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A DETERMINACAO ESPECTROFOTOMETRICA DO COBALTO PELO METODO
DA 2,2’-DIPIRIDIL CETOXIMA (II)* — Escolha do solvente e estudos sobre a extragdo

do composto

A.O. JACINTHO**

RESUMO

Foram continuados os estudos da parte experimental do método da
2,2 -dipiridil cetoxima, cuja finalidade é o estabelecimento de uma técni-
ca adequada para a determinag¢do do cobalto em material vegetal.

Estudos sobre o preparo, concentracdo e conservagdo do reativo,
sobre a influéncia do pH na formagdo e extragdo do composto colorido ¢
sobre o sisterna tampdo, ja foram efetuados na etapa inicial.

Nesta oportunidade, procurou-se estudar o solvente; sua selecdo, a
sensibilidade, o tempo de extracdo, a influéncia do contato entre as fascs
e a estabilidade da cor do composto.

INTRODUCAO

Segundo HOLLAND & BOZIC (1968), o quelato formado pelo cobalto e a 2’2-dipi-
ridil cetoxima, pode ser completamente extraido da fase aquosa, tanto pelo clorof6érmio
como pelo diclorometano. Indicaram também, que a extragdo do composto pelo dlcool
amilico, benzeno, acetato de etila, nitrobenzeno e tolueno, foi apenas parcial, enquan-
to que um tetracloreto de carbono, ciclo-hexano, éter dietilico, hexano e xileno, foi
completamente ineficiente. Aqueles autores preferiram empregar o cloroférmio ao in-
vés do diclorometano, devido a sua maior densidade e menor volatilidade e indicaram
que naquele solvente o composto colorido apresentou um méaximo de absor¢cdo a
388 nm.

Com base nas condic¢Ges jd estabelecidas (JACINTHO, 1975a), no que se refere
a concentracao do reativo, condicOes de pH e sistema tampdo, numa primeira fase do
presente trabalho, além do cloroférmio e do diclorometano, outros solventes foram
testados quanto a capacidade extrativa do quelato, a fim de se poder selecionar o mais
adequado.

A scguir procurou-se analisar a sensibilidade do método e estabelecer as melhores
condigoes para a extragdo do composto colorido.
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paro a Pesquisa do Estado de Sdo Paulo (FAPESP),
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MATERIAL E METODOS

Escolha do solvente e estudos sobre a extragéo

1. Sele¢do dos solventes — Os estudos foram conduzidos a partir de 6 ¢ 10 micro-
gramas de cobalto, em presenga de 1,0 e.mg de HCl e de 10 ml da solug@o tamp4o, a fim
de simular as condi¢Ses normais de aplicagdo do método.

Os solventes testados, juntamente com suas constantes fisicas extraidas de MORRI-
SON & FREISER (1957) e WEAST et al. (1964), sdo apresentados a seguir.

Caracteristicas dos solventes testados:

Solvente Densidade Ponto de Constante Solubilidade
a 15/200C ebulicdo dielétrica em agua

Cloroférmio 1,49 61,20C 4.8 10 g/l a 159C
Diclorometano 1,34 40,10C 9,1 20 g/l1a 20°C
1,2-dicloroetano 1,26 83,60°C 10,4 9g/la 0°C
Monoclorobenzeno 1,11 132,00C — insolavel
o-diclorobenzeno 1,30 180,50C 9,9 insolavel
Metilisobutiicetona 0,80 115,80C 13,1 20 g/l a 200C
Acetato de amila 0,87 149,20C 48 1,74 g/1 a 200C
Acetato de butila 0,88 126,5°C 5,0 5 g/la250C
Reativos:

Solucdo padrio de cobalto — A partir da solugdo estoque (JACINTHO, 1975a),
foram preparadas solu¢des contendo 2,0 — 4,0 — 6,0 — 8,0 e 10,0 ppm de cobalto.

