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INTRODUCCION

El presénte trabajo es parte de mna serie de monografias,
con las que se pretende llegar a contar con un instrumento -
que permita tener fAcil acceso a 1la informacidén que se encuen
tra dispersa en la literatura quifmica, acerca de la Quimica -
Anal{tica de cada umo de los elementos de la tabla peribdica.

En la primera parte de ésta tésis, se provorcionan datos -
que se consideran de interés acerca del cobalto. La segunda -
parte esté integrada por indices cruzados, Material examina-
do-Método analftico; en los que se ubican extractos de la re-
vista Analytical Abstracts, de los afios: 1972, 1973, 1974, -
1975 y 1976.

En la tercera parte, se transcriben los extractos que se -

consideraron de mayor interés.



HISTORIA

La palabra "cobalto", proviene de "kobold": cue en lengua
germénica significa : duende o esoviritu maligno. Este nom -
bre fué aplicado por los mineros centroeuropeos del siglo XV,
a las menas que al ser fundidas, no daban metal alguno y emi-
t{an olor a ajo y azufre, lo cual atribuian a la presencia de
espfritus malignos.

Ya desde la antiguedad se utilizaban minerales de cobalto
para impartir coloracién azul al vidrio. Ha sido bien compro-
bada la presencia de cobalto en algumos vidrios de Babilonia,
y uno de los vidrios hallados en la tumba de Tutankamen, con-
tiene cobalto,.

En el afio de 1735, el'qu-imico sueco Brandt, consiguid pre-
parar a partir de los minerales llamados "kobold", al "rey -
cobalto"” o cobalto met&lico. En 1780, Bergman investigd sus -

propiedades.



El cobalto es el elemento nfmero 27 de la tabla periddica.
Se encuentra en ella en el perfodo nfmero 4, formando parte -
de una de las tres triadas, junto con el fierro y el niguel.
Es un metal ten&z y maleable, que presenta propledades --
ferromagnéticas, aunque en menor grado que el fierro y el ni-

quel,
Su configuracién electrénica es:
152 282 2p° 382 3 462 397
E1l cobalto presenta dos aldtropos; wmo, con red hexago-

nal, estable a temperatura ambiente, con distancia Co-Co de
250 R: e1 otro, con red cfbica centrada en lae caras, la --

primera forma se transforma en 1a segunda, a na temperatu-

ra de 450 C, aunque es posible la existencia de ambas a --
temperatura ambiente,

Sus potenciales de electrodo som les siguientes:

C0% 0,277 C32_+1.85»C83~ <+1.8—sCo% (Co0,)



A continuacién se mencionan algunas de sus constantes.

Peso atbmico 59.94

Punto de fusién 1495° €

Punto de ebullicién 2900° C

Densidad 8.85 g/m1

Dureza 5.5 -
Electronegatividad 1.8 (escala de Pauling)
Calor especifico 0.,0928 cal/g

Radio atémico metélico 1,253 &

Radio ifnico Co II, 0,82 &; CoIII, 0.65 1
Potenciales de

ionizacién 1°=7.é6 ev. 29:17.3 ev.
Dilatacién Iineal

(coef por 106) 12,36 (40°%)

Resistividad eléctrica 5.68 pa/em (0°C)



MINERALES

Existen cerca de unos 17 minerales que contienen cobalto,
siendo desde el punto de vista comercial, los mas importan--
tes: los arseniuros, los éxidos y loe sulfuros. En los arse-
niuros, es frecuente encontrar al cobalto asociado con niquel,

oro y plata: en tanto que en los sulfuros, lo esté con cobre.

Argeniuros:

Esmaltita.- (Co, Ni, Fe) As,
Cobaltita.- /Co, Fe) As S
Escuterudita.- Co As3
Eritrita.- (Coy, AsO4)-8H,0

Sulfuross
Carrolita.- CuS‘CoS3
Lineita.- (Co, Wi, Fe)3 Sa

Oxidos:
Asbolita.- Mezcla de 6xidos de cobalto y de manganeso,
Heterogenita.- Oxido de cobaltc hidratado que algunas

veces contiene cobre, niquel y fierro,



OBTENCICN

Ningim mineral se explota exclusivarente para la obten --
cién de cobalto, sinovque mas bien se obtiene como un sub --
producto de la extraccién de otros metales, especialmente de
las menas de niquel y cobre,

Los minerales que contienen nigmel y cobalto, se trabajan
del modo usual para el nfiquel y después se separan niquel ¥y
cobalto entre si.

La obtencién usualmente se inicia con una tostacién en --
hornos rotatorios, seguida de fusién em um horno de reverbe-
ro. A continuacién tratamiento en un convertidor Bessemer -
con aire y cuarzo, pare escorificar al fierro. Al producto -
obtenido se le denomina mata Bessemer: &sta se funde con sul-
fato de sodio y carbén para separar el cobre en forma de sul-
furo, combinado con sulfuros alecalinos. Se forman dos capas-
en la parte superior queda el cobre ¥ en la inferior niquel -
y cobalto en forma de sulfuros; éstos filtimos son tostados -
parcialmente para remover azufre y fundidos vara luego 11evar_
los a tostacidén a alta temveratura, con la ayuda de pequefias-
cantidades de NaNO3 para asegurar la oxidacién completa. Se -
agrega tanbién sal comim, para convertir cualquler traza de

cobre en su clorurc.



los 6xidos de niquel y cobalto obtenidos, se lavan y son -
reducidos para obtener tma mezcla de ambos metales que se Dro-

cede a separar, generalmente por el proceso Mond.

(CO’ Ni, F?)B S‘} Co0 s Fe203

Cus + CoS, Cu,0 , WO , SO,

Fezs3 4+ 0p ——» Fes » S0,

Cu20 + FeS + 5102 ——-y.Cuzs +* FeSiO3

Cu20 + CuQS —— Cu &+ SO,

Mata Bessemer + Na?-SO§ + C — Na,S + CuS + CoS + NiS

CoS #NiS + Oy 4CuS +0, —2or0 Co0 « Fi0 +CuCl

Co0 + NiO + C ———> Co + €Ki



Proceso Mond.- Consiste en calentar a 50-60°C y en presencia de
una corriente de monéxido de carbono, una mezela de cobalto y -
niquel finamente devidida,) Bajo &stas condiciones}el niquel for_
ma el compuesto tetracarbonile de nfquel, cuyo ounto de ebulli-
cién es de 43°C, por lo que destila, dejando al cobalto en el
reactor. E1 tetracarbonilo de niquel se pasa a una torre de -

descomposicién, en 1a que se tiene uma temperatura de 1800 C 3}
en ésta se desprende mondxido de carbono y se deposita niquel
en forma de grénulos peguefios

Co s Ni~CO o n(cO)J +Co

\En minerales en que el cobalto se encuentra asociado prin-
cipalmente con cobre, se aplieca el tratamiento usual para re -
finacién de cobre. Se obtiene una aleacién que se muele y se =
trata en un d gestor rotatorio con &cido sulféirico caliente ,
al 20%, de tal manera que se obtiene una solucién de sulfato -
ferroso y sulfato cobaltoso, con cobre met&lico finamente di-
vidido en suspensién. La solucién se neutraliza parcialmente y
se trata con hipoclorito o clorato de potasio pars oxidar al
fierro. Se obtiene un precipitado que contiene hidréxido férri

co. Con ésto se logra la remocién de la mavor varte del fierro.



11

A la solucibn clara que se obtiene y en 1a que se encuentra el
cobalto en forma de sulfato, se le ealienta a 60°C y se le a-
grega carbonato de sodio, hasta que la casi totalidad del co -
balto ha precipitado como carbonato bésico, que es separado --
por filtracién. E1 precipitado se seca y se calcina. La calci-
nacién se hace a 880°C y en atmbsfera reductora, si se degea -
obtener el éxido gris (Co0),y a 720°C y en atmbsfera oxidante,
el se requiere el 6xido negro. La diferencia principal entre -
el comportemiento de &mbos éxidos, es su solubilidad em &cido
acético; para el éxido gris es de cerca de 7% y para el 4xido
negro es de 96% o més. '

El sulfato de sodio presente, es eliminado por molienda -
hfmeda.

51 se requiere cobalto metflico em forma de rodajas, el é-
xido es granulado por wm Proceso esvecial y calentado con car-
bén en .m horno de reververo, a cerca de 1050° C. Si se re --
quiere el metal en forma de Do’vo, entonces se calienta el -

6xido gris en um horno eléetrico Yy con corriente de hidrdgeno.

FeaCu + Co !1_330‘ 20%, caliente I-"eSO4 + CoSO4 4 Cu®

neutralizacidén
FeSO4 + CoS0, X1, —> Fe(OH)3‘ + CoSOy



CoSO, + Na,COg — 5 cos(m)g(co3)2

Cog(QH)g(CO3), —c8lor .| o0 O, + H,0

CoO + C ——»Co + 002

Cod + B,

Co + Hzo

El cobalto también puede separarse por la electrdlisis de -
una solucién de sulfato de cobalto, que contenga sulfato de a-
monio y amoniaco.

En la preparacifn de compuestos de cobalto muy puros, el co
balto se precipits como cobaltamina: Eo(ms)yl Je1, . Trazas
de niquel pueden ser eliminadas, precipitando al niquel con -
dimetilglioxima,
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- USOS -

El cobalto al estado metflico tiene gran nimero de aplica-
ciones en muy diversos campos de la ciencia y la tecnologia.

Se le usa para recubrimientos electroliticos de otros me -
tales (cobaltaje); que tiene mayor resistencia quimica que el
niquelado, '

Tiene la capacidad de absorber grém cantidad de neutrones -
para formar isbtopos radiactivos, los cuiles se emplean en --
tecnologis nuclear y en medicina: en &ste Giltimo caso para la
irradiacién de tejidos enfermos.

E]l cobalto entra en la composicién de los aceros llamados
de corte répido; un porcentaje de alrededor de 10%.

Una aleacidén muy usada, que contieme cobalto es la esteli -
- ta, cuya composicién es aproximédsmente de 60% de Co, 30% de -
Cr, 1.8%2 de W y 1.8 % de C, Esta aleacién se usa para la fa -
bricacién de vAlvulas para motures de explosibén, &labes de -
turboreactores y turbinas y para la vroteceién de piezas con-
tra el calor por metalizacién: aungre va siendo desplazada por
aleaciones de carburo de tungsteno.

En gquimica el cobalto encuentra msc como catalizador en --

reacciones de hidrogenacién, principalmente.
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Las sales de cobalto tienen mucha aplicaciédn como pigmen-
tcs. peej.:

CoCr0, -pigmento verde: KjCo(loz)é -pigmento ama-
rillo: Co(AsO4)3 - pigmento rojo: CoCC3- pigmento rojo,

Por los cambios de color tan aprecizbie queitienen algunas
sales de cobalto, de acuerdo a su gredo de hidratacién, encuen_
tra gran aplicacién como indicador en higrémetros.

