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1. METODA SPEKTROFOTOMETRYCZNA

1.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczanie probki
w kwasach, ekstrakcja chloroformem kompleksu kobal-
tu z 2-nitrozo-l-naftolem, fotometryczny pomiar ab-
sorpcji przy dlugosci fali 530 nm.

1.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18) i roztwory o ¢ = 2 mol/dm’
i5 + 95

b) Kwas azotowy (1,4).

c¢) Kwas siarkowy (1,83), roztwor 1+1.

d) Wodorotlenek sodowy, roztwér o ¢ = 2 mol/dm?.

e) Cytrynian sodowy, roztwor 40%(m/V).

f) 2-nitrozo-l-naftol, roztwor 1%(m/V) w kwasie
octowym lodowatym, §wiezo przygotowany.

g) Chloroform.

h) Siarczan sodowy bezwodny.

1) Wzorcowe roztwory kobaltu

Roztwor A. 0,100 g kobaltu o zawartosci minimum
99,99% Co w postaci drutu lub blachy rozpuscié
w zlewce pojemnosci 100 = 150 cm® w 10 cm? kwasu
azotowego, odparowac¢ do wilgotnej pozostatosci, do-
da¢ 10 cm® kwasu solnego, ponownie odparowaé do
matej objetosci, po czym dodaé 20 cm?® kwasu solnego,
rozcienczy¢ woda, cato$¢ przenies¢ do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 1000 ¢m?, uzupetni¢ woda do kreski
i wymieszac.

1 cm? roztworu A zawiera 0,1 mg kobaltu.

Roztwor B. Do kolby pomiarowej pojemnosci
250 cm? odmierzy¢ biuretg 25 cm?® roztworu A, dopel-
ni¢ woda do kreski 1 wymieszac.

1 cm’ roztworu B zawiera 0,01 mg kobaltu.

1.3. Aparatura. Spektrofotometr lub fotokolorymetr
z kompletnym wyposazeniem do pracy w widzialnym
zakresie widma.

1.4. Wykonanie oznaczania

1.4.1. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do siedmiu
zlewek pojemnosci 150 cm?® odmierzy¢ 0; 0,5; 1,0; 2,0;
4,0; 6,0 i 8,0 cm?® wzorcowego roztworu B, dodaé
po 10 c¢cm® roztworu cytrynianu sodowego, uzupetnié
woda do objetosci okoto 40 cm?, ustali¢ wartos¢ pH
na 3 =+ 4 1 dalej postgpowac jak opisano wg 1.4.2.

Zmierzy¢ absorpcje serii roztworOw wzorcowych w od-
niesieniu do roztworu bez dodatku kobaltu. Na pod-
stawie otrzymanych wartosci wykresh¢ krzywa wzor-
cowa.

1.4.2. Przebieg analizy. Odwazk¢ probki o masie wg
tablicy umiesci¢ w zlewce pojemnosci 400 cm?, zwilzy¢
woda i odpowiednio do masy odwazki rozpuscié
w 15 =+ 60 cm?® kwasu solnego oraz 5 + 20 cm’® roztworu
kwasu siarkowego 1 odparowa¢ do pojawienia si¢ bia-
tych par bezwodnika kwasu siarkowego. Po ochtodze-
niu $cianki zlewki sptukac¢ okoto 30 cm® wody, doda¢
10 cm?® kwasu solnego, zagotowaé¢ w celu rozpuszcze-
nia soli, a nast¢pnie odsaczy¢ siarczan otowiawy i1 krze-
mionke¢. Osad na saczku przemy¢ 3 =+ 5 razy goracym
roztworem kwasu solnego (5+95). W zaleznosci od za-
warto$ci procentowej kobaltu w prébcee przesacz zebrac
w zlewce pojemno$ci 150 ¢cm® lub w kolbie pomiaro-
wej pojemnosci 100 ¢m?, ktorej zawarto$é nalezy uzu-
petnic wodg do kreski i wymiesza¢c. Do wykonania
oznaczania pobra¢ wg tablicy odpowiednia objg¢tosc
roztworu, zawierajgcego od 0,005 = 0,08 mg kobaltu.

Objetos¢ roz-
Zawartos¢ kobaltu Odwazka | tworu pobrana
% g do analizy
cm?
od 0,0002 do 0,0015 5 catos¢
powyzej 0,0015 do 0,004 2 catosc
powyzej 0,004 do 0,01 i 20
powyzej 0,01  do 0,15 1 5

Roztwor lub jego czg$¢ przenies¢ do zlewki pojem-
no$ci 150 cm?, uzupetni¢ woda do 40 cm?, doda¢ 10 cm?
roztworu cytrynianu sodowego, ustali¢ pH na 3 + 4
(wobec wskaznikowego papierka uniwersalnego) za po-
mocg roztworu kwasu solnego o ¢ = 2 mol/dm’ i roz-
tworu wodorotlenku sodowego o ¢ = 2 mol/dm?, doda¢
2 cm? roztworu 2-nitrozo-l-naftolu, przykry¢ szkiet-
kiem zegarkowym 1 ogrzewac przez 2 min na cieplej
ptycie. Roztwor ochtodzié, przenieS¢ do rozdzielacza
pojemnosci 100 cm?, optukaé zlewk¢ kilkoma cm® wo-
dy, dodaé¢ 10 cm?® chloroformu i ekstrahowaé wytrzg-
sajac przez 1 min. Warstweg organiczng przenies¢ do
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drugiego rozdzielacza pojemnos$ci 100 cm?, a ekstrakcje
fazy wodnej powt6rzyé z 10 cm3 chloroformu. Potaczo-
ne ekstrakty chloroformowe przemy¢, wytrzasajac
z 20 cm?® roztworu kwasu solnego o ¢ = 2 mol/dm’®
przez 1 min. Warstwg wodna (goérna) odrzucié, a chlo-
roformowy ekstrakt wytrzasac jeszcze dwukrotnie przez
I min z 25 ¢m’ roztworu wodorotlenku sodowego,
w celu wymycia nadmiaru odczynnika. Warstwe orga-
niczng przenie$¢ do suchej kolby pomiarowej pojem-
nosci 25 cm?’, uzupetni¢ chloroformem do kreski i wy-
miesza¢. Jezeli ekstrakt chloroformowy jest me¢tny na-
lezy do kolby pomiarowej przed jej dopelnieniem do-
dac kilka krysztatkOw bezwodnego siarczanu sodowego.