Solugdo de 2,2’-dipiridil cetoxima (2,2-DC) a 1,0% — Preparada em solugdo hi-
droalcodlica a 80% a partir de 2,2’-DC obtida conforme a técnica descrita por JA-
CINTHO, (1975a).

Solugdo tampdo — Foram misturados, 100 ml de solu¢do 1 M em citrato de sédio
(trissédico), com 50 ml de solug¢do de trietanolamina (1+2). Adicionou-se em seguida, a
solugdo de 4cido citrico a 30%, até pH 7,8.

Solugdo 0,10 N em HCl — Preparada a partir de 6 N (destilado).

Procedimento

Em funis de separagdo de 60 ml, foram adicionados 6 e 10 microgramas de cobalto,
10 ml da solugdo tampdo, 10 ml de solugdo 0,10 N em HCI, 1,0 ml da solu¢do do reativo
e completou-se o volume a 20 ml. Adicionaram-se 5,0 ml de cada um dos solventes j4
relacionados e procederam-se as extragSes por dois minutos. As leituras foram efetuadas
a 385 nm contra prova em branco e os resultados estdo contidos no quadro 1.
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2. Estudo comparativo entre o clorof6rmio e o diclorometano — Apesar da menor
solubilidade em 4gua e do ponto de ebuligdo mais elevado apresentado pelo cloroférmio,
procurou-se realizar um estudo comparativo entre o citado solvente e o diclorometano a
fim de se obter um maior nimero de dados, através dos quais seria possivel uma adequa-
da escolha.

Para tal, foram obtidas curvas padrdo em cloroférmio e diclorometano, sendo tam-
bém empregados diferentes volumes dos mesmos para as extragSes. Através de uma se-
gunda extrag¢do, foi testada a eficiéncia das mesmas.

A influéncia das diferentes solubilidades em 4gua apresentada pelos dois solventes
foi analisada pela comparagdo das curvas padrdo obtidas em condi¢Ses de saturagdo e
ndo saturagdo da fase aquosa. A fim de se poder analisar uma possivel influéncia do sol-
vente sobre a regido de maxima absor¢gdo do composto colorido, foram obtidos espec-
tros do composto em cloroférmio e dicloronietano.

Procedimento

Em funis de separagdo de 60 ml, foram adicionados padrdes de 2, 4, 6, 8 ¢ 10 mi-
crogramas de cobalto e daqui por diante procedeu-se conforme jé descrito em 1. Utili-
zando a mesma técnica, novas curvas foram obtidas quando o composto foi extraido
com 4,0 e 3,0 ml de solvente.

Apbs a primeira extragdo, a fase aquosa foi filtrada através de papel Whatman
nQ 1 para outros funis de separagdo de 60 ml, para eliminar o solvente remanescente.
A seguir, adicionou-se mais 0,5 ml do reativo e procederam-se a novas extra¢gdes com
3,0 ml de solvente. Os resultados constam dos quadros 2 e 3 e figuras 1 e 2.

Procurando-se analisar mais detalhadamente a influéncia da solubilidade em dgua
apresentada pelos solventes em estudo, a solugde tampdo, a solugdo 0,10 Nem HCl e a
dgua, foram previamente saturados com cloroférmio ou com diclorometano. Novas
curvas padrao foram obtidas, seguindo-se 0 mesmo procedimento. Os dados constam
dos quadros 4 e 5 e também podem ser analisados nas figuras 1 e 2.

Seguindo o procedimento descrito 2m 1, a partir de 6 e 10 microgramas de cobalto
foram obtidos espectros de absor¢do do Co(2,2-DC); em ambos os solventes, na re-
gido compreendida entre 480 e 320 nm de comprimento de onda e com auxilio do es-
pectrofotometro Beckman modelo DB. As cuivas foram obtidas contra as respectivas
provas em branco, as quais, por sua vez, foram analisadas contra solventes puros. Os
resultados obtidos s3o apresentados nas figuras3 e 4.