Algunas sales de cobalto tienen tasbién aplicecién como a-
ditivos para alimentos; thl es el caso del acetato de cobalto,

' que se usa para estabilizar la espuma de la cerveza,
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COMPUESTOS DE COBALTO

En el cobalto persiste la tendencia a 1a disminucién de la es-
tabilidad de los estados de oxidacién efevados, que se obser-
va a lo largo de la primera serie de los elementos de tramsi -
cidén. Asi se ha observado la ausencia completa de estados de -
oxidacién superiores a 43 en condiciones quimlicamente signi-
ficativas.

En el estado de oxidacidn 2 *-,, el ecbalto forma gran --
cantidad de sales simples que tienen la caracteristica de que
solamente en soluciones muy diluidas se"descomponen totalmen-
te en iones tipicos; en disoluciones concentradas hay forma-
cién de complejos, lo que ya se aprecia exteriormente por el
color de las Gisoluciones. Las disolucicnes bastante diluidas-- -

1

de sales de Co II, tienen color rosa muy débil. En las diso
luciones concentradas, aumenta la intensidad del color, mas -
fuertemente de lo que corresponde al aumento de los iones y -
el tono del color se desplaza hacia el rojo puroura, para - -
cembiar por ulterior sustraccidén de agua, lentamente hacia el
azil prpura. En el estado de oxidaciém 34, el cobalto forma
sales gsencillas menos estasbles, aunque los .complejos que pue-
de formar en gran nfmero, tienen apreciable estabilidad. Sus

colores son verde, verde azulado y pardo: muchos del mismo -
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tipo son de colores diversos. lLas aminas son amarillas, ama-
rillo parduzcas, anaranjado rosadas, rojié, verdes, parde -
rojizas, violeta rojizas, rojo purpfireas y pardas,

También -existen algunes importantes complejos de Co I -
Este estado de oxidacién del cobalto es uno de los que mejor
;e conocen entre los elementos de la primera serie de transi-

c1én, excepcién hecha del cobre.
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- - COMPUESTOS SIMPLES DE COBALTO II

CLORURO BE COBALTO II.- CoC;I.z

Cristales de color azfil phlido. Pf: 73§° C. Soluble en agua,
alcoholes, acetoma, e‘ter, glicerina y piridina, Soluciones -
rosadas gue virsn a azul por calentamiento, por adicién de -
wn cloruro soluble o de &cido clorhidrico. Forma mono, di y -
hexahidratos. E1 hexahidrato se presenta en forma de agujlas -
monoclinicas de vf 86° C, E1 di y el monohidratos, son de co-
lor violeta. El cloruro anhidre se prepara por combinacién -

de sus elementos,

OXIDO DE COBALTO II.Co0

Polvo & cristales clibicos o hexagonales. Color que varia del
verde olivo al rojo, dependiendo del tamafio de la perticule .
Pf 1935 ° C. Précticemente insoluble en agua, soluble en &ci-
dos y &lcalis. Phoilmente absorbe oxigeno, aim a temperatura
ambiente. Se reduce con carbén o con monéxido de carbono. --
Reacciona ,':a elevadas temperaturas con sflice, alimina u éxido
de cinc pa'ra formar pigmentos. Se obtiene por calentamiento -
del metal en el aire o por descomposicidn térmica del cardo-

nato correspondiente,
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HIDROXIDO DE COBALTO II.Co(CH),

Polvo & cristales rémbicos finos, de color azul-verdoso: cuan-
do se ce afiadiendo un hidréxide alcalino en solucién a -
uma som de wna sal de Co II; y de color rojo claro, cuan-
do se produce afiadiendo una solucién de wne sal de Co I¥ a wn
hidréxido alcalino en soluciém. Fécilmente oxidable por el -
aire § agentes oxidentes débiles, a Co(OB)3. Al ser calentado
en vacio y a 168° €, pierde agua y 6 CoO, EScasemente soluble
en agua. Imsoluble en &lcalis dilufdos. Soluble e¢n fcidos y -

en amonfaco acuoso eoncemtrado,

SULFATO DE-COBALTO II. CoSO,

a) Heptahidrato.-Cristales monoclinicos de color rosade & ro-
jo. Pf 96,80 C, Delicuescentes. Se obﬁene disolviendo cobal-
to en &cido sulffirico y eristalizando.

b) Hexahidrato.-Constituye el mineral bieberita, Cristales -
ortorrombicos de color rojo. Estable a 708°C, Soluble con -
lentitud en agua hirviente.

¢) Monohidrato.-Cristales monoclinicos de color rosa, lenta -
mente soluble en agua hirviente,
|
Se conace también el SULFATO BASICO DE COBALTO:
CoSO4- 3(:0(01!)2 -



19

SULFATO DE POTASIO Y COBALTO .- K.ZSO"Co&)"GHZO

Cristales rojos monoclinicos prisméticos, Pierde agua al ser
calentado por encime de los 75°C, formando el dihidrato, de
éolor café rojizo, que es estable a 120-150°C. A 200°C se 3
forma el éanpueata anhidro, que es wm sblido de color vio -
leta, totalments insoluble en agus.

NITRATO DE COBALTO IT.& Co(¥03),,

Polvo de color rojo clare, Se descompone a 100-105°C. Solu -
ble en agua. Se forma el hexshidrato, gue son cristales -mo-
noclinicos rojos, deliguescentes, que funden a 55°c, Para =-
pasar a wn 1li{quido rojo que se torma de color verde y se des-
compone al éxides; por encima de 74°C. Muy soluble en agua, -
alcohol y en la mayoria de los solventes orgimicos.

OXAIATO DE COBALTO II.- Coc204

Absorbe humedad del aire para formar hidratos: el mas comm -
es el dihidrato; polveo cristalizmo & agnjas de color rosa - -
claro. Casi insoluble en agua y en &cido oxélico acuoso. Ili-
bremente soluble en amonfaco acuoso. Se descompone al ser -

calentado en presencia de KOH acuoso o solucién de Na2003°
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BRCMURO DE COBALTO II.- CoBr2
Sé1ido verde brillante u hojuelas cristalinas verdes. Pf 6%8°
Higroscépico, forma el hexahidrato al exponerse al aire, so-
Juble agua, metanol, etanol, eter-acetona y acetato de -
metilo,

Hexahidrato.- Cristales prisméticos deliquescentes de color
rojo plrpura. Punto de fusién 47-48° C. A 100° C, pierde --
cuatro moléculas de agua y a 130°C, pasa a la forma anhidra.
Disuelto en agua produce coloraciénm azul o roja, dependien -

do de la temperatura y la concentraciém.

YODURO DE COBALTO IT.- 0012
La sal anhidra existe en dos formas iscmdrficas:

Forma aifa.-S81ido parscido al grafito, punto de fusidém 515-
520°C. Muy higroscépico; se torma verde negruzco al comtacto
con el aire, Soluble en agua, dando coloracién roja o rosada,
Forma beta.- Polvo amarillo ocre: calentado & 400° oscurece-
¥ pasa a la forma alfa. Muy higroscépico. De_liquescente.Solu—
ble en agua para dar uma solucidén incolora que se torna rosa
al ser calentada,

Hexahidrato.-Prismas hexagonales de color rojo oscuro. Pier-
de el agua a 130°, asi como por simple exposicién al aire y
a la luz. Soluble en agua, a menos de 20°, solucién roja; a
20-40°, color verde oliva y por encima de 40°, verde claro.

Se prepara calentando el metal con vapores de yodo.
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FLOORURO DE COBALTO II.+ CoFé
Cristales rosados tetragonales. Pf 1100-1200° C, formendo -
un if{quido rojo que se volatiliza a 1400° C. Escasamente -
soluble en agua, fhcilmente soludle en- &cidos minerales ti-
bios. Forma di; tri y tetra hidratos, todos solubles en a -
gua. Sus soluciones acucsas se deco]nran por la ebulliciénm,
formando el oxifluoruro CoF, CoOE,0.

Se prepara por la aceidn de &cido fimorhidrico cobre CoC12.

ACETATO DE COBALTO II.- Co(02H302)2

Cristales de color rosa clero, ficilmente solubles en agua,

s8e preparan a partir de hidréxido o carbonato cobaltoso y -

exceso de Acido acético diluido.

Tetrahidrato.- Cristales prismAticos monoclinicos., Pasa a la
forma anhidra al calentar a 140°. Soluble en agua, slcchol ,
bcidos diluidos y acetato de ventilo.

ARSENATO DE COBALTO£.Coq (As0,),
E1l octahidrato se presenta en la naturaleza como el mineral
eritrita. Agujas finas, monoclinicas de color rosa & rojo -
sangre. Calentando a 400° pasa a 1a forma anhidra, Al calen-
tar a 1000° se descompone. Prhcticamente ingoluble en agua.

Soluble en &cidos minerales dilufcs v en amoniaco.
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CARBONATO DE COBALTO II.- Cd:O3

Se encuentra en la naturaleza como el mineral 1llamado esfero-
cobaltita. Se prepara en el laborastorio calentando una solucion
de una sal cobaltosa con carbonato de sodioc. Polvo rojo o eris-
tales romboédricos. Casi insoluble en agua, alcohol ¥ acetato
de metilo. Soluble en fcido mftrico y em &cido clorhidrico. -
Hexahidrato. Agujes cristalinas de color rosa a rojo viélé ---
ceo. Egtable en el aire, al ser calentado a 140° pesa & la -
forma snhidra. Se conoce también el carbonato bésico de co-
balto Co(CH)E(CO,),. Polvo de color rojo phlido, ususlmente
contiene algo de agua. Précticamente inscluble en agua, Solu-
ble en &cidos diluidos y en hidréxido de amonio,

FORMATO DE COBALTO II .- Co(HCON),

Se presenta como di‘hidrato, polvo cristalino rojo. Soluble en
agua, Casi ingsoluble en alechol. A 140° pass & la forme emhi -
dra.

FOSFATO DE COBALTO II.- C03(1""04)2
Se presenta como octshidrato. Polve amorfo de color rosa, - -

Précticamente incoluble en agua. Soluble -en &cidos minerales.
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SULFURC DE CCBALTO IX.- CoS

Se presenta en dos variedades isomdérficas-

Forme alfe.-Polvo negro amorfo. Forma Co(TH)S al ser expuesto
al aire, Soluble em HC1, ‘ - .
Forma beta.- Polvo gifs o cristales octaédricos-de color rojo
plata, Tiene un punto de fusién por encime de 1100°. Précti-
camente insoluble en agua. Soluble en &cidos.

