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SPEKTROFOTOMETRICKE STUDIUM REAKCIE KOBALTU
S REZORCYLIDENTIOSEMIKARBAZONOM (II)

RUDOLF RUSINA

Katedra analytickej chémie Prirodovedeckej fakulty Univerzity Komenského
v Bratislave

Na kolorimetrické stanovenie kobaltu za povzitia rezorcylidéntiosemikar-
bazénu upozornili S. S. Guha, G. Sircar a Satyabadi Satpathy [1].
Uvedeni autori odporidaju kolorimetrické stanovenie kobaltu askutodiiovat
v amoniakdlnom tlmivom roztoku 2 N-NH,OH a 2 9, NH,Cl. Za tym tdelom
urobili v8eobecny prieskum reaktivnosti kondenzadénych produktov tiosemi-
karbazidu s karbonylovou skupinou pri reakcidch s kovovymi iénmi. Reakciu
kobaltu s rezorcylidéntiosemikarbazénom (dalej iba R) blizSie nevySetrili
a uvadzajt len platnost Lambert—Beerovho zdkona pre kobalt v amoniakal-
nom tlmivom roztoku od 0,005 m do 0,0001 M. Merania vykonali pri 1 = 420 my,
kde tato reakcia, ako dalej v praci uvedieme, ete nie je dost citlivd. Amonia-
kalny tlmivy roztok sa nehodi ani na kolorimetrické ani na fotometrické sta-
novenie kobaltu. Za i¢elom vySetrenia optimalnych podmienok fotometrického
stanovenia kobaltu reakcia sa $tudovala fyzikdlno-chemicky. Na vySetrenie
zlubovacich pomerov ¢&inidla s kovom sa pouZila Jobova metdda [2], foto-
metrické titracie (metéda molarnych pomerov) [3, 4] a metdda tangent [5].

Experimentalna ¢ast

Pristroje

Vsetky fotometrické merania sa urobili na univerzélnom spektrofotometri fy ,,Carl
Zeiss Jena‘‘. Hodnoty pH sa merali na nemeckom elektrénkovom pH-metri RFT sklenou
elektrédou, ktord sa okalibrovala na Britton—Robinsonove tlmivé roztoky o pH 2—12.
Tlmivé roztoky sa predtym okalibrovali na vodikovu elektrédu. Ako porovnévacia
elektréda sa pouZila nasytend kalomelové elektréda. pH sa upravilo KH-ftaldnovym
tlmivym roztokom. Kysly ftaldn draselny &istoty p. a. sa dvakrét prekrystaloval v re-
destilovanej vode.

Priprava &inidla

Pripravu ¢inidla sme opisali v predchadzajicej praci [7].

Standardné roztoky

5 107®* M roztok dusiénanu kobaltnatého sa pripravil rozpustenim 1,4553 g soli
Co(NOy), . 6 H,0 p. a. v redestilovanej vode a doplnil sa po zna¢ku na 1 liter. Faktor
roztoku sa stanovil elektroanalyticky [6] a gravimetricky (CoSO,). Faktory roztokov
kobaltu sa stanovili aj pri inych koncentrécidch.
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5.10~% M roztok rezorcylidéntiosemikarbazénu sa pripravil rozpustenim 1,0562 g
14tky v 500 ml 96 9% liehu a doplnil sa redestilovanou vodou do 1 litra. Preparét sa pred-
tym 3 krét prekryStaloval zo zriedeného liehu.

Pracovné podmienky

Vsetky roztoky na spektrofotometrické merania sa pripravili zmieSanim obidvoch
reagujucich zloZiek o poZzadovanych koncentrécidéch v 50 ml odmernych bankéach, ktoré
sa KH-ftaldnovym tlmivym roztokom o patriénom pH doplnili po znacku. Ak sa pouZil
iny tlmivy roztok, uvedieme to na prisluSnom mieste. Pri fotometrickych meraniach
sa bral do uvahy porovnavaci kompenzaény roztok ¢inidla rozpusteného v liehu, ktory
pri 2 = 390 my uz vykazuje mald extinkciu. Reakeia prakticky nezévisi od iénovej sily
roztoku, a preto sa pri fotometrickych meraniach nebrala do uvahy.