3. A sensibilidade do método — A determinagdo do cobalto em materiais contendo
baixo teor do elemento como no caso dos vegetais, estd sujeita a uma série de limita-
¢Oes. A sensibilidade apresentada pelos métodos mais comumente empregados com essa
finalidade, exige o emprego de amostras relativumente grandes dificultando sob varios
aspectos as técnicas propostas.

Segundo os valores fornecidos por HOLLAND & BGZIC (1968), a sensibilidade
do método da 2,2’-DC conforme Sandell, é de 0,0029 micrograma/cm?, sendo a absor-
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tividade molar do composto a 388 nm de comprimento de onda, igual a 19.500 enquan-
to que para o método do sal nitroso-R, BAGREEV & ZOLOTOV (1968) descreveram
como sendo de 15.000 o valor da absortividade molar do composto no comprimento
de onda de sua maxima absor¢ao.

Considerando-se que uma das principais finalidades do presente estudo, € a de con-
tribuir para o estabelecimento de uma técnica que apresente sensibilidade satisfatoria
para a determinagdo do cobalto em plantas, procurou-se analisar as possibilidades de
se empregar menores quantidades do elemento, além de se extrair o composto, com
volumes mais reduzidos de solvente.

Assim sendc, novas curvas padrao foram obtidas utilizando-se de 0,5 a 5,0 micro-
gramas de cobalto, tendo sido seguido o procedimento ja descrito em 2. De igual modo,
o composto foi extraido com 5,0 — 4,0 e 3,0 ml de cloroférmio e uma segunda extrag¢do
foi procedida com 3,0 ml do solvente. Com exce¢ao das novas solu¢des padrao de uso,
preparadas a partir da estoque, os demais reagentes ja foram descritos. Os resultados
sdo apresentados no quadro 6 e figura 5.

4. Tempo de agitacdo necessdrio para a extracdo do composto — Para os experi-
mentos até aqui realizados, as extra¢cdes do composto foram efetuadas com dois minu-
tos de agitacdo manual e vigorosa. Considerando-se que uma redug¢@o no referido tempo
pode representar uma melhoria nas condi¢des operacionais do método, procurou-se a-
través do presente ensaio, estabelecer tais condicdes.

HOLLAND & BOZIC (1968), ao descreverem que trinta segundos de extragdo em
10 ml de cloroférmio foram suficientes para remover todo composto da fase aquosa,
deixam duvidas quanto a quantidade do quelato em estudo.

Assim sendo, com os reagentes cujo preparo jd foi descrito e seguindo-se o procedi-
mento empregado em 1, desenvolveu-se o composto a partir de 4 e 5 microgramas de
cobalto e procederam-se extragdes com 3,0 ml de cloroférmio por 15, 30, 60, 90, 120
e 240 segundos. Os resultados constam do quadro 7.

5. Influéncia do tempo de contato entre as fases — Procurou-se nesta oportunidade,
analisar a influéncia do tempo de contato entre as fases apds a extragdo, sobre os valores
de absorbancia da solug@o cloroférmica do composto.

O procedimento descrito em 1 foi seguido com as seguintes modificagdes. O com-
posto fo: obtido a partir de 3,0 e 5,0 microgramas de cobalto, sendo as extragGes efe-
tuadas por 30 segundos com 3,0 ml do solvente. Apds as extragGes, as fases foram man-
tidas em contato nas condigdes ambiente (20—250C e luz difusa) pelos tempos de 10,
20, 30, 60 e 120 minutos. Decorridos os intervalos de tempo, efetuaram-se as leituras
contra respectivas provas em branco. Os reagentes foram os mesmos ji descritos e os
resultados estdo no quadro 8.