TIOCIANATO DE COBALTO ITI. - Co(SCN),

Polvo café amerillento., Soluble en agua, para dar uma solucidn
de color rosa. Soluble en eteanol, meta:noi, acetona y clorofor-
mo. dando soluciones azules.

la forme trihidratada se presenta como cristales de color vio-
leta a café violhcec 6 rojo a la luz tramsmitida. Soluble em

agua, para dar una solucién azul que se torma rosa al diluir,

Soluble en etanols; eter y acetona para dar soluciones azules.

OXIDO COBALTOSO-COBALTICO.- Co 304

Cristales octaédricos de sistema clbico, de color gris o ne -
gro. Al ser calentsdos por encima de 900°, pierde agua y for-
ma CoC. A temperaturas inferiores a 900°, sbsorbe agua, Dpero
sin modificar su estructura cristalina: no se ha identificado
alctn hidrato definido. Es reducido fhcilmente a Co metélico
por C, CO = H,. Casi insoluble en agua. Soluble en &cidos ¥y

£lcelis.



COMPUESTOS SIMPLES DE COBALTO XXX

ACETATC DE COBALYO ITI.- CO(CZH302)3
Polvo o cristales octabdricos de color verde oscuro. Se des-
compone & 100°. Soluble en agua, &cido acéticoy alecohol y n-

butanol.

FLUORURO DE COBALTO IIIX.- CoF3
Polvo eristalino de color pardo elaro. En presencia de hume-

dad se dedolora: en presencia de agus desprende O,.

OXIDO DE COBALTO ITI.- Co,0

Se presenta en forma monohidratada. Polwo de color café os-
curo. Calentado en vacio a 148-150°, pesa @ la forma amhidra.
Précticamente insoluble en agua, soluble en EC1 con despren -
dimiento de 012; en HNOB y en 52804.
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SULFATO DE COBALTO ITI.- 002(804)3

Se presenta con 18 moléculas de agua, Laminilles y polvo cris-
talino de color verde azulado . Al estado seco es estable y pe
ro sus soluciones acuous-ﬁesprenden oxigeno y se transforma -
en CoSO,. Al reaccicnar con 12534 se produce el alumbre de -
crigtales apules, octaédricos y diamagnéticos: Kmo(so4)°12H2(ﬂ
El agua de hidratacién esté fuértemente unide al enién del sul-
fato. (caso raro en los slumbres). Se prepars por oxidaciém -
anédica de la solucién de CoSO, en H,S0, 81',

HIDROXIDO DE COBALTO ITI.- Co(CH)4

Precipitsdo @e color pardo, coposos que se produce al dejare-
expuesto al aire Co(m!)é. Fo se conoce en forma pura, porque
Phcilmente va més allé la oxidaciém, cuando es obtenido.

Se conocen también:
CIANURO DE COBALTO III, CO(CN)B
SULFURO DE COBALTO III, Co253.
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CCOMPUESTOS COMPLEJOS DE COBALTO

CMPLEJOS DE COBALTO I

Los pocos que se comocen, poseen ligantes que son &cidos pi. El
nfmero de coordinacién caracteristico de Co I, perece ser 5y -
el poliedre de coordinaciém que adopta preferentemente es la -
bipirémide trigomal, aunque también se 1legen & encontrar com-
plejos octaédricos y con simetria de pirfmide cuadrada.

\ En seguida se mencionan algwmos de loe més imporunte‘s:
[Co(C!R)s]+. Se prepars por reaceién de carbonilo de cobalto -
con el isonitrilo correapondiente,

[Co(CO)B(Ph3P)2]" _Se prepara haciendo reaccionar en solventes
polares y a temperaturas elevadas, trifemilfosfina con carbo -~
nilo de cobalto.

[coL; €10,7] ; L=fosfito. Se prepars por la reaceién de KC10,
con P((IEHZ)3 .

De manera similar ge vrepars {Colelm3

/

Se conocen tambiém varios casos en les cuales l\oa complejog --
de Co II adicionan FO, para formar gustamcias que se formulamn
convenientemente como complejos de m“- Co‘ﬁ Ejemplos tipicos
son: Co(SZCl Etz)lo y Co(acac)zlo.

Se ha reportado también que en solucicnes fuértemente alcali-
na y en presencia de CN., el Co IT es reducido por C€ para -
producir [_Co(Cl)3CO] C
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COMPLEJOS DE COBALTO II

_El1 cobalto II forma cowplajos de diversoes tipos estereoquimi-
cos. Log més comumes son octaédricos y tetresédricos, pero -
existe un regular aGmerc de complejos cusdrados y tembién al-
gunos pentacoordinados.
Debido a que existe 261lc ima pequefia diferencia entre las ea-
tabilidedes de complejos octeldricos y tetraédricos en el ca-

8o del cobalto II, existen varios casos en los culles se co -
nocen lcs dos tipos @on el mismo ligemte y ambos pueden es -
tar en equilibrio, p. ej. [Co(l!2o)‘]2’y [Co(H20)6_:!2 "
los complejos tetraédricos {Co x4]2' se forman generalmente -
con ligantes smiénicos monodentados como C17, Br~, I, SCK™ ,
13 y OH . Ios del tipo Cc'sl.zx2 se forman con la combinacidén -
de éstos ligentes y doe ligantee neutros.

Los complejos planares se forman com diversos monoanicnes --
bidentados, como dimetilglioximato, aminooxalato, o-amino -
fenclato y otros semejamtes . Diversos ligantes bidentades -
neutros, también dem complejos planares, pero se supone que
ilos sniones que los acompafian estém coordinados en cierta --
medida. de modo que éstos complejos pueden considerarse o --

mo complejos octaédricos muy distorsionados. v.ej.

[co en, Jae 1,9, y [eotemgscr, s cuB)%](c1o4)2



28

Una caracteristica importante de la quimice del cobaelto II, es
la gran facilidad con que es oxidado por oxigeno moleculer, en
presencia de diversos ligantes que formem compléd jos, especial-
mente si contienen nitrégeno dador. L\E‘” complé jos de cobaltoll
con ciertos ligantes qhelantes, P.ej.: bis-salicilaldehido , -
etilendiamina, gliciiglicina e histidina, pueden activar trans-
portando oxigenc en forma reversible; tanto al estado sblide. , .
como en soluciém, | :

E1 sistema de cianuro de Co II, mereee cierta atemcién. Al a -
fadir KCN & solucicnes de Co II, se obtiene una solucién de -
color verde, de 1a cual precipita con etsnol wna sal de color
parpura. Se eree que &sta filtime contieme un enlace Co-Co y-
que su férmula es K6[002(Cl)10] . Ho hay duds de que le solu-
cibn verde contiene al iem pentacoordinado [C?(Cl)s]z- s tal
vez en equilibrio com una pequefia cantidsd de tCo(Cl)4 =

La solucién es capéz de ebsorber hidrégeno molecular y los --
enteriores compuestos tienen gran interés por constituir umos
de los catalizadores mae eficientes pera la hidrogenacién de
olefinasg conjugadas. |
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COMPLEJOS DE COBALTO III

los complejos de cobalto ITI son octaddricos chsi en su tota-
1idad; de forma tetraédrica, se conoce un heteropolitungstato.

El cobalto IIT, posee una afinidad especial con dadores que
contengam nitrégeno, por 1o que la meyoriz de los complejos --
que forma contienen amoniaco, aminas, nitrogrupos o grupos tio_
cianato unidos a través de nitrégeno. También contienen iones -
halogenuro y moléculas de agua,

En los siguientes ejemplos, se ilustra en forma breve me - -
diante algunos ejemplos, la extensa guimica de los complejos -
de cobalto III, que coordinan a través de nitrégeno.

Los compleéjos de cobalto IIT ge sintetizam por lo general en -
varios pasos, comenzando por la oxidaciém del ion acuo de co -
balto II en soluciém, medisnte oxigeno molecular y agua oxige-
nada: en presencia de ligantes. Frecuentemente se emplea un --
catalizador de superficie activa, tal como el carbén activado.

4ei, pasando durante varias horas una vigorosa corriente de ai-
re a través de una solucién de una eal de cobalt;o II: CoX, -

(X = Cl1, Bry, NO_ ), en presencia de amcniaco, la sal de amo -

3
nio correspondiente y un poco de carbon activado, se obtienen
lacs sales de las hexaminas correspondientes; con muy buen ren

dimiento.

|
CoXy+ ANEX + 20RE,+ O, —n4 Co(m3)6] + 2R,
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En ausencia de carbém activado, 18 sustitucién. lleva & o -
tros compuestos: "

[°°(m,’3)5°1] ¥y | [Com3)4(c03)}“

Anélogamente, al oxidar uediaﬁte aire una solueidén de clo-
ruro de cobalto II, en presencis de etilendiamine y una centi-
dad equivalente de la sal, de BCl, se forma el cloruro de tria

( etilendiamina) cobalte III:

4CoCl,+ 8en +4enfiC1 + O, -t & 4I_Co(en)3] 013 + 26,0

Una reaccién similar en medio &cido, usando el clorhidrato,
conduce al ion trans-di-cloro bie-(etilendismina) cobalto III,
de color verde, que forma la sal 'l'.ru!m-[co(e::x)2 C]Q] [8205] Cl,,
que pierde HC1l al ser calentada. El1 isémero trans puede trans-
formarse en el igémero cis, de coler rojo, por evaporacién de
wna sclucién acuosa neutra a 90-100°. Tanto el igémero cisy; ~-
como el trans,; sufren la adicién de agua al ser calentados con
ella.

