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SPEKTROFOTOMETRYCZNA METODA OZNACZANIA KOBALTU 
DUUETYL ODWUTIOKARBAMJ NIANEM SODU

Metoda oznaczania kobaltu dwuetylodwutiokarbaminianem 
sodu (Na-DDTK) bez wstępnego oddzielania przeszkadzają
cych jonów jest mało selektywną £l, 2], a opublikowane 
na ten temat prace nie mają praktycznego znaczenia [3,>1

¥g Wickbolda [5] » Eckerta [6] oraz Bode i Tusche [7] 
DDTK metali o więtcszym iloczynie rozpuszczalności są wy
pieranej fazy organicznej przez wodne roztwory kationów 
tworzących z Na-DDTK związki o mniejszym iloczynie roz
puszczalności. Kobalt, który w szeregu trwałości DDTK me 
tali, podanym przez Wickbolda dla pH = 5 zajmuje miejsce 
za Hg, Ag,'Cu i Ni wykazuje odstępstwo od tej reguły "i 
nie jest wypierany przez żaden z wymienionych jonów"me
tali i t'o zarówno w przypadku gdy pH fazy wodnej wyńo- 
si 5 l5l f6] , jak również w środowisku alkalicznym przy
ph = 11 .

Biorąc pod uwagę fakt, że DDTK wszystkich pozostałych 
pierwiastków są wypierane z fazy organicznej przez jony 
Hg2+ metoda z zastosowaniem tego odczynnika i reekstrak- 
cji przeszkadzających jonów roztworem soli rtęciowej sta 
je się specyficzną na jony Co2+.

Te„własności wykorzystano w Mniejszej pracy do spe- 
ktrofotometrycznego oznaczania kobaltu przy użyciu 
Na-DDTK.

W metodzie tej fazę organiczną po ekstrakcji Co(DDTK^ 
z roztworu amóniakalno-cytrynianowego czterochlorkiem 
węgla przemywa się wodnym roztworem HgCCH^COO^. W war
stwie organicznej pozostaje -tylko nierozłożony Co(DDTK), 
oraz równoważna stężeniu jonów obcych ilość Hg(DDTK)2*
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Ze względu na konieczność stosowania do ilościowego wy
dzielenia kobaltu, w obecności jonów obcych, dużego nad* 
miaru odczynnika strącającego, do warstwy wodnej przecho
dzą, po przemyciu roztworem soli Hg2+, większe ilości 
Hg(DDTK)2, które uniemożliwiają pomiar spektrofotometrycz 
ny zarówno przy długości fali X a 323 ntyt'» jak i przy 
X -  367 mfi* dając wartości absorpcji kilkakrotnie przewyż 
szające absorpcję oznaczanego Co(EH>TK)3.

Opracowano metodę usuwania Hg(DUFK)2 z fazy organicz
nej wykorzystując do tego celu wodny roztwór cyjanku po
tasu. Stwierdzono, że Co(DDTK)-j zarówno w CCl^ jak i CHCl-j 
nie rozkłada się podczas wytrząsania 0,5n KCN,podczas.gdy 
Hg^+ z Hg(DDTK)2 całkowicie przechodzi do fazy wodnej.

W dalszej kolejności sprawdzono dane cytowane w lite
raturze dotyczące trwałości Co(DDTK)3 wobec soli Hg^+ przy 
pH = 5 [5, 6j oraz pH = 11 [7]k Otrzymano wyniki zgodne 
jedynie z danymi uzyskanymi przez Boda i Tusche |7 | dla 
środowiska alkalicznego, natomiast przy pH = 5 zaobserwo
wano częściowy rozkład Co(DDTK)3 przy przemywaniu zarówno 
Hg(CH3COO)2 jak i HgCl2.

Ustalono optymalne warunki ekstrakcji Co2+ z roztworów 
zawierających:

a) cytrynian amonu - amoniak,
b) chlorek amonu - amoniak,
c) kwas winowy - wodorotlenek sodu.

Najlepszą powtarzalność wyników uzyskano w dwu ostatnich 
przypadkach, natomiast w środowisku cytrynianowo-amonia- 
kalnyra stwierdzono niekorzystny wpływ nadmiaru amoniaku.
Zbadano wpływ obcych jonów. Bi3+, Fe3*, Sb''*, Sn** i

?13* w ilości 1 mg oraz Cd2*. Cu2*, Mn2* i Pb2* w ilości 
4 mg nie przeszkadzają w oznaczeniu.

Metodę zastosowano do spektrofotometrycznego oznacza
nia małych ilości kobaltu w elektrolitach cynkowych.
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