6. Estabilidade da cor do composto em cloroférmio — HOLLAND & BOZIC (1968)
descreveram que os valores de absorbédncia das solu¢des do composto em cloroférmio,
mantiveram-se inalterados por um periodo de 10 horas. Um decréscimo de 6% foi apre-
ciado ap0s duas semanas, ndo sendo observado variagGes nos referidos valores, em fun-
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¢do das oscilagGes da temperatura ambiente.

Considerando-se que os dados sobre a estabilidade da cor do composto € de grande
importancia principalmente para a aplicagdo do método, com base no procedimento des-
crito em 1, desenvolveu-se a rea¢do a partir de 3 e 5 microgramas de cobalto. Apods as
extragGes com 3,0 ml de cloroférmio, a fase organica foi drenada para células do espec-
trofotdmetro. Os extratos foram mantidos em 3 diferentes condigdes:

A —em células hermeticamente fechadas (tampa de teflon) mantidas sob luz difusa
(ambiente de laborat6rio), entre 20 e 250C;

B — em células com tampas de vidro (apenas superpostas) mantidas sob luz difusa, en-
tre 20 e 250C;
C — em células com tampas de vidro, ao abrigo da luz e entre 20 e 250C.

Essas condi¢gdes foram mantidas por 3 horas sendo as leituras efetuadas periodica-
mente contra respectivas provas em branco. Os reagentes utilizados foram os mesmos jd
descritos e os resultados s3o apresentados no quadro 9.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Escolha do solvente e estudos sobre a extragéo

1. Sele¢do dos solventes — Pelos valores de absorbancia contidos no quadro 1, pode-
-se concluir que dentre os solventes testados, apenas o cloroférmio e o diclorometano
foram eficientes quanto a extragdo do quelato Co(2,2°-DC);. Considerando-se os valores
de absorbdncia obtidos com aqueles dois solventes, como representativos de uma extra-
¢do 100% eficiente, pode-se dizer que o dicloroetano, o diclorobenzeno e o monocloro-
benzeno extrairam 83%, 34% e 20% do composto, respectivamente. Os demais solven-
tes testados ndo apresentaram a menor capacidade extrativa. Esse fato também foi ob-
servado com relagdo a tetracloreto de carbono e xileno em testes semiquantitativos.

Nessas condigdes, para os estudos seguintes foram utilizados apenas o cloroférmio
e o diclorometano.
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QUADRO 1 — Avaliagdo da capacidade de extragdo do composto colorido pelos diversos solventes,
através dos valores de absorbancia do Co(2,2’-DC)3 em suas solugGes (obtidas a partir de 6 e 10 mi-
crogramas de cobalto).

Solvente Microgramas A
(ml) de cobalto
Cloroférmio 6 0,36
10 0,59
Diclorometano 6 0,36
10 0,59
1,2-dicloroetano 6 0,30
10 0,49
Monoclorobenzeno 6 0,07
10 0,12
o-diclorobenzeno 6 0,12
10 0,21
Metilisobutilcetona 6 0,00
10 0,01
Acetato de amila 6 0,00
10 0,00
Acetato de butila 6 0,00
10 0,00

2. Estudo comparativo entre o cloroférmio e o diclorometano — Pelos dados conti-
dos nos quadros 2 e 3 representados nas figuras 1 e 2, observa-se que a relagao é linear
entre os valores de absorbancia e as concentragGes de cobalto, quer o extrator tenha si-
do o cloroférmio quer o diclorometano. Essa linearidade foi mantida mesmo quando as
extracOes foram efetuadas com 4,0 e 3,0 ml do solvente.

QUADRO 2 — Relagdo entre a absorbancia e as quantidades de cobalto. Primeira ¢ segunda extra-
¢bes com cloroformio. Fase aquosa ndo saturada.