LCo(en)2C12]+ +H0 —— [Co(en)2C1(H20):]2+ + o1

{Co(en)zcugzo)]?** H,0 — [°°‘°“)2‘“z°)z] 3* 4+ c1-
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Por tratamiento de éastas soluciones eon otros aniones, es -
i k3
posible obtener otras especies de férmmla: I.Co(en)zxz] $

[Co(en)zclz]‘.-k P - _CQ‘(en)a(‘ES)z_I* 4+ 2C1°

Ademfs de los numerosos complejos sminados mononucleares de -
Co III, esisten los coirpleqo. eminados polinucleares, en los -
cuales funcionan como puentes de grupes hidroxo, ierbxo, ami@o
e imido. Algunos complejos representativeos de éste clase son:

[(m3)5 C0-0-0-Co (m3)5 ] "‘f

3+
{(m3)3 Co(OH), Co(OH)y Com3)3]

44+
[(1m3)‘ Co(CH) (NH,) Co(NH,), ]

Existe en la naturaleza un complejo de Co III que tieme -
gran importsncia; se trata de la vitamina By, ., Esta enzima --
contiene al 16n Co 3% en un anillo semejante a la porfirina, -
coordinadn por cuatro &tomos de nitrégeno, La quinta posicién
del octaédro estd ocupada por um nitrbgeno de la adenina. la -
sexta posicién frecuéntemente esté ocurada por un ién CKN~ , =
pero el ligante que ocuva ésta posicibm, que parece ser el lu-
gar activo de la enzima, es variable: em la coenzima es un gru

po alguilo,



CCMPUESTOS DE COBALTO IV

Cuando se hace rea¢cionar la solucién de una sal de cobal-
to II con carbonato de sodio y agua oxigensda, se produce una
golucién verde que tal véz contenga derivados de wn &cido co-
baltoso , B20w3 (con Co IV) hipotético y cuyas sales seriam
los gobaltitos. Bl 6xido c°°2’ seria el anhidrido de dicho -
4cido. El1 mismo tribéxide Coy03 5 pudiera ger considerado co-
mo wma sal dicho &cido, dfndole la forma CoCoO3: o sea la de
un cobaltito de cobalte,

Se ha preparado el cobaltito de magnesio: llgCoO3, por fu -
8ién de CoO y g0 con exceso de aire, ;
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INDICES CRUZADOS -
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METODOS ANALITICOS

1,- Absoreiém atémica
a.- Espectrofotometria
b.- Espectrometria
c.- Espectrogragia
d.- Espectroscopia

2.- Activacién
a.- Por neutrones

b.- Por protones
3.- Adsorcién selectiva
4,- Amperometria
5.- Calorimetria
6.- Catélisis
7.- Colorimetria

8.- Combustién en matréz con oxigeno

9,- Complejometria
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10,- Conductimetria

11,- Coprecipitacién
\

12,- Coulometria

13.- Cromatografias
a.- En capa ﬁna "
b.- En columa
¢.- De gaa_es
d.- En papel

14,- Densitometria

15, Destilacién en vacio

16,- Dilucién isotépica
17.- Electrodiflisis

18.- Electroforésis
a.- En papel
b.- En gel
c.~ En solucién

19.- Electrélisis
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20,- Emisién
a.- Espectrofotometria
b.}- Bopéemgnﬁa
¢.- Espectrometria
8.~ Espectroscopia

21,- Engimético

22.- Bspectrofotometsria UV y v'laibie
23,= Espectro;tot_metria de inmrro:}.o
24.~ Espectrametria de masas

25,- Extraccién

26,- Flotacién

27.- Fluorescencia atémica

28,.- Fotometria

29,- Gravimetria

30,- Identificaciém

31.- Intercambio iénico
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32,- Intercambio isotépico
33.~ Oscilopolmgmﬂa
34.- Polarografia

35.- Potencifmetria

36.- Precipitacién

37.- Radiometria

38.- Rajos > A
a,- Bmisién

b.- Fluorescencia
39.- Termometria
40,- Voltametria

41,- Varios
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155.-Determinacién espectrofotométrice de cobalto con bencil-
-2-piridiihidrazona, Plaum, R. and Tucker, E, iII (Dept. of - -
Chem., Univ., of Iowa, Towa City, U.S.A.). Analyt., Chem. 43 -
(3) 458-459 (1971). El métedo involucra la reaccién entre el
Coll y el reactivo mencionado( 25 veces en exceso ) a un pH
de 7.5 por 30 min. A continuacién se agrega &cido, que des -
truye a los demés complejos metal-I, pero deja inérte 2l -
complejo Co ITI-L en scolucién. la soluciém final estd em -
alcohol-agua (603 v/v ). Se mide la extineién a 53§ nm. La
ley de Beer, es obedecida para 6.1-61 micromoles de Co. Se
obtuvieron buenos resultados en el anflisis de Co en alea -
ciones conteniendo. Fey Niy, Cu y Zn; sin hacer separaciones
previas de Co, citrato, tartrato, Cr, Mg, ¥ y U,

R.G. Anderson.
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782.- Determinacién répida de Fe, Co y Fi, en Kovar y otras
aleaciones sellantes, por extraccibém con sclvente. Kurz,; E,
and Kober, G.’ (Min. of Defence, P.0.B. 7055, Tel- Aviv, Is-
reel). Z. Analyt. Chem., 254 (2) 127-128 (1971). Después de
1a extraceién del fierro con iscbutil-metil cetona, de uma
golucién de 1a aleacién en HC1, el Co y el Ni son separados
por adicion de tiociamato de amonio y extraccién del Co -
con iscbutilmetil cetona. Cada metal es entonces determina -
do por titulaeidém por retroceso de EDTA sgregado en exceso,
con solucifn de nitrato de plomo, & un pH de 5.3-5.5, usan-
do neranja de xilenol como indicador. El1 Fe se reextrae pri-
mero, con agua. E1 Co se titula en 1a fase orghnica y el Fi
ee determinado em la restente fase acuoss. El coeficlente -
de variacién para Fe, Co y Ni, Tué de 0.15, 0.24 y 0.08 % -
respectivemente (5 determinacicnes). El procedimiento ioma

cerca de una hora,

J. Korkisch.
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804.-Determinacién espectrofotométrica de cobalto en rccas y
suelosy, con 3-mercapto-p-propionfenetidina, Wacu, A,, Nacu, -
D, and Bilba, D. Anal., Stiint, Univ, Al. I, Cuza, 1€ 16 (2)

" 123-127 (1970). (en rumano). Una muestra de roca de 2-4 g ,
ss funde con 4-8 g de carbonato de sodio; en un crisol de --
platino., E1 fundido enfriado se disuelvwe en 20 ml de EC1, -
La mezecla se evapora y el residuo se disuelive con 5 ml de -
ECl y agua caliente. Ia solucién se filtra y se lleva con a-

. gua a wn volumen de 100 ml, Una muestra de suelo de 3-5 g ,

se calcina, se enfria y se trata con 20-30 ml de &cido per -

clérico. La mezcla se evapora y se agregan 30 ml de HC1 1 N,

se hierve 30 minutos y se filtra.

Cada soluciém es neutralizada con NaOH 0,1N y se agregan

2 ml de solucién al 10% de acetato de sodio; 1 ml de solu -~

cién etanbélica del reactivo al 1.5%; 2 ml de soluciém al -

10% de tartrato de sodio y potasio heotahidratado. Se ajus -

ta el pH a 8.2-9. Se usa como indicador fenolftaleina,

El complejo de Co resultante se extrae con 10 ml de c¢lo -
roformo y se mide la extincién a 485 ma transcurridos 30 min.

Los resultados obtenidos scn similares a los de la determi -

nacién}en que se usa nitroso R como indicador,
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2088.- Cromatografia en capa fina, de cationes; sobre sili-
ca gel, con acetato de amonio en el sistema de solventes.--
Wojnowsha, M, and Wajnowsi, W,(Inst. Inorg, Chem, and ---
Technol., Polytech., Gdansk Poland)., Chemia Analit, 16 (3),
677-680 (1971). (en polaco)., la separacién de cationes es
muchas veces determinada por el pH del solventev. A pH cons-
tante, el valor de Rf generalmente aumenta con la concentra-
cién de acetato de amonio, Separaciomes répidas,(10-15 min)
de cationes de: Wi, Co, Cu, Znj Hg, Cdy, Pb y Bi, se obtienen
con soluciones de acetato de amonio al 15% y pH ajustado en-
tre 8.4 y 8,7 respectivamente., los solventes utilizados no -
son sensibles al fierro que pudiera estar presente en la si-

licagel.
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3171.-Determinacibén de Co en presencia de Ni y Zn, con--
2-mercaptoacetanilida, Busev, A,I, and Shestides Yantaya,
N.L. (M.V. Lomonosov) Moscow State Univ, USSR), Zh, Analit
Ehim, 26 (2) 338-341(1971). (en ruso). El método consiste -
en la precipitacién del complejo de Co del reactivo que se
menciona, en un medio de amonfaco acuoso; la calcinaciém y
la pesada del precipitado como C03O4. E]l Ni no interfiere,
El error en la determinacibén de 14-28 mg de Co, fué de al-
rededor de 2%. En presencia de Ni o Zn, la determinacidn,
puede ger llevada a cabo por titulaciém amperométrica con

el reactivo meneionado.

H. Zacek.
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3836,-Método adicional para la determinacién espectrofotomé-
trica de iones metflicos, en base al color intrinseco de sus
soluciones acuosas., Bondorf,H, and Mahr,C, (Ist. Analyt., -
Chem,, Univ., Marburg a.d, Lahn, Germany) Z. Analyt, Chem,-
256 (2) 110-112 (1971). (en alemén), Se descrihe un método -
para la determinaciém de Cull, NiIl, FeIII y CrIII en uma -
solucién de composicién desconocida. El1 coeficlente de ab -
sorcién para cada espacie iénica se determina por la adicién
de una cantidad conocida del elemento, FeIII es primero re-
ducido a FeIl y se determina su extineién a 920 mm. CrIII es
primero oxidado a cromato y luego reducido en condiciones -
normales: ge mide la extincién & 416 mm § a 590 nm, La de --
terminacién de Cu, Ni o Co, es directa y la presencia de can-
tidades razonables de &cidos clorhfdrico, nitrico o fostérico
o de cationes metflicos, no interfiere,

Es posible la determinacién de & o 3 elementes en presen -

cia de los demés, de una manera similar a la mencionada,

J. Korlish,
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293,-Determinacién simulténea, gravimétrica o volumétrica de
Ni y Co como complejos de tiociar»ato-iaoquinolina. Rao,A.L.J.
and Puri, B.K. (Dept. Chem. Punjbi Univ. Patials, India). Z.
Analyt. Chem, 256 (5) 360 (1971). Ambos metales se precipl -
tan cuantitativamente como complejos de tetraisoquinolina- -
-bis-tiocianato, a pH por encima de 4, para Ni y de 5.3-9.0 ,
para cobalto. Ambos metales se determinam juntos por precipi-
tacién con una solucién de isoquinolina (I) en &cido férmico
en agua al 85%, en presencia de KSCN (sol. acuosa) en exceso.
En otra alicuota de la muestra, el Ni se enmascara por la a-
dicién de dimetilglioximaj solucién etamblice al 1% (1D y el
Co es determinado por precipitacién como antes. En la deter-
minaci6n volumétrica, (I) y un exceso conocido de KSCN se a-
gregan y luego de remover el precipitado, se titula el tio -
cianato con nitrato mercGrico, en solucién acuosa: usando -
difenil carbazona como indicador. En otra alfcuota, el Ni se
enmascara como antee por la adicién de (IT). Interfieren Cu,
Cd y Zn.

