. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ kobaltu (X) obli-
czyé w procentach wg wzoru

X my - 100
~ m - 1000
w ktérym:
m; — masa kobaltu odczytana z krzywej wzorcowej,
mg,
m — odwazka probki odpowiadajaca pobranej czg-

$ci roztworu, g.

7. Réznice miedzy wynikami réownoleglych oznaczan
nie powinny przekraczaé, przy zawartosci kobaltu:
od 0,02 do 0,06% — 0,002%,
powyzej 0,06 do 0,12% — 0,005%.
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