M 5,0 ml do solvente 4,0 ml do solvente 3.0 ml do solvente
icrogramas a a a a
de cobalto ‘1.~ 2.~ 1.~ 2.~ liil~ 2~’=.1~
extracao extragao extragao extragao extracao extragao
A A A A A A
0 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
2 0,12 0,00 0,15 0,00 0,20 0,00
4 0,24 0,30 0,40
6 0,36 0,00 0,45 0,00 0,59 0,01
8 0,47 0,60 0,77
10 0,59 0,00 0,74 0,01 0,96 0,02
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QUADRO 3 - Relagdo entre a absorbancia e as quantidades de cobalto. Primeira e segunda extra-
¢Oes com diclorometano. Fase aquosa nio saturada.

Mi 5,0 ml do solvente 4,0 ml do solvente 3,0 mldo solvente
1crogramas
de cobalto 12 ) 22 ) 13 ) 22 ) 14 3 22 )
extracio extracao extracao extracao extragao extragao
A A A A A A
0 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
2 0,12 0,00 0,15 0,01 0,21 0,02
4 0,24 0,30 0,39
6 0,36 0,02 0,44 0,03 0,58 0,06
8 0,47 0,58 0,77
10 0,59 0,04 0,72 0,05 0,94 0,07
1,004
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FIG. 1 — Relagdo entre absorbancia e quantidades de cobalto. Extragdo com 3,0 ml (curva C),

4,0 ml (curva B) e 5,0 ml (curva A) de cloroférmio. Linha cheia — ndo saturando a fase aquosa.
Linha pontilhada — saturando a fase aquosa.
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4,0 ml (curva B)le 5,0 ml (curva A) de diclorometano. Linha cheia — ndo saturando a fase aquosa.

FIG. 2 - Relajio entre absorbancia e quantidades de cabalto. Extragdo com 3,0 ml (curva C),
Linha pontilhada — saturando a fase aquosa.

Comparando-se os dados dos quadros 2 e 3, pode-se verificar a menor eficiéncia
extrativa apresentada pelo diclorometano. Isto €, enquanto que 4,0 ml de clorof6érmio
foram suficientes para remover da fase aquosa todo o composto obtido com até 10 mi-
crogramas de cobalto, 5,0 ml de diclorometano ndo o foram.

A sensibilidade conferida ao método foi praticamente equivalente tanto empregan-
do-se o cloroférmio como o diclorometano.

O efeito da maior solubilidade em dgua, apresentado pelo diclorometano, pode ser
melhor observado através das figuras 1 e 2. Isto é, com o referido solvente, as diferengas
obtidas nos valores de absorbancia quando a fase aquosa foi ou ndo saturada pelo mes-
mo antes das extra¢Ses, foram maiores que aquelas obtidas com o clorof6rmio.
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Uma comparagdo entre os dados dos quadros 2, 3, 4 e 5 mostra que a diminui¢do
da capacidade de extragdo do composto, apos a saturagdo da fase aquosa, foi mais pro-
nunciada para o diclorometano.

QUADRO 4 — Relagdo entre a absorbancia e as quantidades de cobalto. Primeira e segunda ex-
tragdes com cloroférmio. Fase aquosa saturada.

. 5,0 ml do solvente 4,0 ml do solvente 3,0 ml do solvente
Microgramas 12 22 12 22 12 22
de cobalto - o - - . .
extragao extracao extragao extracao extracao extragao
A A A A A A
0 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
2 0,12 0,00 0,15 0,00 0,21 0,00
4 0,24 0,29 0,39
6 0,36 0,00 0,44 0,01 0,59 0,01
8 0,47 0,59 0,76
10 0,59 0,00 0,73 0,01 0,95 0,02

QUADRO 5 — Relagdo entre a absorbancia e as quantidades de cobalto. Primeira e segunda ex-
tragdes com diclorometano. Fase aquosa saturada.

