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N O R M A BRANŻOWA BN-86 
Analiza chemiczna rud 0818-01/14 HUTNICTWO 

I odpadów cynkowo-ołowiowych 
METALI 

NIEŻELAZNYCH Oznaczanie zawartości 
kobaltu Grupa katalogowa 0139 

1. METODA SPEKTROFOTOMETRYCZNA 

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

1.2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas solny (1,18) i roztwory o c 2 mol/ dm 3 

5 + 95. 
b) Kwas azotowy (1 ,4). 
c) Kwas siarkowy (1,83), roztwór I + I. 
d) Wodorotlenek sodowy, roztwór o c = 2 mol/dm 3

. 

e) Cytrynian sodowy, roztwór 40%(m/V). 
f) 2-nitrozo-l-naftol, roztwór I %(m/V) w kwasie 

octowym lodowatym , świeżo przygo towany. 
g) Chloroform. 
h) Siarczan sodowy bezwodny. 
i) Wzorcowe roztwory kobaltu 

Roztwór A. 0,100 g kobaltu o zawartości minimum 
99,99% Co w postaci drutu lub blachy rozpusclc 
w zlewce pojemności 100 -;- 150 cm 3 w 10 cm 3 kwasu 
azotowego, odparować do wilgotnej pozostałości, do­
dać 10 cm 3 kwasu so lnego, ponownie odparować do 
małej objętości, po czym dodać 20 cm 3 kwasu solnego , 
rozcieńczyć wodą, całość przenieść do kolby pomiaro­
wej pojemności 1000 cm 3, uzupełnić wodą ' do kreski 
wymieszać. 

l cm 3 roztworu A zawiera O, l mg kobaltu. 
Roztwór B. Do kolby pomiarowej pojemnoscl 

250 cm 3 odmierzyć biuretą 25 cm 3 roztworu A, dopeł­
nić wodą do kreski i wymieszać. 

I cm 3 roztworu B zawiera 0,01 mg kobaltu. 
1.3. Aparatura. Spektrofotometr lub fotokolorymetr 

z kompletnym wyposażeniem do pracy w widzialnym 
zakresie widma. 

1.4. Wykonanie oznaczania 
1.4.1. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do siedmiu 

zlewek pojemności 150 cm 3 odmierzyć O; 0,5; 1,0; 2,0; 
4,0; 6,0 i 8,0 cm 3 wzorcowego roztworu B, dodać 
po 10 cm 3 roztworu cytrynianu sodowego, uzupełnić 
wodą do objętości około 40 cm 3, ustalić wartość pH 
na 3 -;- 4 i dalej postępować jak opisano wg 1.4.2. 

Zmierzyć absorpcję se rii roztworów wzorcowych w od­
niesieniu do roztworu bez dodatku kobaltu. Na pod­
stawie otrzymanych wartości wykreś lić krzywą wzor­
cową· 

1.4.2. Przebieg analizy. Odważkę próbki o masie wg 
tablicy umieścić w zlewce pojemn ośc i 400 cm 3

, zwilżyć 
wodą i odpowiednio do masy odważki rozpuścić 

w 15 -;- 60 cm 3 kwa su solnego oraz 5 -;- 20 cm 3 roztworu 
kwasu siarkowego i odparować do pojawienia s ię bia­
łych par bezwodnika kwasu siarkowego . Po ochłodze­
niu ścianki zlewki s płukać około 30 cm 3 wody, dodać 
10 cm 3 kwasu solnego , zagotować w celu rozpuszcze­
nia so li , a następni e odsączyć siarczan ołowiawy i krze­
mionkę . Osad na sączku przemyć 3 -;- 5 ra zy gorącym 
roztworem kwasu solnego (5+95). W za leżnośc i od za­
wartości procentowej kobaltu w próbce przesącz zebrać 
w zlewce pojemności 150 cm 3 lub w kolbie pomiaro­
wej pojemności 100 cm 3, której zawartość należy uzu­
pełnić wodą do kreski i wymieszać. Do wykonania 
oznaczania pobrać wg tablicy odpowiednią objętość 

roztwo ru , zawi e rającego od 0,005 -;- 0,08 mg kobaltu. 

Objęt ość roz-

Zawartość kobaltu Odważka tworu pobrana 

% g do a na li zy 
COl ) 

od 0,0002' do 0.0015 5 calość 

powyżej 0.0015 do 0.004 2 ca l ość 

powyżej 0,004 do 0.01 I 20 
powyżej 0,01 do 0. 15 I 5 

Roztwór lub jego część prze nieść do zlewki pojem­
ności 150 cm 3, uzupełnić wodą do 40 cm 3

, dodać 10 cm 3 

roztworu cytrynianu sodowego, ustalić pH na 3 -;- 4 
(wobec wskaźnikowego papierka uniwersalnego) za po­
mocą roztworu kwasu solnego o c = 2 mol/ dm 3 i roz­
tworu wodorotlenku sodowego o c = 2 mol/ dm 3

