
Том 112 1963

И З В Е С Т И Я
ТОМСКОГО ОРДЕНА ТРУДОВОГО КРАСНОГО ЗНАМЕНИ ПОЛИТЕХНИЧЕСКОГО

____________  ИНСТИТУТА имени С. М. КИРОВА _ _ _ _ _ ____________

К В О П Р О С У  О П Р Е Д Е Л Е Н И Я  К О Б А Л Ь Т А  
1 ,2 -П И Р И Д  И Jl А З О - 2 - Н А Ф Т О Л  O M
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(Представлено научным семинаром кафедры аналитической химии)

1 . 2 - п и р и д и л а з о - 2 - н а ф т о л  в п е р в ы е  б ы л  с и н т е з и р о в а н  Ч и ч и б а б и -  
н ы м  [1]. Л и ю  [2], п о з ж е  Ч е н г  и Б р е й  [3] и с с л е д о в а л и  в о з м о ж н о с т ь  и с п о л ь 
з о в а н и я  э т о г о  с о е д и н е н и я  в а н а л и т и ч е с к о й  хи ми и .  П о  д а н н ы м  п о с л е д н и х ,  
э т о т  р е а г е н т ,  и м е ю щ и й  ж е л т у ю  о к р а с к у  в воде ,  ч е т ы р е х х л о р и с т о м  
у г л е р о д е  и и з о а м и л о в о м  сп и р те ,  д а е т  о к р а ш е н н ы е  к о м п л е к с н ы е  с о е д и н е 
ния  с м н о г и м и  т я ж е л ы м и  м е т а л л а м и .  У с т о й ч и в о с т ь  э т и х  к о м п л е к с о в  
в з н а ч и т е л ь н о й  м е р е  з а в и с и т  от  к и с л о т н о с т и  р а с т в о р о в .  Б о л ь ш и н с т в о  
м е т а л л о в  о б р а з у е т  к о м п л е к с ы  к р а с н о г о  ц в е т а ,  к о б а л ь т  и п а л л а д и й  —  
з е л е н о г о  ц в е т а .  К о м п л е к с  д в у х в а л е н т н о г о  к о б а л ь т а  у с т о й ч и в  в и н т е р 
в а л е  p H  3,5— 5,0, т р е х в а л е н т н о г о  к о б а л ь т а — в и н т е р в а л е  0,1 — 1,0. И о н ы  
щ е л о ч н ы х ,  щ е л о ч н о - з е м е л ь н ы х  м е т а л л о в ,  а л ю м и н и я ,  т и т а н а ,  ц и р к о н и я ,  
р у т е н и я ,  р о д и я ,  т е л л у р а ,  и р и д и я ,  о д н о в а л е н т н о й  р т у т и  и а м м о н и я ,  а т а к 
ж е  а н и о н ы  к и с л о т  се р но й ,  а з о т н о й ,  с о л я н о й ,  ф о с ф о р н о й ,  х р о м о в о й ,  с е р 
нисто й,  б р о м н о в а т о й ,  б р о м и с т о в о д о р о д н о й ,  и о д и с т о в о д о р о д н о й ,  м ы ш ь я 
ковой ,  у к с у с н о й  и щ а в е л е в о й  о к р а ш е н н ы х  с о е д и н е н и й  и ли  о с а д к о в  
с э т и м  р е а к т и в о м  не д а ю т .

А в т о р ы  п р е д л а г а ю т  и с п о л ь з о в а т ь  1 ,2 - п и р и д и л а з о - 2 - н а ф т о л  в к а ч е 
ст в е  и н д и к а т о р а  при  к о м п л е к с о н о м е т р и ч е с к о м  т и т р о в а н и и  ц и н к а ,  м е д и  
и к а д м и я  и в к а ч е с т в е  с п е ц и ф и ч е с к о г о  р е а г е н т а  д л я  к о л о р и м е т р и ч е с к о г о  
о п р е д е л е н и я  к о б а л ь т а  и п а л л а д и я .