Zawislost sfarbenia komplexu Co—R od pH

Meranie sa uskutodnilo pri vinovej dizke 4 = 390 myu, kde hnedoderveny komplex
vykazuje maximum absorpcie. Hodnoty pH sa upravili KH-ftaldnovym tlmivym roz-
tokom. Na obr. 1 je zndzornend zévislost extinkcie od pH roztoku.

Z priebehu krivky (obr. 1) je zrejmé, Ze aZ po hodnotu pH = 4,2 tvorba komplexu
velmi zévisi od koncentracie vodikovych iénov, pretoZe krivka prudko sttipa. Od hodnoty
pH = 4,6—6 vzniknuty komplex uZ len maélo zavisi od pH. Na preskimanie reakcie
Co—R sa zvolilo pH 6,0, lebo ¢inidlo pri tejto hodnote pH vykazuje velmi malii extinkciu
a tvorba komplexu je uZ prakticky ukondéend. V oblasti kyslejSej nez pH 4,2 tvorba
komplexnej zludeniny velmi zévisi od ¢asu. Preto aj reakcia v kyslej oblasti prebieha
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Obr. 1. Zavislost extinkcie od pH. Koncentrdcia R = 1.10-3 m; koncentracia Co =
=2, 10~ M; ¢ = 3 mimity po priprave; Kv = 0,5 cm.
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Obr. 2. Absorpéné krivky. Koncentrdcia R = 1.10-2 m; koncentracia Co = 2. 10-¢ M
1. pH 2,2; 2. pH 3,68; 3. pH 5,0; 4. pH 6,0; £ = 24 hodin po priprave; Kv = 0,5 cm.

len postupne. Vzniké tu vSak ten isty komplex ako pri pH 6,0 (pozri absorpéné krivky
na obr. 2).

Maximé absorpénych kriviek v celej kyslej oblasti st vSetky pri vinovej ditke 2 =
= 390 my, ¢o charakterizuje vznik len jednej komplexnej zlideniny. Absorpéné krivky
nemaju spoloény izosbesticky bod, ktory by svedéil o rovnovéhe medzi dvoma komplex-
nymi zliéeninami.

VySetrovanie reakcie Jobovou metddow

Na merania sa pripravila séria roztokov zmieSanim 2,5 . 10~3 M Co(NO;), a 2,5. 10-3 &
rezorcylidéntiosemikarbazénu v pomere (1 — z) : 2z, kde & = rezorcylidéntiosemikarba-
z6n, (1 — z) — Co(NO,),, takZe objem obidvoch zloZiek bol vidy konstantny (10 ml),
doplneny do 50 ml odmernej banky ftaldénovym tlmivym roztokom o pH 6,0. Namerané
hodnoty st na obr. 3.

Z Jobovych kriviek vyplyva, Ze pri pH 6,0 vzniké len jeden komplex, a to v pomere
Co:R = 1:2. V tomto pripade, ako vidiet aj z absorpénych kriviek, vzniké len jedna
komplexnd zludenina. Preto sa méZe pre maximum poloZit rovnost

