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doposiaľ predmetom výskumu. Mo�nosť stanoviť  Co2+ 
navrhovaným spektrofotometrickým  postupom po extra-
kcii  DTC chelátu do chloroformu sa v práci overuje na 
analýze vzoriek podzemných vôd z okolia petrochemické-
ho závodu. Dosiahnuté výsledky sa porovnávajú 
s výsledkami stanovenia metódou plameňovej a ETA 
AAS.                              

 
 

Experimentálna časť 
 
P r í s t r o j e  a  z a r i a d e n i e 

 
Na zaznamenávanie absorpčných spektier v UV a VIS 

oblasti spektra sa pou�il  spektrofotometer Spekord M 40  
UV-VIS  Zeiss  Jena  s   kremennými   kyvetami 1,0 cm, 
ktorý má v oblasti 200�800 nm rozli�ovaciu schopnosť 
0,06�0,12 nm.                      

Vo vodných fázach extraktov a v podzemných vo-
dách (po iónovýmennej separácii a prekoncentrácii) sa 
Co2+ analyzoval atómovým absorpčným spektrofotomet-
rom AAS 6800 Shimadzu s plameňovou jednotkou vzduch 
� acetylén. Na priamu analýzu Co2+ vo vodách sa pou�il 
ten istý prístroj s elektrotermickou atomizačnou jednotkou 
ETA a  kyvetami potiahnutými pyrolytickým grafitom. 

Hodnoty  pH tlmivých roztokov a vodných  fáz  ex-
trakčných  zmesí  sa  overovali  pomocou  pH Metra 654 
firmy  Metrohm.    

Extrakcia ditiokarbamátov a ditiokarbamátových 
chelátov sa robila v be�ných 100 ml oddeľovacích lievi-
koch s prebrúseným uzáverom. Na iónovú výmenu sa pou-
�ili sklenené kolónky s vnútorným priemerom 0,7 cm kto-
ré mali na spodu a na vrchu stĺpca iónomeniča Dowex 1 
X8  vlo�enú k stenám priliehajúcu poréznu vlo�ku. 

 
C h e m i k á l i e  

      
Chelát Co(Et2DTC)3 pou�itý v práci bol zosyntetizo-

vaný podľa postupu uvedeného v lit.9.V�etky ostatné che-
mikálie, ktoré sa pou�ívali pri experimentálnej práci, boli 
výrobky firiem Lachema resp. Mikrochem, s čistotou p.a. 

Na prípravu roztokov ligandu sa v práci pou�íval 
dietylditiokarbamát sodný (kupral).     

Na  prípravu  chloroformových  roztokov a extrakciu  
chelátov   sa  pou�il chloroform, ktorý  neabsorboval 
v oblasti nad 255 nm. Deionizovaná voda pou�ívaná  pri  
práci  mala väč�í odpor ako 18 MΩ. Kyselina chlórovodí-
ková  sa čistila od  ťa�kých kovov  destiláciou v sklenenej 
aparatúre za atmosférického tlaku.  

Zásobný �tandardný vodný roztok  Co2+ s  koncentrá-
ciou  1.10−2 mol dm−3 sa  pripravil z  CoSO4.7H2O.  

Zásobný �tandardný  roztok DTC chelátu Co(III) (c = 
1.10−3 mol dm−3)  sa   pripravil  rozpustením  zosyntetizo-
vaného �tandardu v chloroforme a podľa potreby sa riedil  
chloroformom. Zmena koncentrácie �tandardného roztoku 
v závislosti od času sa kontrolovala fotometricky pri labo-
ratórnej  teplote. Chloroformové roztoky boli stále 20 dní.  
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Úvod 

 
Deriváty ditiokarbamových kyselín sa dlhú dobu vyu-

�ívajú v chemickom, poľnohospodárskom, gumárenskom 
a potravinárskom priemysle, pričom sa vyu�ívajú ich 
fungicídne1,2, antioxidačné a stabilizačné  vlastnosti. 
V súčasnosti sa úspe�ne vyu�ívajú v stopovej analýze 
kovov3−7 , pričom sa vyu�íva ich schopnosť vytvárať 
s kovovými iónmi cheláty. Alkalické soli ditiokarbamo-
vých kyselín vytvárajú s  Co(III) deformované pentakoor-
dinované a hexakoordinované cheláty so v�eobecným 
vzorcom Co(SCSNR1R2)3, kde R sú alkyly. 

V predchádzajúcich publikáciách sme popísali spek-
trálne vlastnosti  alkalických solí ditiokarbamových 
kyselín8 (DTC kyselín) a ich chelátov (DTC chelátov) s Ni
(II)9, Cu(II)10, Zn(II) a Cd(II)11 z hľadiska priradenia ab-
sorpčných pásov absorbujúcim chromofórom, ich ovplyv-
ňovania alkylovým substituentom na atóme dusíka a pola-
ritou rozpú�ťadla. Zhodnotila sa mo�nosť analytického 
vyu�itia rôznych DTC ligandov vo forme alkalických solí 
DTC kyselín na spektrofotometrické stanovenie Ni, Cu, 
Zn, Cd po extrakcii do chloroformu12,13 a korelovali sa IČ 
spektrá DTC chelátov uvedených kovov s ich kry�tálovou 
�truktúrou.  