Н а м и  б ы л и  п о с т а в л е н ы  о п ы т ы  с ц е л ь ю  п р о в е р к и  в о з м о ж н о с т и  и с 
п о л ь з о в а н и я  эт о г о  р е а г е н т а  д л я  ф о т о к  о л о р и м е т р и  ч ее  ко г о о п р е д е л е н и я  
м а л ы х  к о л и ч е с т в  к о б а л ь т а  в м е д н о - н и к е л е в ы х  с у л ь ф и д н ы х  р у д а х .

1 .2 - п и р и д и л а з о - 2 - н а ф т о л  с и н т е з и р о в а н  по м е т о д и к е ,  о п и с а н н о й  
Ч е н г о м  и Б р е е м  [3]. Д л я  п о л у ч е н и я  о к р а ш е н н о г о  к о м п л е к с а  к о б а л ь т а  
м ы  и с п о л ь з о в а л и  0 , 1 -п р о ц е н т н ы й  р а с т в о р  э т о г о  р е а к т и в а  в д в а ж д ы  
п е р е г н а н н о м  м е т и л о в о м  спирте .  О п ы т ы  п р о в е д е н ы  с р а с т в о р а м и ,  с о д е р 
ж а щ и м и  0,2, 4, 6 , 8 , 10 4 к о б а л ь т а  в в и д е  с у л ь ф а т а  к о б а л ь т а ,  п о л у ч е н 
ного н а м и  п о с л е  д в у к р а т н о й  п е р е к р и с т а л л и з а ц и и  п р о д а ж н о г о  п р е п а р а т а  
м а р к и  чда. К о н ц е н т р а ц и я  к о б а л ь т а  о п р е д е л е н а  в е с о в ы м  п у т е м  а - н и т р о 
з о -ß - н а ф т о л о м  по о б щ е п р и н я т о й  м е т о д и к е  [4]. К о б а л ь т  в з в е ш и в а л с я  
в в и д е  C o 3 O 4.

К  р а с т в о р у ,  с о д е р ж а щ е м у  с о о т в е т с т в у ю щ е е  к о л и ч е с т в о  с у л ь ф а т а  
к о б а л ь т а ,  в д е л и т е л ь н о й  в о р о н к е  о б ъ е м о м  50 мл д о б а в л я л и с ь  б у ф е р н а я  
см е с ь  д л я  п о д д е р ж а н и я  p H  р а с т в о р а  р а в н ы м  5, 0,2 мл 0 , 1 -п р о ц е н т н о г о
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р а с т в о р а  1 ,2 - п и р и д и л а з о - 2 - н а ф т о л а  в м е т и л о в о м  спирт е,  к а п л я  н а с ы щ е н 
н о г о  р а с т в о р а  п е р й о д а т а  н а т р и я  и о т м е р е н н ы е  б ю р е т к о й  1 0  мл и з о а м и -  
л с в о г о  с п и р т а .  П о с л е  э н е р г и ч н о г о  в с т р я х и в а н и я  с м еси  в т е ч е н и е  5 минут,  
р а с с л о е н и я  ф а з  и о т д е л е н и я  и з о а м и л о в о г о  с л о я  и з м е р я л а с ь  о п т и ч е с к а я  
п л о т н о с т ь  э к с т р а к т а  на  ф о т о э л е к т р и ч е с к о м  к о л о р и м е т р е  Ф Э К - М  в к ю 
в е т е  2 0  мм при  к р а с н о м  с в е т о ф и л ь т р е  и ч и с т о м  и з о а м и л о в о м  с п и р т е  
в к а ч е с т в е  р а с т в о р а  с р а в н е н и я .  Д л я  п о д д е р ж а н и я  p H  р а с т в о р о в  п р и б л и 
з и т е л ь н о  р а в н ы м  п яти  в п е р в о й  с е р и и  о п ы т о в  мы к а ж д ы й  р а з  д о б а в л я л и  
тю 1 мл к о н ц е н т р и р о в а н н о й  с о л я н о й  к и с л о т ы  и 2 0  мл д в у м о л я р н о г о  
р а с т в о р а  у к с у с н о к и с л о г о  н а т р и я ,  во  в т о р о й  с е р и и  о п ы т о в  м ы  и с п о л ь з о 
в а л и  б у ф е р н у ю  см есь ,  с о с т о я щ у ю  из  л и м о н н о й  к и с л о т ы  и г и д р о ф о с ф а т а  
н а т р и я .