x
n =
l—x

=2
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Obr. 3. Jobove krivky ekvimoldrnych koncentricii 2,5.1073mM; Cop = 5.10"*M; A =
= 390 my; Kv = 0,5 em; B = 515 my; Kv = 1 em; pH 6,0; ¢ = 3 mintty po priprave.
Rovnaké krivka sa ziska po trojhodinovom stéti.
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Obr. 4. Fotometrické titrdcie ekvimoldrnych koncentracii 2,5 . 10~2 m; konstantna kon-
centrdcia Co = 1,5.10~*M; R pridany od koncentracie 5.10° M do 6,5.107% m;
PH 6,0; A = 390 my; Kv = 0,2 cm; B = 515 my; Kv = 1 em; ¢ = 3 mintty po priprave.
Extinkeia sa podas 3 hodin nezmenila.
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Vzniknutd komplexnd zlti¢enina je po zmieSani obidvoch zloZiek disociovand (zaoblenie
na Jobovych krivkach pri x = 0,66), avSak tato disocidcia sa postupom ¢asu zmensuje.
Extinkcia roztokov pri pH 6,0 je stdla, len v okoli zludovacieho pomeru komplexu
a ¢inidla (x = 0,66) ¢asom madlicko vzrasté.

Vydetrovanie reakcie metddou fotometrickych titrdcii (metddou moldrnych pomerov)

Na meranie sa pripravila séria roztokov, kde koncentricia kobaltu bola konsStantna
(3ml 2,5.1072 M) a koncentracia R bola premennd (od 1ml do 13ml 2,5.10-2 m).
Objem sa vidy doplnil KH-ftalanovym tlmivym roztokom o pH 6,0 do 50 ml odmernej
banky po znadku. Vysledky merania si graficky zndzornené na obr. 4.

Z fotometrickych titrdcii pri konStantnej koncentricii kobaltu a premennej koncen-
trécii R (obr. 4) vidiet, Ze sa tvori komplex v pomere 1 Co : 2 R, ktory je hned po zmie-
Sani obidvoch komponentov disociovany a ¢asom sa disocidcia zmensSuje.

Z fotometrickych titraénych kriviek vyplyva, Ze po pridani ¢inidla v pomere 1 Co : 2 R
extinkcia je konStantné a dalsi pridavok ¢inidla reakeiu neovplyviiuje.

V druhom pripade, ked bola konStantné koncentrécia R a premenné koncentracia Co,
zmieSalo sa 8 ml 2,5.10~* M R a Co sa pridal v rozmedzi 1—15ml 2,5. 10-2 M. Objem
sa vidy doplnil KH-ftaldnovym tlmivym roztokom o pH 6,0 do 50 ml odmernej banky
po znadku. Priebeh fotometrickych titraénych kriviek je znézorneny na obr. 5.

Aj v tomto pripade titrécii pri konStantnej koncentricii R je zluéovaci pomer kobaltu
a dinidla 1 : 2. Titra¢né krivky hned po vyvolani reakecie st zaoblené, o svedéi o diso-
ciéeii komplexu, ktoréd sa éasom zmensSuje. Z titra¢nych kriviek tieZ vyplyva, e nadbytok
kobaltu neprekéza tvorbe komplexnej zltéeniny.

VySetrovanie reakcie metédou tangent

Pre nejaku reakciu nd + mB = AnBm plati rovnovaZny stav:

[AnBm]

K = B

Ak je jedna z vychodiskovych analytickych koncentrécii, napriklad ldtka B, vo velkom
nadbytku vzhladom na koncentriciu latky 4, bude vznikajuci komplex AnBm velmi
mélo disociovany a jeho aktudlna koncentricia sa bude prakticky rovnat analytickej
koncentrécii latky A4:

[AnBm] = 2+

Ak si zvolifme opaéné podmienky, bude koncentrécia komplexu dané vyrazom
CB
[AnBm] = o

¢4, ¢p su vychodiskové analytické koncentrdcis. Ak sledujeme zévislost koncentrécie
komplexu AnBm od koncentrécie ¢, alebo cp za uvedenych podmienok, dostaneme
priamky, ktorych pomer smernic uddva pomer &isiel n a m:

cq B

E=8d7 E=3d7n——

& = molarny dekadicky extinkény koeficient, d = dizky kyvety.