R.G. Anderson.
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301.-Determinacién por extraccién y esvectrofotometria de Co
en sales de Ni, con 5-dimetil smina-2-nitroso fenol., Motomi-
zu, Sh, (Fac. of Seci,,Okayames Univ., Japan 700). J. Chem, -
Siec. Japan, pure Chem. Sect. 92(8) 726-730 (1971). (en japo-
nés). - Este reactivo forma un compuesto de color naramnja -

con Co TI a PH 4-7 (solucién reguladora de citrato), E1 com
plejo se extrae en 1,2-dicloro etznc pars espectrofotometria.
Se determina la absorbsncia a 456mm. Fe, Ni y Cu II tembién -
reaccionan con el reactivo mencionado, pero son casi enmas -
carados por el citrato: cualquier interferencia residual - -
puede ser eliminada lavendo el extracto con HC1, ILa gréfica -
de calibracién es lineal vara 2-14 wicromoles de Co en el --

extracto.

K. Seito.
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1282,-Determinacién espectrofotométrica simulténes, de cobre,
niquel y cobalto en algunas aleaciopes.Jayawant, D.V, end -
Murty, T.K.S. (Chem. Engng. Div,. BSd)ha Atomic Resg., Centre,
Bombay, India ) Indien J. Technol. 9(10) 396-400 (1971). E1-
método esté basado en la medicién de la extineién de Cu II, -
Fi II y Co II; a 820, 395 y 515 mm respectivemente, en medio
sulfirico 0.5 M. El contenido de los tres meteles es calcula -
do por medio de tres ecuaciones simulténeas , en las que se -
incorporan los valores de las respectives extinciones espe -
cificas a 1as longitudes de onda indlcadas, Se produce inter-
ferencie s88lo por cloruros y para el caso del niquel, por 1la
presencia de Fe IIT, el cual si esté presente en concentra -
ciones menores a las del Ni, se puede emmascarar, pero en -
concentraciones mas altas, se debe de extraer con éter iso -
propilico, de un medio aproximadamente 8 ¥ de HC1, antes de
evaporar la soluciém acuosa, con &cidos nitrico y sulffirico,
para la eliminaciémn de los cloruros. Se describe el procedi -
miento, para el anflisis de cuproniquel, bronce aluminio y -
aleaciones magnéticas permanentes. los errores son de mencs -

de 1%,

C.J. Farrington.
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2459.-Determinacién de microcantidades de cobalto en minerales
y sales de manganeso; concentracién por coprecipitacién. - -
Chuiko, V,T., Kravtsova, A.A. and Nozarenko, V.S, Izv, vyssh.
ucheb‘. Zaved., Kbim, Technol. 34 (7) 1003-1005 (1971). Refe -
rat. Zh, Khim, 19 GD (24) Astr, N° 24G290 (1971). -en ruso- .
Para la determinacién de microcantidades de Co en presencia de
M¥n, sgregar a la solucién problema cierta cantidad de Fe, pa -
ra coprecipitar al Fe y al Co, por la adicién dé-sulfuro de-
amonio. Se forma un precipitado de color rosa de sulfuro de- -
menganese . Enseguida se disuelve lentamente. Disolver el - =
precipitado restante con &cidos y determinar esbectrofotomé-'
tricamente el Co, usando sal nitros R.

En la determinacién de Co en minerales de Mn, es nece--
saria la fusibén del precipitado insoluble el mineral con - -
HF y a continuacién la fusién con ¥28,07.

V, Smith.
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2482,-Determinacién colorimétrica}de menos de 0,005% de ¢co -
balto, en fierro y sus aleaciones. Adam, J. and Pribel, R. -
(Geol. Dept., Charle's Univ., Prague, Czechoslovakia; Hunt -
Listy, 27 (2) 137-138.(1972) ~en.checo-.- 1a mayoria del Fe,
Ca, Pb, U y parcialmente Zn y Cd, pueden ser extraidos de so-
luciones acuosas, ligersmente &cidas o alcalinas, con wma so-
lucién de &cido fenilacético en cloroformo; en tanto que Co,-
Wi y ¥n, permenecen en la fagse acuosa. El Co es entonces de-
terminado con sal nitrosa R como reactivo.El cromo debe de -
ser oxidado a Cr VI (y separado antes de la determinacién de
Co) con una solucidén de metil, trioctil amonio,en clorofor--

MmO,

J. Zyka,
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2770.-Determinacién de cianocobalamira por espectrofotometria -
de absorciénm atémica, con flama premezclada de acetileno. Disaz,
F.dJd. dlept. Analyt. Chem, Pharmacy and Biochem. Coll., Univ,-
Buenos Aires, Argentina). Analytica Chim Acta 58 (2) 455-458 -
(1972). Se analiza una solucién acuosa, preparads a partir de
tabletas e inyecciones de vitamina B-12. Se utiliza la técni-
ca de espectrofotometria de absorcién atémica y se determina
la cantided de cobalto, para calcular el cortenido de vita -
mina Bi2. Se proporcionan condiciones de operacién para el es-
pect.rofotémetro de sbsorcién atémica Beckman 495, a 240,7 nm.
Cuando el método se aplicé & un patrém WSP, se obtuvieron re -
sultados satisfactorios. También se encontrd que para el ca-
8o de tabletas, los resultados concuerdan con los obtenidos -
por el método espectrofotométrico de 1a USP.
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3720.~ MPMnacién de pequefias cantidades de coba2lto en solu-
ciones alcalinas, Buzas, L. (Tech. Univ, Budapest, Fungary) Ma-
gy. Kem, Jap. 26 (11) 593-594 (1971'). -en hfmgaro-. Para la de-
terminacién de 0.0l a 1 mg de Co por litro, em la sclucién use-
da para la depolimerizacidm de la celnlosa, Una muestra de 5 ml
se neutraliza con AC1 1:1 y se regula a un pH de £,7 com solu--
cién reghlndora de perborato de sodio y amonfaco. S¢ agregan --
20 ml de cloroformo.y 5 ml de solucién de 2-nitroso-I-nafiol sl
0.02%. Se agita durante 3 min y se dejam separar la: fazes; la -
fase orgénica se lava con 10 ml de sosa al 4 ¥ mas una gota de -
solucién de cianuro de potasio al 10%, A continuaciin se hace -
un segundo lavado con solncién de cloruro de sodio 2l 16 %,

Se mide 1 extincién en la fase cloroférmica & 530 mm, usen-
do como referencia un testigo, que se prepara tratando una mues_
tra libre de cobalto, de manera gimilar al problema.

G. Svehla,
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4615.-Determinacién por titulacién de Co II, con EDTA, usando -
1-(2-p1ridi§l.azo) fenantreno-2-o0l1 (PAP), como indicador visual. -
Rishi, A.K., Garg, B.S. and Sengh, R.P. (Dept. Chem., Univ. ---
Delhi, India) Z. analyt. Chem. 289 (4) 288 (1972). A 5 ml de --
EDTA 0.01 M, regulado a pH 5.5, se agregamn 2 gotas de PAP 0,01 ¥
en 1-4 dioxano; ésta soluciém se titula con 1a solucién de Co -
hasta que cambia de color, de amarillo a rosa. E1 método es muy-
sensible (2 ng Co/ml). Muchos iones comumes no interfieren. En -
concentraciones por arriba de 5 mg de: Cd, Al, Mg,Cu o Fe IT, se
les puede emmascarar con: yoduro, fluoruro, yoduro, tiosulfato y

tartrato, respectivemente. E1 niquel interfiere.

S.M. Marsh,
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809.- Determinacién espectrofotométrica de Co II, con bis -
tiosemicarbazona de dietil 3,4-dioxo adipato (ketazona).A --
Gorski, W, and Podlasin-Paradowska, S. (Dept., Inorg. and Analyt.
Chem. Med. Acad. Lodz, Poland) Acta Pol. Pharm. 29 (1) 31-34
(1972). -en polaco-. Mezclar la solucidn acuosa (conteniendo
0.15 a 1 meg de Co por ml) en dos veces su volfmen de wma so-
lucién del compuesto mencionado en el tftulo, que contenge -
5 mM, en etanol-ciclohexsmo (1:1), después de 3 h se mide la
extincién a 386 mm, contra un testigo. Referir los resultados
2 una gréfica de calibracién, preparada con solucién tipo de
Co II. la precisién es de t 1.16%.

B.K.
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1440,- Andlisis cuantitativo titrimétrico de mezclez de feido
sulffirico, una sal de cobalto y &cido bérieo. Druzhinin, I,G,
and Solov, A.P, Vchcn. Zap. mordov, gos. Univ, {1 37- 38 -c-ae
(1971). Referat, Zh,., Khim,, 19 GD 42 Abxtr, Fo. 12G71 (1971).
-én ruso-. La muestra se disuelve en agua o si contiene com -
puestos insolubles en ella, se disuelve con el mi- imo volumen-
posible de sz4 0.2 N con calientamiento suave ¥y 12 solucién
se diluye a un volumen conocido, En wma poreién ¢: 1a solueidn
se titula el 112304 libre con Fa(H 0,1 ¥ al rojo d¢ metilo, En
tma segunda porcién se determins la cantidad de ¥DTA necesaria
para complejar el Co IT, la cantidad de &eido literada en el
procesoy que es equivalente al contenido de Coy se titula con
NaCH 0, 1N,

Una muestra acidulada se calienta a ebullici’n (para re-
mover 002) y el H3803 se titula con NeOH a la fer- iftaleina,
luego de agregar la cantidad requerida de manitol.
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2082.- Titulaciém acidimétrica de acetatos de metales pesa -
dos. Mamnens, M.G. (Res. Lab., Agfa-Gevpert N.V., Mortsel, -
Belgium), Analyt, Chem. 44 (11) 1876-1877 (1972). lLa mayoria
de los acetatos de metales pesados (p. ej. los de Cu, Co, Ag
y Pb ) se pueden titular potenciométricamente (electrodos de
vidrio y de calomel) en medio acético con HC10, o.1 w en -
1ly4-dioxano, teniendo cuidado de agregar a le solucién mn --
exceso de bromuro de hexadecil trimetil amonio. Ia recupera-
cién es generalmente de 100-100.5 %. Bs también posible por -
.éste método, diferenciar acetatos de metales alcalinos o sl -
calinotérreos, de acetatos de metales pesados., La mezcla se -
titula directamente en &cido acético a 1a primera inflexibny
la cufl da la concentracién de acetatos de metales alcallnos
o alcalinotérreos. A continmuscifn se agrega un exseso de bro-
muro de hexadecil amonio y se continfia 1a titulacién hasta 1la
segunda inflexién, que proporciona la concentracién de los -
acetatos de metales pesados. Se congidera que el bromuro de-
hexadecil amonio actfia precipitando el bromuro de metales -
pesados y por lo tanto liberando iones acetato.