, dodać 
2 cm 3 roztworu 2-nitrozo-l-naftolu, przykryć sz kieł­

kiem zegarkowym i ogrzewać przez 2 min na ciepłej 

płycie. Roztwór ochłodzić, przenieść do rozdzielacza 
pojemności 100 cm 3

, opłukać zlewkę kilkoma cm 3 wo­
dy, dodać 10 cm 3 chloroformu i ekstrahować wytrzą­
sając przez I min. Warstwę organiczną przenieść do 
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drugiego rozdzielacza pojemności 100 cm 3
, a ekstrakcję 

fazy wodnej powtórzyć z 10 cm 3 chloroformu. Połączo­
ne ekstrakty chloroformowe przemyć, wytrząsając 

z 20 cm 3 roztworu kwasu solnego o c = 2 mol/dm 3 

przez 1 min. Warstwę wodną (górną) odrzucić, a chlo­
roformowy ekstrakt wytrząsać jeszcze dwukrotnie przez 
l min z 25 cm J roztworu wodorotlenku sodowego, 
w celu wymycia nadmiaru odczynnika. Warstwę orga­
niczną przenieść do suchej kolby pomiarowej pojem­
ności 25 cm}, uzupełnić chloroformem do kreski i wy­
mieszać. Jeżeli ekstrakt chloroformowy jest mętny na­
leży do kolby pomiarowej przed jej dopełnieniem do­
dać kilka kryształków bezwodnego siarczanu sodowego. 

Zmierzyć absorpcję przy długości fali 530 nm w od­
niesieniu do roztworu ślepej próby. 
Zawartość kobaltu odczytać z krzywej wzorcowej. 
1.5. Obliczanie wyników. Zawartość kobaltu obliczyć 

w procentach (X) wg wzoru 

x- . 100 ( I) 
m 

w którym: 
mI zawartość kobaltu odczytana z krzywej wzor­

coweJ, g, 
m - masa próbki odpowiadająca pobranej części 

roztworu , g. 
1.6. Dopuszczalne różnice między wynikami równo­

ległych oznaczań - przy zawartości kobaltu: 
od 0,0002 do 0,0005% 0,0001 % , 

powyżej 0,0005 do 0,0020% 0,0002% , 
powyżej 0,002 do 0,005% 0,0005% , 
powyżej 0,005 GO 0,020% 0,002%, 
powyżej 0,020 do 0,05% 0,005%, 
powyżej 0,05 do 0,15% 0,01 % . 

2. METODA ABSORPCJI ATOMOWEJ 

2.1. Zasada oznaczania. Rozpuszczenie próbki 
w kwasach i pomiar absorpcji atomowej ze słabo kwaś­
nego roztworu przy długości fali rezonansowej 
240,7 nm w płomieniu acetylen.-powietrze. 

2.2. Odczynniki i roztwory 
a ) Kwas solny (1 , 18) i roztwór 1+5. 
b) Kwas azotowy (1,4). 
c) Wzorcowy roztwór kobaltu: 0,200 g kobaltu o za­

wartości minimum 99 ,99% Co w postaci blachy lub 
drutu rozpuścić w zlewce w 10 cm J kwasu azotowego 

i odparować do wilgotnej pozostałości, następnie do­
dać 20 cm 3 kwasu solnego, rozcieńczyć wodą, całość 
przenieść do kolby pomiarowej pojemności 1000 cm 3

, 

dopełnić wodą do kreski i wymieszać. 
1 cm 3 roztworu zawiera 0,2 mg kobaltu . 

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

2.4. Wykonanie oznaczania 

2.4.1. Przygotowanie krzywej wzorcowej. Do dziewię­
ciu kolb pomiarowych pojemności 100 cm J dodać ko­
lejno: O; 0,5; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0; 7,5 i 10,0 cm 3 wzor­
cowego roztworu kobaltu . Do każdej kolby dodać po 
20 cm J roztworu kwasu solnego, dopełnić wodą do 
kreski i wymieszać. Na podstawie otrzymanych wyni­
ków wykreślić krzywą wzorcową. 

2.4.2. Przebieg analizy. Odważkę 0,5 -O- 2,0 g próbki, 
umieścić w zlewce pojemności 400 cm 3, zwilżyć wodą, 
dodać 15 cm J kwasu solnego i 5 cm} kwasu azoto­
wego i pozostawić do zakończenia burzliwej reakcji, 
po czym ogrzewać do rozpuszczenia soli, rozcieńczyć 
wodą do około 50 cm3., całość przenieść do kolby po­
miarowej pojemności 100 cm J

, dopełnić wodą do kreski 
i wymieszać. Zmierzyć absorpcję atomową w odnieSie­
niu do roztworu ślepej próby. Równolegle przed i po 
pomiarze absorpcji roztworu analizowanego zmierzyć 
absorpcję atomową serii roztworów wzorcowych. 

Zawartość kobaltu odczytać z krzywej wzorcowej. 

2.5. Obliczanie wyników. Zawartość kobaltu obliczyć 
w procentach (X) wg wzoru 

x 

w którym: 

(c - CI) . V 

10000 . m 
(2) 

c - stężenie kobaltu w roztworze badanej próbki, 
/lg/cm 3

, 

CI - stężenie kobaltu w roztworze ślepej próby, 
/lg/cm3

, 

V - objętość roztworu, cm 3
, 

m - masa odważki próbki, g. 

2.6. Dopuszczalne różnice między wynikami równo­
ległych oznaczań - przy zawartości kobaltu: 

od 0,005 do 0,025% 0,002%, 
powyżej 0,025 do 0,05% 0,005% , 
powyżej 0,05 do 0,25% 0,01 %, 
powyżej 0,25 do 0,5% 0,03%. 
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