878 Rudolf Rusina

3
0750
- A
T 1
1
0500 }
0250 }
B
i
|
|
1
1 3 5 7 9 # 13 15  mlCo
21

Obr. 5. Fotometrické titracie ekvimoldrnych koncentracii 2,5 . 10~3 M; konStantnd kon-

centracia R = 4.10~* m; Co pridany od koncentrécie 5. 10~% m do 7,5.10~* M; pH 6,0;

A4 =390my; Kv=0,2cm; B=515my; Kv=1lcm; ¢t =3 minaty po priprave.
Extinkcia sa v priebehu 3 hodin nezmenila.

Pracovné podmienky

Pripravili sa roztoky obidvoch zloZiek o ekvimolarnej koncentrécii 5. 10-% M a ekvi-
molérnej koncentrécii 1.10-2 m. Koncentricia jednej zlozky bola vidy v nadbytku
a konStantnd, kym koncentrdcia druhej zloZky mnebola v nadbytku a bola premenni.
Zo Standardnych roztokov sa obidva komponenty zmieSali v prisluSnych pomeroch
a doplnili sa KH-ftalanovym tlmivym roztokom o pH 6,0 do 50 ml odmernej banky
po znadku. KonStantné nadbytoénd koncentrécia bola v obidvoch pripadoch rovnaké
(1,5 10-%M). Premenné koncentrdcie boli takisto rovnaké a menili sa v rovnakych
koncentraénych hraniciach (2.10°m aZ 2.10~* M). Hodnoty namerané met6édou
tangent pri dvoch vlnovych dizkach su graficky znazornend na obr. 6 & 7. Plné kruzky
na priamke (B) oznaéuji premennu koncentriciu R a prézdne kriZky na priamke (4)
premennu koncentréciu Co.

Met6da tangent, ako aj predchddzajice metédy (Jobova, fotometrické titracie) doka-
zujd, Ze v kyslom roztoku vzniké len jeden komplex v zludovacom pomere 1 Co : 2 R.
Nadbytkom é&inidla alebo kobaltu sa zludovacie pomery nemenia a reakcia je pri pH 6,0
stéla.
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Reakcia kobaltu s rezorcylidéntiosemikarbazénom (II)

Platnost Lambert—Beerovho zdkona

Najvyhodnejsie podmienky pre fotometrické stanovenie kobaltu sa ukézali pri pH 6,0
v KH-ftalanovom tlmivom roztoku pri vinovej dizke 1 = 390 my.. Amoniakélny tlmivy
roztok (2 N-NH,OH, 29%-ny NH,Cl), ako odporudali S. 8. Guha a G. Sircar [1],
nehodi sa pre fotometrické stanovenie, pretoZe rezorcylidéntiosemikarbazén, ako dalej
uvedieme, mé v tomto tlmivom roztoku velmi vysoky extinkény koeficient. Dalsou
nevyhodou je, e merania v amoniakilnom tlmivom roztoku v znaénej miere zévisia
od éasu. Lambert—Beerov zékon sa preskusal pre rozne koncentracie kobaltu. Najlepsie
sa osved¢il v nasledujicom pokuse:

Pripravili sa série roztokov, v ktorych koncentricia R bola konStantné (cg = 5. 10~*
M/10 ml R o koncentréicii 2,5.1072 /50 ml) a koncentricia kobaltu bola premenné
(cco =2.10°*m aZ 3.10°° M/1—15ml Co(NO;); o koncentrécii 1.10~* m/50 ml).
Objem po zmieSani obidvoch komponentov sa KH-ftaldénovym tlmivym roztokom
o pH 6,0 doplnil do 50 ml odmernej banky po znadku. Platnost Lambert—Beerovho
zékona sa preskuSala v koncentraénom rozmedzi 2.10-®*m a% 3.10~° M Co(NO,), za
opisanych pokusnych podmienok a je presne linedrna. Vysoky molédrny dekadicky