G,P, Cock,



66

VOLTMEN 24

2903.-Separacién e identificacién de ditizonatos metélicoi por
cromatografia en capa fina y su aplicacién en andlisis toxi-
colégicos.- Tewari, S.N, and Bhatt, N.(Toxiec, Sect., Chem, -
Exeminer's Lab Agra India) Chromatographia, 5 (10) 624-626 -
(1972). Residuos de Pb, Cu, Hg, Cd, Zn, Mn, Ni y Co, oueden-
ser detectados en tejidos procedentes de autopsias, mediante
TIC de sus ditizonatos en placas recubiertas de silica gel G,
Se reportan los valores de Rf psra los derivados en CCI4 -
CE!13 (5:2), tolueno, benceno y xileno. Se describen los co -

lores de las manchas,

G.B. COX.
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3476.-Determinacién fotométrica de Co en presencia de Ni, --
con éeido violfirico. Erghova, I.V. and Noskov, V.V. (G, I. -
Nosov Magnitogorsk Nining and Metall. Inst., USSR) Zh. analit.
Khim,, 26 (I2) 2406-2409 (1971). -em ruso-. E1 método puede -
ser usado en presencia de unas 100 veces exceso de N1, si se
usa EDTA como agente enmascarante. A uma soiucién que con -
tenga 6-20 meg de Co, agregar 4 ml de solucién reguladora de-
borato pH 8.6 y 10 m1 de 4cido violfirico 0,01 M (ac. 5-hidro-
xi-imino barbitfirico). Calentar uma bora en bafio Maria: en
caliente agregar 5 ml de solucién saturada de EDTA. Enfriar,
aforar a 50 ml y medir extincién a 360 mm, contra un testigo.

N. Standen.
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698.-Mejorando la sensibilidad en la determinacién de cobal-
to, con sal de nitroso R. Shustova, ¥.B, and Nazarenko, V.A.
(Inst. Gen. and Inorg. Chem,, Odesa, lLab., Acad. Seci, Uh‘. -
USSR). Zav. lab., 39 (1) 18 (1973). -en ruso-. Aunque el com-
plejo de Co con sal nitroso R (I), no puede ser extraido con
solventes orgénicos, una combinacién de difenil gusnidina (II
con el complejo, puede ser extraida em cloroformo en presen--
cia de sales de metales alcalinos. Este hecho ha sido aplica-
do en la determinacién de por debajo de 0.1 ppm de Co en hidrd-
xidos de metales alcalinos. La solucién muestra (con un conte-
nido de el equivalente a 1-% g de metales alcalinos) se neu -
traliza con AC1 M, luego se agrega 1 ml de citrato de sodio
al 10% y 0.25 ml de NaCOH IM; se ajusta el pH a 7-8 y se agre-
gan 2 ml de solucidn 21 1% de (I). Se afora a 50 ml con agua
¥ se hierve la solucién., Una vez fria, se agregan 5 ml de --
HC1 &M y 0.5 g de (ITI) seco. Se extrae el complejo de Co en-
10 m1 cloroformo que contenga 5% de (IXY), Se mide la extin --
cién del extracto a 520 nm. La ley de Beer se cumple DOT en -
cima de los 10 meg de Co y no hay interferencia de cantidades

200 veces mayores de Niy, Coy Fey Ti o Sn,

G.S. Smith.
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861,-Titulacién catal{tica de cantidades- del orden de sub -
microgramos de eobalto. Rezmik, B,E., Chuikoy V.T, and Ver -
shinin, V,I. (Dnepropetrovsk State Univ,, USSR) Zh, analit.
Khim, 27 (2) 395-397 (1972). -en ruso- El método se basa en-
la oxidacién catali{tica de rojo S de alizarina (C.I. Hordant
Red 3) por H,0, en presencia de ng de Co.

En cada uno de 4 matraces de sflice, colocar 10 ml de so-
lucién problema (0,1 - 1 micromoles de Co), a ml de titulante
(EDTA), 16-a ml de agua, 10 ml de solucién reguladora de bo -
rato alcalino y 4 ml de solucién al C.04% de rojo de aliza --
rina, .E1 valor de a se escoge de tal msmera que dos matraces-
contengan un exceso de catalizador y los otros.dos un exceso-
de EDTA. A una alfcuota de 10 ml de cadas matrlz, agregue 2 -
ml de 1!202 al 0.3%. Luego de 10 min parar la reaccién, agre-
gando solucién alcalina de EDTA al 1%. Medir la extincidén a-
510 nm. Encontrar el punto final de 1la titulacién, gréfica --
mente, E1 error probable en determinacién de 50-500 ng de Co
es de aproximadamente 2%. E1 método puede ser usado también-
para determinar trazas de algunos otros elementos, por ejem-

plo: 100-200 ng de Pb.

V. Standen.
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1576,.-Kicro determinacién por titulaciém de ¥i y Co, separada-
mente y en la presenéia uno de otro. Saxsna, S. and Pandey,J.D.
(Chem, Lab,, Univ, Allshsbad, India). Z . analyt, Chem., 263 -
(3) 208 (1973). Determinacién de Ni & Co, s0los.- A la solu -
cién de la muestra, conteniendo 60 a 400 mg de ¥i 6 Co, a pH
4,3 (para Ni) & pH 4,9 (para Co): se adicionan 2 & 3 gotas de
una golucién de naranja de xilenol 0.18 y se titula con &cido
'bipﬁrlco 3.4 mN, a un color que cambia de rosa & amarillo --
para Fi 6 de pGrpura a amarillo para Co.
Determinacién de Ni y Co en mezcla.- A aproximadamente 20

ml de la solucién de la muestra, (pH 4.6), conteniendo 80 2
400 mg de K1 y 60 a 235 mg de Co, se adicionan de 3 & 5 gotas
de cromo azurol S 0,05% (C.I. Mordant Blue 29), E1 niquel se
titula con una solucién de &cido hipirico, & un cambio de co -
lor naranja a rojo; a continuacién se adicionan 2-3 gotas de
una solucién de naranja de xilenol y se titula .e1 cobalto con
&cido hipfirico, a un vire de color amarillento a rojo fuerte.
El error es de menos de 2%; se enlistan las especies que im -

terfieren.

R. Waspe.
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3683.~Separacién sucesiva y deteminacié* de Cuy Fe y Co --
por extracclédn con solventes y uso de he'rildimtipirinilme-
tano. (1,1-diantipiriniTheptamno).- Petrov, B,I,, Zhivovistsev,
V.P, and Degtev, M.L, (Gorki, Perm State Univ.,USSR). Zh, ---
analit. Khim,, 28(2) 240-245 (1973). -en ruso-.El reactivo -
mencionado (I) es un mejor extrayente que diantipirinilmetanc
en fuerte medio Acido. De HC1 6N, se extraen completamente @
Zny Cdy Ti, Zry Hg y Co, mediante una solucién al 7% de (I) -
en cloroformo o dicloroetano., La separacién de Cu II, Fe III
Y Co II de mezclas de sus cloruros, se lleva a cabo como 8i -
gue: la solucién problema (10 a 15 ml) conteniendo p.ej. 13 -
mg de Cu, 40 mg de Fe y 12 mg de Co, se ajusta a 0,5-1 N en
HC1 y tanto Cull como Fe III son reducidos con &cido ascédr -
bico (0.4-0.5 g).

El Cu I es extraido con una solucién de (I) en clorofor-
moy, el Fe II es entonces oxidado con H202 al 30% y es extra-
{do con solucién de (I) en cloroformo de la fase acuosa a-
justada a 2,5 N con HC1. E1 Co es extraido en medio 7-8 N-
de HC1l, con solucidén de (I) en dicloroetano., lLos metales en
los extractos son determinados por titulacién complejométri-
ca. El1 coeficiente de variacién (5 determinaciones) vara mez-

clas preparadas y para aceros, fué de menos de 2%.

M. Polasek.
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3802.-Extraccién espectrofotométrica de cobalto en hierro y
acero, con 5-dimetilamino-2-nitrosc femol. Motomizu, Sh, --
(Fac, Sci., Okayama Univ,. Japan 700). Japan Analyst, 20 -
(12) 1507-1512 (1971). -en japonés-. Calentar la muestra -
(menos de 0.5g, comtemiendo 0,007 a C.18 % de Co) con agua -
regia (3-5 ml) hasta que el volfmen disminuye a mas o menos
2 ml; diluir a 100 ml con agua, A 5 ml de ésta soluciém, a-
gregar 2 ml de solucién reguladora de citrato, de pH 5,3 --
para enmascarar Fe y Ni. Agregar ademfs 1 ml de solucién de
9~dimetilemino-2-nitrose. fenol en BC1 0,01 M, Dejar reposar
5 min y extraer con 5 ml de 1,2-diclorvetano por 30 seg. --
Lavar la capa orghnica con HC1 (1:2): filtrar en papel y --
medir la extincién a 456 nm. No hay interferencia de Cu --
(arriba de 1.2 m¥), Cr (arriba de 1.5 =mM), ¥n (arriba de 100

veces el peso de Co) 6 Al (diéz o més veees el peso de Co),

K, Saito.
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1538.-Determinacién espectrofotométrica de trazas de cobalto,
por el uso de 8-hidroxi-7-nitrosoquinolina-5-écido sulfénico.
Igsa, I.M. and Aly, M.¥. (Chem, Dept., Fae. Sei., Assiut, - -
Egypt) Z.analyt. Chem. 225 (2) 127 (1973). El1 método ineluye
la medicién de la extincién a 524 mm, de una solucién a wmn -
pH de 5, que contenga 9-12 mcg de Co y 0.5 g/1 del reactivo.
No interfierem Ca, Sr, Ba, Cd, Zn, ¥g, Thy U, Zr y W (por emn-
cima 150 veces) y cloruro, acetato, smlifato y nitrato (por -
arriba de 0.1 M,
Interfieren Fe, Mn y Cr.

