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A 2,2" — DIPIRIDIL CETOXIMA, COMO REAGENTE PARA
DETERMINACAO ESPECTROFOTOMETRICA DO
COBALTO.

ANTONIO OCTAVIO JACINTHO **

A presente nota relata alguns aspectos dos estudos preliminares
sobre a aplicacio da 2,2’ — dipiridil cetoxima como reagente para a de-
terminagdo colorimétrica do cobalto.

Nesta oportunidade, procurou-se principalmente analisar os proble-
mas decorrentes da aplicagio da técnica Jescrita por HOLLAND & BO-
ZIC (1968), na determinagido do cobalto em plantas.

INTRODUCAO

Dentre os inumeros métodos espectrofotométricos que tém sido
propostos para a determinacido do cobalto, nos mais diversos mate-
riais, CLARK (1958); SANDELL (1959); HAROLD & SZOBOLOTZKY
(1963); CHARLOT (1964); BURKE & DEARDORFF (1970) e outros,
o que utiliza o sal nitro-R como reagente é o mais amplamente empre-
gado, apesar das dificuldades analiticas que o mesmo apresenta.

Dentre os novos reativos que vém sendo propostos para a deter-
minacéo colorimétrica do cobalto, a 2,2” — dipiridil cetoxima apresen-
ta caracteristicas que poderdo permitir a obtencdao de uma técnica ra-
pida, sensivel e precisa para a avaliagdo de pequenas quantidades do
citado elemento.

O emprego da 2,2’ — dipiridil cetoxima como reagente para a de-
terminacido quantitativa de cobalto, foi proposto por HOLLAND &
BOZIC (1968). O citado reativo, empregado em solucdo a 1% em eta-
nol! de 80 a 95%, reage instantaneamente com o cobalto formando
um quelato amarelo-esverdeado, soluvel em agua e que pode ser facil-
mente extraido em cloroférmio.

O método proposto poderi apresentar sensibilidade superior ao
do sal nitroso-R e é pouco sujeito a interferéncias. Dentro de limites
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relativamente amplos de concentracao, o método segue a lei de Beer
e o composto colorido, quando extraido em cloroférmio, apresenta um
maximo de absorcdo entre os limites de 370 a 390 milimicrons de com-
primento de onda.

MATERIAL E METODOS

Diversas modifica¢des e variagbes da técnica proposta por HOL-
LAND & BOZIC (1968), para a determinac¢do do cobalto, estio sendo
estudadas com a finalidade de se poder aplicid-la em andlise de plan-
tas. '

Deste modo, procurou-se inicialmente trabalhar com menores
quantidades de cobalto, além de se extrair o composto colorido num
menor volume de solvennte.

Paralelamente ao estudo detalhado do método que vem sendo de-
senvolvido, preparou-se uma solucdo contendo Fe®*, Mn?2t, Zn?®t,
Cu?*, Ca?*+ e Mg?*, em meio de HC1 0,1 N, de tal modo que 5,0 ml
da referida solugdo corresponderiam a um extrato de planta contendo
niveis bem elevados dos principais interferentes do método,

As indicagbes para resolver os problemas dos interferentes, que
HOLLAND & BOZIC (1968) propuseram, quando efetuaram este es-
tudo isoladamente, ndo puderam ser empregadas devido ao apareci-
mento de reagdes secunddrias quando estes interferentes foram estu-
dados conjuntamente.

O emprego de pirofosfato, para eliminar interferéncia de Zn?>",
D ~ . 2.2
Mn #* e Fe?t etc., ndo forneceu resultados satisfatérios.

A interferéncia do Cu?t é notéria. Tentativas de se solucionar o
problema das interferéncias com fluoretos, trietanolamina, acido as-
corbico, fosfatos e EDTA, foram relativamente infrutiferas.

Porém, péde ser constatado que a maioria desses problemas po-
deria ser contornada através do controle do pH.

A reagdo de formacdo do quelato de cobalto se processa conve-
nientemente num intervalo de pH de 7,0 a 8,5 e a sua extragcido pelo
solvente orginico pode ser realizada numa faixa mais ampla de pH,
o que possibilitaria o controle de certos interferentes.

A referida técnica esta sendo estudada ao mesmo tempo em que
estao sendo testados alguns agentes complexantes. A solucdo tampao
a ser empregada para o controle do pH ao redor de 7,5, também atua

no sentido de reduzir o efeito de alguns ions sobre a determinacéo do
cobalto.
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RESULTADOS OBTIDOS

A nova técnica forneceu resultados satisfatérios quando aplicada
a solucoes puras. Quantidades de cobalto, variando de 1 a 10 micro-
gramas, reagem em meio de citrato em pH ao redor de 7,5 € o com-
posto colorido formado ¢ extraido com 5,0 ml de cloroférmio, forne-
cendo uma solucdo linear entre a absorbancia e as concentracdes de
cobalto, conforme pode-se observar através dos dados que seguem :

Relagido entre a absorbancia e as concentracoes de cobalto de so-
lugdes padroes. Extragdo com 5,0 ml de cloroférmio e leituras contra
prova em branco a 385 milimicrons de comprimento de onda.

Microgramas de cobalto nos

50 ml do solvente Absorbancia
0,0 0,00
2,0 0,12
4,0 0,24
6.0 0,35
8,0 0,46
10,0 0,58

Em solugdes puras, o método apresenta-se bastante preciso.

O estudo dos demais aspectos do método esta sendo desenvolvi-
do e novas modificagbes poderdao ser propostas.

Devera ser recomendada uma técnica para a determinagao do co-
balto em plantas onde o extrato possa ser preparado a partir de 2,0
ou no maximo 3,0 gramas da amostra,

SUMMARY

THE 2,2’ — DIPYRIDYL KETOXIME, AS REGENT FOR
SPECTROPHOTOMETRIC DETERMINATION OF COBALT.

In this short communication the author relates some prelimina-
ry studies about the application of 2,2° — dipyridy ketoxime, as rea-
gent for a spectrophotometric determination of cobalt.

Problems that appear in the application of the HOLLAND & BO-
Z0OC (1968) technics for plant analysis, were discussed.
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