2
extinkény koeficient pri tejto reakeii, ktory pre 4 = 390 mp je ¢ = 1,65. 10* ——»
milimél
urduje aj citlivost reakeie pre fotometrické stanovenie kobaltu. Touto metédou sa modze
stanovit 5,89 y kobaltu v 50 ml roztoku v 1 ecm kyvete. Reakcia kobaltu s rezorcylidén-
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Obr. 6. Metéda tangent. 4. 390 my; Kv =
= 0,2 cm; konstantnd koncentricia R =
= 1,56.10=® M; premennd koncentrécia
Co=2.10"% m a2 2.10* m; B. 1=
= 390 my; Kv = 0,2 cm; kons$tantné nad-
bytoénd koncentracia Co = 1,5.10-3 m;
premennd koncentrdcia R = 2. 10-% m a%
2.10* »; pH 6,0; ¢t =3 minaty po
priprave.

Obr. 7. Metéda tangent. A. 1 = 515 mp;
Kv = 1 em; kon$tantnd nadbytoénd kon-
centricia R = 1,5. 10~ M; premennd kon-
centracia Co =2.10"% M az 2.10™% m;
B. 2= 515my; Kv = 1cm; konStantné
nadbytoéné koncentracia Co = 1,5. 1073 m;
premennd koncentrécia R = 2. 10-% m a%
2.10* m; pH 6,0; ¢t =3 mindty po
priprave.
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Obr. 8. Absorpéné krivky. Kv = 0,5 cm; ¢ = 3 minuty po priprave. 4. KH = ftaldnovy
tlmivy roztok o pH 6,0; koncentracia Co = 2. 104 M; koncentricia R = 4.10"° m;
porovnévaci roztok KH-ftalanovy tlmivy roztok o pH 6,0 bez éinidla. B. 2 N-NH,OH —
2 9% NH,CI tlmivy roztok o pH 9,85; koncentrdcia Co = 2. 10~* M; koncentracia R =
= 4.1075 M; porovnavaci roztok 2 N-NH,OH — 2 % NH,Cl o pH 9,85 bez ¢inidla.
C. 2 N-NH,OH — 2 9, NH,CI tlmivy roztok o pH 9,85; samotné é&inidlo o koncentrécii
R = 2.10* M, porovnévaciroztok 2 N-NH,OH — 2 9, NH,Clo pH 9,85; D. 2 N~-NH,OH —
2 9% NH,Cl tlmivy roztok o pH 9,85; koncentricia R = 2.10~* M; koncentricia
Co = 4. 1075 m; porovnévaci roztok 2 N-NH,OH — 2 9, NH,Cl bez ¢inidla a bez kobaltu.

tiosemikarbazénom sa prestudovala aj.v amoniakélnom prostredi predovSetkym na zis-
tenie zludovacich pomerov reagujtcich komponentov. AvSak fotometrické merania
vzhladom na vysoky extinkény koeficient éinidla neboli velmi uspe$né. Na obr. 8 st
znazornené absorpéné krivky v amoniakélnom tlmivom roztoku o pH 9,85 (2 N-NH ,OH —
29%-ny NH,Cl) za réznych pracovnych podmienok (krivky B, C, D) a takisto pre porov-
nanie absorpéné krivka vo ftaldnovom tlmivom roztoku o pH 6,0. Absorpéné krivky
A a B na obr. 8 poukazuju na vznik aj inych komplexov ako v kyslej oblasti pri pH 6,0
(1Co:2R), pretoZe absorpéné maxims sa postvaju ku kratdim vinovym dizkam.
Z absorpénych kriviek vyplynie i nevhodnost fotometrického Studia reakcie v amoniakél-
nom prostredi (krivka C, D na obr. 8).

