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1. Zasada oznaczania. Metoda polega na utworzeniu 
kompleksu kobaltu z nitrozo-R solą o barwie czerwono­
pomarańczowej w środowisku octanu sodowego. Obni­
żenie pH tego roztworu przez dodanie kwasu solnego 
umożliwia selektywne oznaczanie kobaltu. Absorbancję 
barwnego roztworu mierzy się przy długości fali 500 nm. 

2. Aparatura. Spektrofotometr dla zakresu widzialne­
go lub fotokolorymetr z filtrem o maksimum przepusz­
czalności w zakresie 490...;.. 51 O nm; kuwety o grubości 
warstwy I cm. 

3. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas solny, roztwór 1 N, I+ I. 
b) Kwas fosforowy, roztwór 85-proccntowy. 
c) Mieszanina kwasów do rozpuszczania molibdenu, 

33,5 cm 3 kwasu azotowego ( 1,4), 12,5 cm 3 wody, 22 cm 3 

kwasu siarkowego ( 1.8) 
d) Wodorotlenek sodowy. roztwór 20-procentowy 
e) Nitrozo-R-sól, roztwór 0,5 procentowy 
f) Octan sodowy, roztwór 30-procentowy 
g) Wzorcowe roztwory kobaltu. 
Roztwór A. Odważyć 2,6300 g siarczanu kobaltu 

wyprażonego uprzednio do stałej masy w temperaturze 
400°C, rozpuścić w wodzie z dodatkiem 2 cm 3 kwasu 
siarkowego ( 1,8) i rozcieńczyć wodą w kolbie pomiaro­
wej do objętości I dm 3. 

I cm 3 roztworu A zawiera I mg kobaltu. 
Roztwór B. 25 cm 3 roztworu A przenieść do kolby 

pomiarowej pojemności 500 cm 3 i uzupełnić do kreski 
wodą. I cm 3 roztworu B zawie~a 0,05 mg kobaltu. 

h) Roztwór molibdenu (tło). 2,0 g metalicznego pro­
szku molibdenowego o zawartości minimum 99,99% Mo, 
umieścić w wysokiej zlewce pojemności 250 cm 3, przy­
kryć szkiełkiem zegarkowym i rozpuścić w 14 cm 3 mie­
szaniny kwasów. Ponieważ reakcja jest silnie egzott:rmi-
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czna, oraz wydziela się duża ilość tlenków azotu, roz­
puszczanie należy przeprowadzać powoli, dodając mie­
szaninę kwasów małymi porcjami pod dobrze działa­
jącym wyciągiem. Po rozpuszczeniu molibdenu, odparo­
wać roztwór do początku wydzielania się dymów trój­
tlenku siarki, ostudzić i rozcieńczyć dodając ostrożnie 
I O cm 3 wody. Zobojętnić próbkę dodając roztwór wo­
dorotlenku sodowego, początkowo porcjami po 
4 - 5 cm 3, następnie w miarę rozpuszczania osadu 
kwasu molibdenowego, porcje wodorotlenku sodowego 
zmniejszać i przy końcu dodawać powoli kroplami, 
aby uzyskać klarowny roztwór, oraz nie przekroczyć 
pH 7 (sprawdzić papierkiem uniwersalnym). Otrzymany 
roztwór przenieść do kolby pomiarowej pojemności 

200 cm 3 i uzupełnić do kreski wodą. 
4. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do pięciu zle­

wek pojemności 150 cm 3 odmierzyć po 25 cm 3 roztworu 
molibdenu, dodać po 2 cm 3 kwasu I N, oraz następujące 
objętości wzorcowego roztworu kobaltu B: O; I ,O; 2,0; 
4,0; 6,0 er.;', w których zawartość kobaltu wynosi odpo­
wiednio: O: 0,05; O, I; 0,2; 0,3 mg. 

Do każdego z powyższych roztworów dodać po 2 cm 3 

roztworu nitrozo-R-soli, po 5 cm 3 roztworu octanu sodo­
wcg0 i gotować przez I min. Po ostudzeniu dodać po 
I cm 3 kwasu fosforowego, po 3 cm 3 kwasu solnego(l+l) 
i powtórnie gotować przez I min. Barwne roztwory za­
wierające czerwonopomarańczowy kompleks kobaltu z 
nitrozo-R-solą ostudzić, przenieść do kolb pomiarowych 
pojemności 100 cm 3 i uzupełnić do kreski wodą. Wyko­
nać pomiar absorbancji przy długości fali 500 nm w kuwe­
cie o grubości warstwy I cm w odniesieniu do równole­
gle przygotowanego roztworu ślepej próby. Wykreślić 
krzywą wzorcową odkładając na osi odciętych stężenie 
kobaltu, a na osi rzędnych absorbancję. 
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5. Wykonanie oznaczania. I g badanej próbki umieś­
cić w wysokiej zlewce pojemności 150 cm 3, przykryć 
szkiełkiem zegarkowym i rozpuścić dodając powoli por­
cjami 7 cm 3 mieszaniny kwasów. Dalej postępować wg 4. 

Zobojętniony wg 4 roztwór próbki przenieść do kol­
by pomiarowej pojemności 100 cm 3, uzupełnić do kreski 
wodą. Pobrać 25 cm 3 tego roztworu, umieścić w zlewce 
pojemności 150 cm 3 i dalej postępować jak przy przy­
gotowaniu krzywej wzorcowej. Równolegle wykonać śle­
pą próbę. Zawartość kobaltu odczytać z krzywej wzor­
cowej. 

6. Obliczanie wyników. Zawartość kobaltu (X) obli­
czyć w procentach wg wzoru 

w którym: 

m1 · 100 
X=---­

m · 1000 

m 1 - masa kobaltu odczytana z krzywej wzorcowej, 
mg, 

m - odważka próbki odpowiadająca pobranej czę­
ści roztworu, g. 

7. Różnice między wynikami równoległych oznaczań 
nie powinny przekraczać, przy zawartości kobaltu: 

od 0,02 do 0,06% 0,002%, 
powyżej 0,06 do 0,12% - 0,005%. 
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