. 5,0 ml do solvente 4,0 ml do solvente 3,0 ml do solvente
Microgramas 12 28 12 22 1a 22
de cobalto - . ~ ~ ~ ; .
extracao extracao extracao extragdao extragao | €xtragao
A A A A A A
0 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
2 0,12 0,01 0,15 0,01 0,20 0,02
4 0,23 0,29 0,38
6 0,35 0,03 0,43 0,04 0,57 0,05
8 0,46 0,57 - 0,74
10 0,58 0,06 0,71 0,07 0,92 0,10

Pode ser observado pelas figuras 3 e 4 que nas condi¢Ges estudadas, tanto em clo-
roférmio como em diclorometano, a regido de maxima absor¢do do composto situou-se
entre 375 e 390 nm. Pode-se verificar também que, na citada regido, a absorg¢do devida
a prova em branco, foi em ambos os casos, praticamente desprezivel. Em func¢do dos
dados obtidos, confirmou-se a escolha do clorof6rmio como solvente.
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FIG. 3 — Espectros de absor¢do do composto colorido extraido com 5,0 ml de cloroférmio. Cur-
val — 10 ug de cobalto. Curva 2 — 6 ug de cobalto. Curva 3 — Espectro branco contra o
solvente puro.
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FIG. 4 — Espectros de absor¢gdo do composto colorido extraido com 5,0 ml de diclorometano,
Curva 1 — 10 ug de cobalto. Curva 2 — 6 ug de cobalto. Curva 3 — Espectro do branco contra o
solvente puro.
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3. A sensibilidade do método — Os valores apresentados no quadro 6, graficamen-
te relacionados na figura 5, indicam que para as quantidades de cobalto estudadas, a
relagdo linear entre a absorbincia e a concentragdo foi mantida, quer o composto te-
nha sido extraido com 5,0 — 4,0 ou 3,0 ml de cloroférmio. Os valores de absorbancia
seferentes & segunda extragdo indicaram que apenas uma extra¢do com até 3,0 ml do
solvente, foi suficiente para remover da fase aquosa, as quantidades obtidas do com-
posto.

QUADRO 6 — Relagdo entre a absorbancia e as quantidades de cobalto (de 0,5 a 5,0 microgramas).
Primeira e segunda extragdes com cloroformio, sem saturar a fase aquosa.

) 5,0 ml do solvente 4,0 ml do solvente 3,0 ml do solvente
Microgramas 12 2a 12 22 12 2a
de cobalto ~ ~ ~ - ~ ~
extragao extragao extragao extragao extragao extragao
A A A A A A
0,0 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
0,5 0,03 0,04 0,05
1,0 0,06 0,08 0,10
2,0 0,12 0,15 0,20
3,0 0,18 0,00 0,23 0,00 0,30 0,00
40 0,24 0,00 0,30 0,00 0,40 0,00
50 0,30 0,00 0,38 0,00 0,50 0,01

Através da figura 5, pode-se observar melhor o considerdvel aumento de sensibili-
dade que foi conferido ao método, quando a extracdo se processou com 3,0 ml de
cloroférmio.
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FIG. 5 — Relacdo entre a absorban-ia e quantidades de cobalto. Extragdo com 3,0 ml (curva 3),
4,0 ml (curva 2) e 5,0 ml  -va 1) de cloroférmio. Fase aquosa ndo saturada com o solvente.
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4. Tempo de agitacdo necessirio para a extracdo do composto — Os dados do
quadro 7 revelam que a extragdo foi completa com 15 segundos de agitagdo. Porém,
como medida de seguranga, resolveu-se recomendar o tempo de 30 segundos.

QUADRO 7 - Influéncia do tempo de agitagdo na extragdo do composto colorido com 3,0 ml do
solvente e obtido a partir de 4,0 e 5,0 microgramas de cobalto.

Tempo de agita¢do em segundos

Microgramas
de cobalto 15 30 60 90 120 240
A A A A A A
0,0 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
4,0 0,40 0.40 0,40 0,40 0,39 0,40
5,0 0,50 0,50 0,50 0,49 0,50 0,50

5. Influéncia do tempo de contato entre as fases — Os dados do quadro 8 mostram
a inexisténcia de qualquer efeito devido ao contato entre as fases (até 2 horas) apds a

extracdo, sobre os valores de absorbancia das solugCes.