Reakeia v amoniakélnom tlmivom roztoku sa preto Studovala polarograficky, &o
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uvedieme v éasti ITI. Pre rozliSenie vznikajiceho komplexu pri pH 6,0 (KH-ftalanovy
tlmivy roztok) urobila sa elektroforéza. Predpokladalo sa, e méZe vzniknut anodicky
alebo neutrilny cheldt. PouZil sa pristroj pre dvojsmernu elektroforézu podla Wagen-
hoffera, ktory vyrobil Druplast, Kuklov. Elektroforéza prebiehala v KH-ftal4novom
tlmivom roztoku o pH 6,0. Potencidlovy spad bol 15 V/1 cm po dobu 150 mintt. Zmes
roztokov pre komplex 1Co + 2R sa na chromatograficky papier nanéSala postupne,
pretoZe roztok nie je vyrazne sfarbeny. Elektroforegram zndzoriiujeme na obr. 9. Elektro-
foréza potvrdila, Ze v kyslom prostredi vznikaji dve komplexné zltéeniny, a to neutrélny

chelét a anodicky chelat.

pe

Obr. 9. Elektroforegram. Potencidlovy spad
15 V/1 em; ¢t = 21/2 hodiny; KH-ftaldnovy
tlmivy roztok. -

Diskusia

VySetrenim reakecie kobaltu s rezorcylidéntiosemi-
karbazénom sa Jobovou metdédou, fotometrickymi
titraciami a metédou tangent dokazalo, Ze v kyslej
oblasti (pH 6,0) vznikd komplex v pomere 1 Co : 2 R.
Pri uvedenom zluéovacom pomere sa tvoria dve
komplexné zlideniny — nevtralny chelat a anodicky
chelat. Pri tvorbe neutrilneho chelatu sa ¢inidlo cho-
v4 ako dvojdonorovy reagent s jednou aci-skupinou
a s jednou cyklo-skupinou (terciarny dusik). Kobalt
reaguje s ¢inidlom podla schémy I a I1:

H H H NH
\N)I\,Q-NHZ d /\|,/\N/ peam
H S g )\0/-' H}

Ho~~

n

rezorcylidéntiosemikarbazén

Struktirne by sme si tento komplex mohli znizornit vzorcom oktaedrického
neutralneho cheldtu, kde sa vychddza z koordinadnej hexavalencie kobaltu

(schéma I11):
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neutrélny chelét

Druhou mozZnou formuladciou komplexnej soli kobaltu v kyslom prostredf
je vznik oktaedrického anodického chelatu, t. j. tvorba bis-(rezorcylidéntio-
semikarbazénu) kobaltnatej kyseliny (schéma IV):

,,
QLS
14'0/ ;Co =D. o . ANODICK Y
s D/ CHELAT
HN=C
)N/N\CH

anodicky chelat

=]

Podla uskutoénenej elektroforézy (obr. 9) vznikaji pri pH 6,0 dve komplexné
zldéeniny, a to neutralny chelat podla schémy III a anodicky cheldt podla
schémy IV Obidva chelaty viazu na 1 Co 2 molekuly é¢inidla. To znamena,
Ze pri pH 6,0 éinidlo je pritomné v ketoforme i v enolforme a vytvara s kobal-
tom oktaedricky anodicky chelat (IV) a oktaedricky neutralny chelat (I11).
Preferentne sa vytvara anodicky chelat, pretoze komplexnd zlidenina pohy-
bujica sa k andde je intenzivnejsie sfarbend nez komplexna zlidenina, ktora
sa nepohybuje. Obidve komplexné zliéeniny si hnedodervene sfarbené a ich
absorpéné maximé leZia pri rovnakej vinovej dlzke.