Н а ш и  о п ы т ы  п о к а з а л и ,  что  о п т и ч е с к а я  п л о т н о с т ь  р а с т в о р о в  с о д н и м  
и т ем  ж е  к о л и ч е с т в о м  к о б а л ь т а  при  н е с к о л ь к и х  п о в т о р н ы х  о п р е д е л е н и я х  
к о л е б л е т с я  в ш и р о к и х  п р е д е л а х .  Т а к ,  н а п р и м е р ,  д л я  6  у к о б а л ь т а  о п 

т и ч е с к а я  п л о т н о с т ь  в п яти  п о с л е д о в а т е л ь н ы х  о п р е д е л е н и я х  р а в н я л а с ь
0.289;  0,305;  0,319;  0 ,242;  0,253; д л я  10 у к о б а л ь т а — 0,359;  0,332;  0,442; 
0,412-

В о  в сех  н а ш и х  о п ы т а х  м а к с и м а л ь н а я  и н т е н с и в н о с т ь  о к р а с к и  р а 
с т в о р о в  д о с т и г а л а с ь  ч е р е з  п я т ь  м и н у т  п о с л е  с л и в а н и я  р е а к т и в о в  и и н 
т е н с и в н о г о  в с т р я х и в а н и я  смеси .  О д н а к о  пр и  д а л ь н е й ш е м  с т о я н и и  
п р о и с х о д и т  п о с т е п е н н о е  з а м е т н о е  у м е н ь ш е н и е  и н т е н с и в н о с т и  о к р а с к и .  
Т а к ,  н а п р и м е р ,  о п т и ч е с к а я  п л о т н о с т ь  р а с т в о р а  с с о д е р ж а н и е м  4 у к о 
б а л ь т а  з а  25 м и н у т  с т о я н и я  п о с т е п е н н о  у м е н ь ш и л а с ь  с 0 ,232 д о  0,162.  
Э т о т  ф а к т ,  б е з у с л о в н о ,  с в и д е т е л ь с т в у е т  о н е у с т о й ч и в о с т и  о к р а ш е н н о г о  
к о м п л е к с а  к о б а л ь т а  в э т и х  у с л о в и я х .

Н е у с т о й ч и в о й  о к а з а л а с ь  и о к р а с к а  н у л е в о г о  р а с т в о р а ,  п р и г о т о в л е н 
ного п р и б а в л е н и е м  в сех  р е а к т и в о в  в то й  ж е  п о с л е д о в а т е л ь н о с т и ,  т о л ь к о  
б е з  к о б а л ь т а .  З а  2 0  м и н у т  его о п т и ч е с к а я  п л о т н о с т ь  п ри  и с п о л ь з о в а н и и  
ч исто го  и з о а м и л о в о г о  с п и р т а  в к а ч е с т в е  р а с т в о р а  с р а в н е н и я  у м е н ь ш и 
л а с ь  с 0 ,072 д о  0,018.

Т а к и м  о б р а з о м ,  м е т о д и к а  к о л о р и м е т р и ч е с к о г о  о п р е д е л е н и я  к о б а л ь 
т а  с 1 , 2 - п и р и д и л а з о - 2 - н а ф т о л о м ,  п р е д л о ж е н н а я  Ч е н г о м  и Б р е е м ,  не д а е т  
с к о л ь к о - н и б у д ь  у д о в л е т в о р и т е л ь н ы х  р е з у л ь т а т о в  д а ж е  «  с л у ч а е  ч и с т ы х  
с о л е й  к о б а л ь т а .
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