R. Anderson.



74

VOLUMEN 26 .~

1541_.-Flotac16n de cationes de cobalto y niquel de soluciones
acuosag.Waksmundzki, A, and Surkiewicz, K, (Dept. Pﬁya. Chen.,
M. Curie-Sklodowska Univ,, Loblina, Poland). Roczn. Chem. -
47 (7-8) 1449-1456 (1973). Se investigaron varios agentes ten-
soactivos aniénicos, para la extraccién de Ni II 6 de Co IT -
0.1 mM, de soluciones acuosas. Se estudiaron los efectos de -
sulfato de éodio, nitrato de sodio y nitrato de amonio, en la
eficiencia de la extraccién. En general: el aumento en la -
concentracién de los iones, lleva a una disminucién en la e-
ficiencia de la extracciém, debido a una disminucién de la -

capacidad de la solucidn, para formar espumas,
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3111.-Separacién por cromatografi{a en capa fina y determina -
cién espectrofbtométrica de algunos metales de transieién, -
como monotio-fa-dicetonatos. Mueller, H. and Rother, R. (Sekt.
‘Chem. Karl Marx Univ., Leipzig, E. Germany) Analytica Chim. -
Acta. 66 (1) 49-55 (1973). -en alemém-. los complejos de Co,
Cu y Wi de tiotenoil trifluoroacetona (1,1,1-trifluoro-4- mer_
capto-4(2-tienil) but-3-en-2-ona ) (I), se forman por extrae-
cién de soluciém acuosa de los metales con una solucién de I
en cloroformo. los complejos de Rh y P8, se forman en un me -
dio de agya caliente, cloroformo y etanol y son finalmente -
extraidos en cloroformo. Después de remover el exceso de I, -
por extraccién con KOH 0,01 M. lLas sevaraciones de Co, Cu y
Wi, de Fh y Pd, se llevan a cabo por cromatografis en capa -
fina, sobre silica gel, con hexano-cloroformo (2:3) como - -
fase mévil, Las zonae son removidas de la placa y los mets -
les individuales, son determinados espectrofotométricamente.
luego de extraer con cloroformo. lLos 1fmites de determina --
cién son 10 ng para cobalto y 50 ng para co-re, niguel, rodio

y paledio.

¥. T. Johnson.
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926.-Determinacién por cromatografia en capa fina, como di-
tizonatos, de varios metales contaminantes en preparaciones
farmacéuticas. Pawlaczyk, J, and Sierzant, M. (Dept. Inorg.
and Analyt. Chem., Med. Acad., Poznan, Poland). Famacia -
pol., 30 (1) 37-41 (1974). -en polaco-. Las preparaciones -
examinadag (muestras de 3 g), se disuelven en 50 ml de agua,
se agregan 5 ml de solucién al 20% de tartrato de sodio y --
potasio y se ajusta el pH a 8.5 con HC1 6 con RH3 aq. A con-
tinuvacién se extrasen los metales en ditizona 0.002% en clo -
roformo.,

los extractos combinados (20 ml) se concentran a 50° C
a 1 ml. Porciones de 0,01 ml del concentrado, se aplican a
una placa de silica gel G de 0.5 mm de espesor y se corren -
los cromatogramas tres veces gon benceno~heptano (7:3). los
valores de Rf de laes manchas coloridas de los ditizonatos,
fueron comparados con los de Hg II, Zn II, Bi II, Ni IT ,
Cu II y Ca II, sujetog al mismo procedimiento. DPebajo de-
0.4 meg de cada metal pudieron ser detectados, Para drogas
insolubles en agua, los metales fueron determinados en el

extracto acuoso,.

B.K.
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1949.- Deteccién y determinacién espeétrofotométrica de Co
con dimedona (5,5-dimetil-cieclohexano-1,3-diona) dioxima. -
Belcher, R,, Ghonsim, S,A, and Townshend, A. (Chem, Dept.,
Univ., Birmingham, England) Talanta, 2] (3) 191-198 (1974).
El Co forma con el reactivo citado um complejo colorido -
que tiene méxima sbsorcién a 400 nm y es estable uma hors
a pH 9-9.5, Se puede evitar la interferencia por Cu & Ni,
acidificando y extrayendo el complejo de Co, que tarda -
més en descomponerse, con igsobutil-metil cetona y midiendo

la extincién a 370-380 nm,

T.C. Alliston,
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3120.-Separacién de iones methlicos, mediante cromatografia -
en cape fina, con &cido salicilhidroxfmico como agente com -
plejante. Pal, Ch. K, and Chakra, B. (Dept. Inorg. Chem., Ja-
davpur Univ, Calcutta, India). J. Indian Chem. Soc. 50 (10)
667-668 (1973). Se 1levd a cabo la separacibén de los lones:
Fe I1I, ™M I¥ , V ¥, V VI, ¥n II, 8o ¥I, Cu II y Co II, so-
bre silica gel G y altmina, usando solucibén del reactivo --
mencionado en varios solventes ( p. ej. alcohol isopropilico.
-y &cido clorhidrico 1 M 99:1) para desarrollar. Las man --
chas son localizadas exponiendo el cromatograma & vapores -
&cidos o amoniacales. Se proporcionan valeres de Rf para -

dos solventes.

T.5. Alliston.
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3281.-Determinacién fotométrica de Co, msando 2-(5-cloro-2-
piridilazo)-5-dietilaminofenol, en medio sulffirico. Gusev ,
S.I. and Dazhina, L,G. (Perm State Wed. Inst., USSR). 2Zh.-

analyt. khim. 29 (4) 810-813 (1974). -en ruso-. E1 reactivo
citado, forma un complejo 2:1 con Co II 2 un pH de 5-9, Una
vez formado el complejo, es estable em #cido sulffirico por

arriba de 2M (complejos de otros metales se descomponen en

tales condiciones) y puede ser extrafdo con cloroformo.

El extracto presenta absorcién méxima & 580 nm. Se cumple -
la ley de Beer para 0.04 - 1.0 mcg/l de Co. No interfieren

los siguientes metales: Ca, Zn, Cd, A1, T, Zr, Pb, V, Cr,

Fe, Mn y Ni, Un método basado en éstos hallazgos, se usd -

para determinar 9.74 % de Co en aceros: el coeficiente de

variacién fué de menos de 1% (6 resultados).

M. Polasek.
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3282.-Método simple de determinaciém de Co, con 5-dimetilami-
no-2-nitrosofenol, Motomizu, S, (Dept. Chem. , Okayama Uniwv,
Japan). Japan Analyst, 22 (6) 695-699 (1973). -en japonés-
La solucién problema (5ml), se trata con 1 ml de solucién re-
guladora de citrato 2 M , pH 5.5. Después de 10 min. se agre-
ga 1 ml de solucién del reactivo, 5m en HC1 0.01 M. Al cabo
de 10 min. més, se agregan 3 ml de HC1 (1:1), para descompo-
ner otros comlejos formados, que no sean de Co, Se mide la -
extincién & 530 nm. Se prepara un testigo, tratando 5 ml de
la solucién problema con 3 ml de HC1 (1:1), 1 ml de soluecién
reguladora y 1 ml del reactivo, 'en el orden mencionado. En la
determinacién de 20 micromoles de Co, se produce interferencia
por Fe III, Ni II y Cu II; en concentraciones de mls de : -
0.15 My, 0.05 ¥ y 0,6 mM resvectivamente. E1 método ha sido -~
usado para determinar de 0.02 2 0.2 % 3e Co en sales comer -

ciales de Ni y de 0.007 a 0,18 % de Co en aceros.
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3613.-Determinacién de metales en cerveza, por sbsorcién atd-
mica. Andrushenko, A, V. al\::d Prischen, N.N.(Ivov Polytech, -
Inst. Gen. Inorg., Chem., Acad. Sei. Ukr. USSR). Zh. Prike. -
Khim., Leningr. 47 (5) 1051-1054 (1974). -en ruso-. Se anali-
zaron muestras gintéticas, con un contenido de minerales si -
milar al de la cerveza, mediante absorcién atémica,» sobre un
rango de 0,01 - 500 meg de metal por ml. Pare Ca, Cr y Sn, se
usd una frama de aire-acetileno, en ‘:tanto que para los ele -
mentos: Na, K, Mg, Zn, Fe, Cu, Pb, ¥n, Li, Co, Ag y Ni, se-
utilizé una llama de aire-gas natural. La exactitud (exepto
rara Ca) oscila entre 95-105 %. E1 Ca no se vudo determinar
en presencia de Fe, Ni, P y varios otros elementos, debido -
a atenuacién de sefial, por lo que se determind con EDTA.

Al y P se determinan fotométricsmente. Ios otros elementos
presentes no interfieren. La técnica ha sido avlicada & ---
muestras comerciales. La sengibilidad para varios elementos
varia de 0.003-0.5 mcg por ml.

M.R. Naner,



82

VOLUMEN 28

2B166.-Reaccién de cobalto con 5-dietilamino-2-nitrosofenol
¥ la extraccibdn con solvente de su complejo de cobalto, Mo-
tomizu, Sk. (Dept. Chem., Fac Sci.r, Okayama Univ,. Tsushima
Japan). Talanta, 21 (6) 654-660. Este reactivo forma un com-
plejo 3:1 con el cobalto, que puede ser extrafdo en 1,2-ai-
cloroetano,; de éolucién acuosa. El1 exceso de reactivo puede
ser removido por agitacién con HC1 éM, La extineién del com-

plejo a 462 nm, es mayor que la de otros complejos nitrasos.
J.W, Price.

5B162.-Separacién de Fe III, Co II y Wi IT por cromatogra -
f{a en papel. Kharst, R,B, and Kunjamma, T.A. (Dept. Chem.,
Univ., Nagpur, India XCurr. Sci. 43 (10) 310-311 (1974). --
Las especies mencionadas fueron separadas por cromatografia
en papel por solvente ascendente con acetona-FCl-igobutil -
metil cetona (17:1:2) como solvente: ditioxamida en etanol,
al 1% y exposicién a amonfaco, se usaron para la deteccidn.
Se obtuvo separacién éptima en 45-90 min. E1 cobre no in --
terfiere, en tento que el cinc y el aluminio s{ lo hacen, -
corriendo junto con el fierro. Las especies separadas fue-

ron extraidas y determinadas colorimétriceamente.

Chem, Abstr.
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5B15.-Titulacibén complejométrica de metales cobre II-EDTA-4-
(2-tiozolidazo resorcinol) como indicador. Ymn;da, H,, Mseda,
T. and Kojima, L. (Lab. Analyt. Chem., Fac. Engng. Gifu Univ.
Kagamigahara Japan). Analytica chim. Acte, 72 (2) 426-429 -
(1974). Se describen condiciones éptimas para la titulacién
de 0.01-8.3 moles de ¥n, Wi, Zn, Cd, Hg, Pb; Sc, Fe, Ga, In y
Al con EDTA por el uso del sistema indicador mencionado. los
resultades son =xactos a 0.01 mg y la preeieién es satisfac-
tor;la.

R.G. Anderson.

5B188.-An&lisis de asbestos para trazas de metales. Lickwood ,
T.H. (Nat. Inst. Occup. Safety and Hlth. Cincimmeti, Ohio, USA)
Am. Ind. Hyg. Ass. J. 35 (5) 245-257 (1974). Después de la des-
composicién de la muestra con HF a 130° en una chpsula de PY¥FF
¥ volatilizacién de SiF,, con disolucién del residuo en HC1 &N
se determinan por espectrofotometri{a de absorcién atémics : Ca,
Bey Cry Coy Cu, Mn, Fi ¥ T1. La recuperacién de los metales -
fué de 97 a 103 %.