Suahrn

Spektrofotometrickymi metédami (Jobova, molarnych pomerov, tangent)
sa preskimala reakcia kobaltu s rezorcylidéntiosemikarbazénom v kyslom
prostredi. Dokézalo sa, Ze v kyslom prostredi (pH 6,0) kobalt reaguje s éinidlom
v pomere 1 2. Pri uvedenom zlufovacom pomere overil sa elektroforézou
vznik dvoch komplexnych zldéenin — oktaedrického neutralneho chelatu
a oktaedrického anodického chelatu. Vzhladom na velku citlivost reakcie
kobaltu s ¢inidlom overila sa platnost Lambert—Beerovho zdkona a stanovili
sa optimalne podmienky pre fotometrické stanovenie kobaltu. PouZitym
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pokusnym zariadenim v KH-ftaldnovom tlmivom roztoku o pH 6,0 a pri
A = 390 mp. moZno kobalt fotometricky stanovit eSte v mnozstve 2,94y
v 50 ml roztoku.

CIIEKTPO®OTOMETPUYECHOE U3VUEHUNE PEAKRIIUN KOBAJIbTA
C PE3OPIUJINOIEHTUOCEMUKAPEA3OHOM (II)

PYIOOJI® PYCHHA

Kadenpa apanutmyeckoit xumunm EcTecTBeHHOrO harysinTera
Yansepcutera nM. Homerckoro B Bpatuciase

BriBogot

CoexTpodoTomerpuueckuma MeTogaMu (H{o6a, MONsPHLIX COOTHOINEHMH, TaHTeRT) OnuIa
Zm3ydJeHA peaKlms KobaJbTa ¢ pesopluimaeRTHoceMHKapbasoHoM B Kmcjaoil cpege. Ompe-
HeJEIoch, 9To B Kucyoi cpexe (pH 6,0) koGanbT pearmpyer ¢ peareEToM B COOTHOIIeHAH 1 :2.
Ilpn DpHBeIeHHOM COOTHOIEHNMH 3JIEKTPO(ope3oM OBINIO MOATBEPKACHO BOSHAKHOBEHNE IBYX
KOMINIEKCHEIX COCJMHEeHUI, OKTaegpMuecKoll HEHTpaJIbHOH H OKTaeIpUUeCKOH aHOJHOU
BHYTPHKOMILIEKCHRIX cojleif. CMOTps Ha GONIBIIYI0 9yBCTBHTeNBHOCTH DEAKIEA KOOAIbTa
¢ peaKTHBOM IOATBEpAMJIACH NPAMEHEMOCTH 3aKoHA JlambepT—Bapa m ompepeamIACh ONITH -
MaJIbHEE YCJIOBHA A (GOTOMETpHUeCKOro ompefeieHAsa kKobanpra. B mamHO# ycTaHOBKe
B HH-¢praneBom 6ydeproM pactBope mpm pH 6,0 m mpm i = 390 Mg Bo3MOKHO (oTO-
MeTpHYeCKN Ko0aibT OOpefelnTs eme B KoamiecTBe 2,94 y B 50 Mir pacTBopa.
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Zusammenfassung

Durch spektrophotometrische Methoden (J. Job, molare Verhiltnisse, Tangent)
wurde die Reaktion des Kobalts mit Resorcylidenthiosemicarbazon in saurem Milieu
untersucht. Es wurde nachgewiesen, dass Kobalt im sauren Milieu (pH 6,0) mit dem
Reagens im Verhéltnis 1: 2 reagiert. Bei dem angefiihrten Reaktionsverhéltnis wurde
durch Elektrophorese die Bildung zweier Komplexverbindungen bestitigt — eines
oktaedrischen neutralen Chelats und eines oktaedrischen anodischen Chelats. Im Hinblick
auf die grosse Empfindlichkeit der Reaktion des Kobalts mit dem Reagens wurde die
Giiltigkeit des Lambert—Beerschen Gesetzes bestétigt und die optimalen Bedingungen
fiir die photometrische Bestimmung des Kobalts ermittelt. Durch Verwendung einer
Versuchsvorrichtung in einer KH-Phtalat-Pufferlésung bei pH = 6,0 und bei 4 = 390 mp.
ist es moglich. Kobalt photometrisch noch in einer Menge von 2,94 ¥ in 50 ml Lésung
zu bestimmen.
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