Zmierzy¢ absorpcj¢ przy dlugosci fali 530 nm w od-
niesieniu do roztworu Slepej proby.

Zawartos¢ kobaltu odczytaé¢ z krzywej] wzorcowe;.

1.5. Obliczanie wynikdw. Zawarto$¢ kobaltu obliczy¢
w procentach (X) wg wzoru

X = — 100 (D)
m
w ktorym:
m, — zawarto$¢ kobaltu odczytana z krzywej wzor-
cowej, g,
m — masa probki odpowiadajgca pobranej czegsci

roztworu, g.
1.6. Dopuszczalne réznice migdzy wynikami roéwno-

legtych oznaczan — przy zawarto$ci kobaltu:
od 0,0002 do 0,0005% — 0,0001%,
powyzej 0,0005 do 0,0020% — 0,0002%,
powyzej 0,002 do 0,005% — 0,0005%,
powyzej 0,005 do 0,020% — 0,002%,
powyzej 0,020 do 0,05% — 0,005%,

powyzej 0,05 do 0,15% — 0,01%.

2. METODA ABSORPCJI ATOMOWEJ

2.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie probki
w kwasach 1 pomiar absorpcji atomowe;j ze stabo kwas-
nego roztworu przy dhlugosci fali rezonansowe)
240,7 nm w plomieniu acetylen-powietrze.

2.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny (1,18) 1 roztwor 1+5.

b) Kwas azotowy (1,4).

c) Wzorcowy roztwor kobaltu: 0,200 g kobaltu o za-
wartosci minimum 99,99% Co w postaci blachy lub
drutu rozpusci¢ w zlewce w 10 cm?® kwasu azotowego

i odparowa¢ do wilgotnej pozostatosci, nastgpnie do-
daé¢ 20 cm® kwasu solnego, rozcienczy¢ woda, catosé
przenie$¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 cm?,
dopetni¢ woda do kreski 1 wymieszac.

1 cm?® roztworu zawiera 0,2 mg kobaltu.

2.3. Aparatura. Spektrometr do absorpcji atomowej
ze zrodiem promieniowania charakterystycznego dla
kobaltu, ptomien acetylen-powietrze.

2.4. Wykonanie oznaczania

2.4.1. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do dziewig-
ciu kolb pomiarowych pojemnosci 100 cm® doda¢é ko-
lejno: 0; 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0; 7,51 10,0 cm?® wzor-
cowego roztworu kobaltu. Do kazdej kolby doda¢ po
20 cm® roztworu kwasu solnego, dopeini¢ woda do
kreski 1 wymiesza¢. Na podstawie otrzymanych wyni-
kow wykresli¢c krzywa wzorcowg.

2.4.2. Przebieg analizy. Odwazkg 0,5 + 2,0 g probki,
umiesci¢ w zlewce pojemnosci 400 cm?, zwilzy¢ woda,
dodaé 15 cm?® kwasu solnego i 5 cm?® kwasu azoto-
wego i pozostawi¢ do zakonczenia burzliwej reakcji,
po czym ogrzewac¢ do rozpuszczenia soli, rozcienczyc
woda do okoto 50 cm?, cato§¢ przenie$¢ do kolby po-
miarowej pojemnosci 100 cm?, dopetni¢ woda do kreski
i wymieszaé. Zmierzy¢ absorpcj¢ atomowa w odniesie-
niu do roztworu $lepej proby. Réownolegle przed 1 po
pomiarze absorpcji roztworu analizowanego zmierzy¢
absorpcj¢ atomowg serii roztworOw wzorcowych.

Zawarto$¢ kobaltu odczytaé¢ z krzywej wzorcowe.

2.5. Obliczanie wynikdw. Zawarto$¢ kobaltu obliczy¢
w procentach (X) wg wzoru

(C - Cl) -V
£ 10000 - m 2)
w ktorym:
¢ — st¢zenie kobaltu w roztworze badanej probki,
ug/cm?,
c1 — st¢zenie kobaltu w roztworze Slepej proby,
pg/cm?,
V' — objetos$¢ roztworu, cm?,
m — masa odwazki probki, g.
2.6. Dopuszczalne rdéznice migdzy wynikami rowno-
leglych oznaczan — przy zawartosci kobaltu:
od 0,005 do 0,025% — 0,002%,
powyzej 0,025 do 0,05% — 0,005%,
powyzej 0,05 do 0,25% — 0,01%,
powyze] 0,25 do 0,5% — 0,03%.
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1. Instytucja opracowujaca nmorme — Instytut Metali Niezelaznych, Gliwice.
2. Istotne zmiany w stosunku do ZN-72/MPC-MN-02832. Dodano metod¢ absorpcji atomowej. Dotychczas obowiazujaca ZN-72/

MPC-MN-02832 zostaje uniewazniona z dniem 1 lipca 1987 r.

3. Autorzy projektu normy — mgr M. Swiercz i inz. B. Konczak — Zaklady Gorniczo-Hutnicze BOLESEAW w Bukownie.