Chem. Abstr,
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2A9.-Cromoespumas: pruebas cualitatives y semicuantitativas
con agentes cromogénicos orgénicos inmobilizados en esnumas
de celdas sbiertas plastificadae de polluretano. Brawm, T.
and Farag, A.B. (Inst. Inorg. and Analyt, Chem., L. Eutvos
Univ,. Budapest, Hungary). Analytica, chim. Acta, 73 (2) -
301-309 (1974). Las cromoespumas se prepararon equilibrando
cubos de poliuretamo con soluciones de ditizona, diticoxa -
mida 6 amberlita IA&-1 en bis-(3,5,5-trimetil hexyl ftalato y
fueron usaéas para la deteccibén y estimacién de por debajo
de 0.05 ppm de Cu (ditiooxsmida) y 0.3 ppm de Co (amberlita
IA-1) por una técnica de anflisis individuales. Se detecta-
ron cantidades del orden de ng de Co, Cu y Pb en muestras -
de agua, por paso répido de la muestra & través de columnas

empacadas con la espuma,

R.G. Anderson.
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6éBl.-Analisis cuaslitativo de metales y aleaciones por toque.
Tournier, C.Surfaces, 14 (91) 43-47 {(1975).-en francés- Las

pruebas usadas son de tres tipos: prnebas a2 la mancha, prue-
bas con papel filtro impregnado y (las més wplicables)prue-

bag electrogra&ficas. En éstas (G1timas, el metal que va a ser
probado, se ccloca en el chtodo: um papel filtro impregnado

con el electrolito y un reactivo de identificacidén se coloca
entre el énodo y el metal y se aplice un potencial de 4.5 V

por 0.5-1.0 min., Se mencionan condiciones para: Al, Ag, Be,

Bi, C4, Cry Co, Sn, Fe, Mo, Ni, Pb, Ti, Zn.y S,

L.A. O'Neill.
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" 3B21.-Determinacién gravimétrica de miligramos de Co, Ir -
y Bh, con 3-(vercaptoacetamido)-fenol. Kakkar, S.N. end --
Poonia, i.s. (Dept. Cem., Vekram Univ., Ujjain, India). --
J. Indian Chem Sic. 51 (9) 808-810 (1974). El1 método consis-
te en la precipitacién de CoRz, IrR26 Rth(donde R es la mo-
1éculs del reactivo desprotonada) a pH 6.5 para Co y 2.5 pe-
ra Ir 6 Rh y un exceso de cinco veces, del reactivo. La mez -
cla se calienta en bafio de vapor por 45 min, con adicién de
100 mg de sulfato de amonio para remover el CoR2 una vez que
ha coagulado, El precipitado se colecta, se seca a 100° y se
pesa.

Son tolerados més -de 30 aniones y cationes que se en-
listan, en cantidades por Vencima de aprox 50 mg, la desvia -
cién tipo fué de 0.10 mg para 3 determinaciones je 5 g de Co,
Ir & Bn. El reactivo (solucién al 0.5% en etanol-HC1 (1:4),
tiene ventajas sobre tioanilida y l-nitroso-2-naftol; entre
ellas: mayor selectividad cuando se usan agentes ermasca-
rantes § econtrol de pH y temperstura. También se pueden de-

terminar Ir § Rh en presencia de Co.

W.J. Baker.
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1B158.- Uso de 3-nitroso-4-hidroxi-5,6-benzocumarina (1-hi -
drox;l-z-nitx'oso-ga-nafto(z 41-b) piran-3-ona ) como un rescti-
vo especifico para la deteceidd de Co. Kohli, N,, Carg, ﬁ.S.
and Singh, R.P. (Dept. Chem., Univ, Delhi, India). Mikrochim.
Acta, L (5-6), 675-680 (1975). Para determinar Co (menocs de
0.1 mcg/ml en una placa de toque & 10 mcg/ml en papél filtro)
se agrega una gota de la solucién probleme & una gota del --
reactivo al 0.05% en acetona; a continuaciédn se agrega una go-
ta de solucién acuosa de sosa al 8‘5._ Si hay Co presente, se -
produce instantémeamente un color rosado. El método ha sido -
usado para detectar Co an aleaciones y sales. lLa interferencia
de Fe TII y Al puede prevenirse, enmascarando con fluoruro de
smonio, y 1a de Cu II, usando tioures,

J.M. Brown.

4B28,-Determinacién espectroquimica de rodio y cobalto en co-
bre.Pruveleva, K,, Daigke, A, and Tsolov.T. Metalurgivja, =
Sof., 29 (8), 15-16 (1974).-en tfilgero-. Referat. Zh, ,Kim.,
196D, (2), Abstr 2691,
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Sm%.j\muminacwd espectrofotométrica simulténea de Fi y
Co en mezclasy; eon 3-hidroxipicolinaldehido-azina (d:,o:‘ -

azino @i-(3-hidroxi-2-picolina) Garcfa de Torres, A., Zal -
carcel, ¥. and Pino, P, F, (Dept. Analyt. Chem., Univ, Se -
ville, Spain) Analytica Chim., Acts, 29 257-263 (1975). El

reactivo eitado I (ef. Talanta, 20 919 (1973) ), como solu-
cién en demetilformemids, forma complejos con Ni y con Co,

en mezdas que se congervean en soluciém reguladors de aceta-
to & pH 4.5. Las mediciones de la extincién se hacen a 480

¥y 530 mm, contra un testigo y la concentracién de los meta -
les se calcula mediante una expresién dada.El método fué --
aplicado a mezclas sintéticas, conteniendo 5-25 mcg de cada
uno de los metales mencionados en 25 ml de solucidém final y
a mezelas de los metales en catalizadores industriales. Ni -
veles de tolerancia para un amplio rango de especies extra-
fiag, son proporcionados.la interferencia de EDTA es seria -
cuando esth presente en concentracién similar a la del Ni,

C.K. Laird.
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68206, ~-Determinacién de n:lcr;grmo de Fey, Zn, Co y Ba en -
meterisles magiéticos. Fano, U, end Idcci, P, (Lab. MASPEC,
C,N.R. Parma Italy). Mikrochim, Acta, II (4-5), 561-568, - -
Muestras (75 meg a 1 mg) de Bazmzhnozz v 332C62Fe]2022 se
disolviercn en EC1 concentrado, con adicién de H,0,. El --
Pe TII se extrme selectivemente com exceso de acetil acetona,
8¢ extrae de la fase acuosa con cloroformo: la solucién se -
ajusta a pH 8-9 con amoniaco en solueiém acuosa. En seguida
ge extrase Zn o Co con ditizona en clorofomo para dejar uma
solucién que contenge Ba, el cual es valorado DoT microtitu -
lacién con EDTA. E1l acetilacetonato de Fe se determina espec-
trofotométricamente & 440 nm y los complejos de ditizona se
determinen a 535 y 620 om (Zn) & 542 ¥ 620 rm (Co). Tiempo -
total de anblisis: 2 horas.

T.H, Newman,
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4B212.-Extraccién y determinacién espectrofotométrica de Co IT
con tiobenzoilacetona (3-mercapto-1-fenil-but-2-en-1 ona) y -
determinacién simulténea de Co y Ni. Murti, M.V.R. and Khop -
kar, S.M. (Dept. Chem., Indian Inst. Technol., Bombay India).
Telanta, 23 (3), 246-248 (1976). En un medio de pH 8.4-9.1, el
reactivo citado forma con Co IT un complejo que absorbe a 460
nm, cuando se extrae en benceno. La ley de Beer se cunple en-
‘tre 0.2 y 4.58 mcg/ml en el extracto y el complejo es estable
por 6 dias. De las 55 especies extrafiag investigadas: se encon.
tré que Hg II, C¥ ~y EDTA TnitBrfieren seriamente.

'Ciertas otras especies que interfieren pueden ser enmas-
caradas (Ag y Bi, con tiourea; Al, Th y Be, con F ). En pre -
sencia de Sby Fe, Pb, Cry; Cu & Pd, es mecesaria la extraccidn

preliminar de esas especies, Como el Wi forma un complejo que
nuestra absorciém méxima a 500 nm: es vosible la determina -
cién simulténea de Co y Ni. Se oroporcionan las ecuaciones -

qQue se usaron para evaluar los resultados.

E.J. Earle,
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4B211,-Determinaciém espectrofotométrica y fluorimétrica de -
Co. Haddady P.R., Alexander, P.V. and Smythe, L,E, (Deot. -
Analyt. Chem, Univ. Few South Wales, Kensington, Australia).
Talanta, 23 (4), 275-281 (1976). El Co II se trata con vico -
1inaldeh{do-2-piridiihidrazona y eosina a pH 5,6 para produ-
¢ir un complejo ternario que se extrae en cloroformo-acetona
(7:3) para dar una solucién colorida fluorescenté. En el mé-
todo espectrofotométrico, se mide la extinciénm a 537 mm y 1la
gréfica de calibracién es rectilfnea para 0.04-0.4 ppm de Co
en la solucién final, E1 1{mite de deteccién es de 0,017 ppm.
En el método espectrofluorimétrico (exitacién a 530 mm y emi
8ién a 558 nm) la gr&fica de calibraciém es rectilines para.
0.02 a 0.2 ppm y el 1fmite de deteccién es de 0.008 oom. En
ambos métodos interfieren: Cuy Ni, Fe, Pd y Hg bivalentes, -
E1l método espectrofotométrico ha sido aplicado exdtosamente
al an&lisis de aceros; luego de sevarar al Co II por inter-

cambio iénico. -
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68167.-Deterninacién por cromatografia cn papél de Fiy, Co y
Cu minerales de hierro. Viktorova, ¥.E, and Iseeva, K;G,
{Inst. Mineral Geochem, and Cristalio Chem, Rare Blements,
Acad. Sci. USSR, Moscow) Zav. Lab. 42 (5), 528-%29 (1976).
-en ruso-. la muestras (0.5- 1 g) se désuelve en ml-ma -
(3:1). lLa solucién se evapora a2 sequedad y el residuo se -
redisuelve y evapora a sequedad 2 veces con HC1l. El1 resi-
duo resultante se disuelve en 0.3-0.5 ml de EC1 108 y la -
mayoris del Fe es separada por cromatograf{a en papél. lLa
parte del papel conteniendo Ni, Co y Cu, se incinera y el
reaiduo se disuelve en 1 ml de H C1 103. Estos elementos
son separados por cromatografia en papél a 46°-47° en ace-
tone-&cido clorhidrico- agua (87:8:5) como solvente para
correr. E1 papél es entonees sometido a vapores de emonia-
co para neutralizar el &cido y las zonas son detectadas
con ditiooxamida al C.15% en etanol y determinadas como

se reportd previamente. (Analyt. Abstr. 21 3413 (1971).

G.S. Smith.
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