QUADRO 8 — Valores de absorbancia das solugGes contendo o composto colorido, em fungdo do
tempo de contato entre as fases apds a extragdo.

Tempo de contato entre as tases apds extragdo (em mirutos)

Microgramas
de cobalto 0 10 20 30 60 120
A A A A A A
0,0 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
3,0 0,30 0,30 0,30 0.30 0,30 0,30
5,0 0,50 0,49 0,50 0,50 0,50 0,50

6. Estabilidade da cor do composto em cloroférmio — O aumento nos valores de
absorbdncia para as condi¢gdes B e C a partir de 120 minutos (quadro 9), deve-se a eva-
poragdo de parte do solvente. Nota-se também que para um periodo de até 3 horas, a
cor do comgosto em cloroférmio manteve-se estdvel.
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QUADRO 9 - Variagdo nos valores de absarbancia da solugfo contendo o composto colorido, em

fungdo do tempo e das diferentes condigSes estudadas.

Condigdes Microgramas _Tempo em minutos

estudadas de cobalto 0 15 30 60 120 150 180

| A A A A A A A
0,0 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
A 3,0 0,30 0,30 0,30 0,30 0,30 0,30 0,30
5,0 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50
0,0 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
B 3,0 0,30 0,30 0,30 0,30 0,30 0,31 0,32
5,0 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,51 0,53
0,0 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
C 3,0 0,30 0,30 0,30 0,30 0,30 0,31 0,32
5,0 0,50 0,501 0,50 0,50 0,50 0,51 0,52

CONCLUSOES

Através dos estudos efetuados no presente trabalho, correspondentes a segunda

fase da parte experimental do método espectrofotométrico da 2,2’-dipiridil cetoxima,
pode-se concluir:

a—

b—

dos solventes escolhidos para o estudo, foram selecionados apenas o cloroférmio
e o diclorometano;

num estudo comparativo entre aqueles dois solventes, o cloroférmio apresentou
uma maior capacidade extrativa que a do diclorometano. Com 4,0 ml de clorof6r-
mio, extraiu-se da fase aquosa todo o composto colorido obtido a partir de 10 mi-
crogramas de cobalto;

tanto em cloroférmio como em diclorometano, a regido de maxima absorg¢do do
composto ocorreu entre 375 e 390 nm;

numa amplitude de 0,5 a 5,0 microgramas de cobalto, 3,0 ml de cloroférmio foram
suficientes para a total extracdo do composto, com um acréscimo na sensibilidade
do método;

15 segundos de agitagdo foram suficientes para que a extragdo se completasse;

ndo foi notada qualquer influéncia decorrente do contato entre as fases, até 120
minutos apés a extragdo;

a estabilidade da cor do composto em cloroférmio, foi mantida em 180 minutos
de observagdes, apOs a extragio.
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SUMMARY

SPECTROPHOTOMETRIC DETERMINATION OF COBALT BY THE 2,2°-DI-
PYRIDIL KETOXIME METHOD (II) — Choice of solvent and studies about
colored compound extration

This paper belongs to a series of articles about the 2,2’-dipyridyl ketoxime method
for the espectrophotometric determination of cobalt.

It presents a study on the extration procedure of the color compound formed by
using chloroform or dichloromethane. It was established that the former is more effi-
cient than the latter one.

The region of maximum absorption of the color compound in chloroform is
between 375 and 390 nm. On the other hand, 3.0 ml of the solvent, is sufficient for
the extration of the water-soluble chelate obtained from 5.0 micrograms of cobalt,
with a shaking time of 15 seconds.

The color compound is stabile both in contact with the solutions (120 minutes)
and after extration with chloroform (180 minutes).
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