Táto práca je zameraná na overenie podmienok spek-
trofotometrického stanovenia kobaltu vo forme Co
(Et2DTC)3 chelátu, ktorý sa vytvára vo vodnom prostredí 
z  Co2+  reakciou s dietylditiokarbamátom sodným. �tudu-
jú sa absorpčné spektrá chelátu, jeho extrakcia do chloro-
formu a  overuje sa   stechiometrické  zlo�enie chelátu 
a jeho stálosť v chloroformových roztokoch, čo nebolo 
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Na úpravu   pH   vodných   fáz   extrakčných   zmesí   
v rozsahu  3�7,5 sa pou�ili octanové tlmivé  roztoky    
pripravené z  kyseliny  octovej a  NaOH s koncentráciami 
0,2 mol dm−3,  v rozsahu  pH  8−11  tlmivé  roztoky pri-
pravené  z  boritanu sodného (0,2 mol dm−3) a  HCl resp. 
NaOH s koncentráciami 0,1 mol. dm−3. Na  vytvorenie  
silno  kyslého  prostredia  sa pou�ila kyselina chlórovodí-
ková  s koncentráciou   1,0, 0,1 a 0,01 mol dm−3. 

 
M o d e l o v ý  r o z t o k   

  
   Modelový roztok bol pripravený z tuhých chemiká-

lií a ich rozpustením v 1 litri demineralizovanej vody. 
Navá�ky boli volené tak, aby mno�stvo iónov (Cu2+ , 
Co2+, Ni2+, Fe3+, Al3+, Mg2+, Ca2+, Pb2+, Zn2+, Mn2+, Na+, 
K+ )  v 1 litri vody odpovedalo priemeru z 10 analýz vzo-
riek  vôd z petrochemického závodu.  

 
P r a c o v n é  p o s t u p y 

 
Spektrofotometrické meranie chloroformových roztokov 
a extraktov    

Na �túdium absorpčných spektier DTC chelátu v UV 
a VIS oblasti spektra sa pou�ili chloroformové roztoky 
zosyntetizovaného Co(Et2DTC)3  s koncentráciou 1.10−5 

mol dm−3.  Meranie hodnôt absorbancie pre kalibračné 
závislosti a detekčné limity sa robilo v chloroformových  
extraktoch s koncentráciou Co2+ 5.10−7−1.10−5 mol dm−3. 
Meranie sa uskutočnilo v 1,0 cm kremenných kyvetách 
oproti chloroformu, resp. slepému pokusu chloroformové-
ho extraktu. Vyhodnotenie mno�stva kobaltu prítomného v 
extraktoch sa robilo z kalibračných závislostí  chlorofor-
mových roztokov �tandardov pri λmax = 325 nm.  

 
Závislosť výťa�nosti extrakcie od hodnôt pH vodnej fázy 

Extrakcia  DTC  chelátov   Co  sa  robila  v   extrak-
čných  lievikoch  s  objemom 100 cm3 pri reakčnom  čase  
4,5 min   v  oblasti  hodnôt   pH  0−10,84.   Na extrakciu  
sa    pou�ila vodná fáza s 10 cm3  tlmivého roztoku resp. 
roztoku HCl a 2,5 cm3  rotoku Co2+ s koncentráciou 1.10−4 

mol dm−3, ku ktorej sa pridal  1 cm3 vodného roztoku kup-
ralu (2.10−3 mol dm−3). Po 4,5 min sa vzniknutý chelát 
extrahoval 1 min s 15 cm3 chloroformu.  Chloroformová 
fáza obsahujúca DTC cheláty Co sa oddelila a ak bola 
zakalená vodou, sa prefiltrovala cez lievik s filtračným 
papierom do odmernej banky na 25 cm3. Vodná vrstva sa 
znovu extrahovala 1 min s 5 cm3  chloroformu. Po spojení 
extraktov sa objem doplnil do 25 cm3 a analyzoval spek-
trofotometricky. Vodná fáza sa analyzovala metódou 
AAS.  Vodné fázy sa analyzovali po odparení a zahustení 
na vodnom kúpeli. Zvy�ky sa doplnili do 10 cm3 destilo-
vanou vodou. Ako porovnávacie roztoky sa pou�ili slepé 
pokusy.  

 
Závislosť výťa�nosti extrakcie  od reakčného času  

2,5 cm3 vodného roztoku Co2+(1.10−4 mol.dm−3)  sa  
zmie�alo  v oddeľovacom  lieviku  s 10 cm3 tlmivého roz-

toku resp. HCl. K zmesi sa pridal 1 cm3 vodného roztoku 
kupralu (2.10−3 mol dm−3) a vzniknutý  chelát  sa po určitom 
čase ( 0; 1; 2; 3; 4; 5; 6 min) extrahoval 1 min s 15 cm3 chlo-
roformu. Extrakt obsahujúci chelát CoEt2(DTC)3 sa po vyčí-
rení prefiltroval cez lievik s filtračným papierom do od-
mernej banky na 25 cm3. Vodná vrstva sa znovu extraho-
vala 1 min s 5 cm3 chloroformu. Po spojení extraktov sa 
objem doplnil do 25 cm3 chloroformom a mno�stvo kobal-
tu sa určilo  spektrofotometricky.    

 
Stechiometrické zlo�enie chelátov 

Pou�ila sa metóda tangent. Merala sa absorbancia 
dvoch  sád chloroformových extraktov  pri λmax analytic-
kých pásov DTC Cu(II) a Co(III). Koncentrácia roztoku 
ligandu,  ktorá je značne nestála, sa  vypočítala  spätne  
na  základe  jeho  reakcie so známymi  mno�stvami katió-
nu Cu2+  tak, aby pri rovnakom grafickom znázornení  
vy�la pre pomer Cu : L hodnota 1 : 2, ktorá je pre chelát 
Cu(Et2DTC)2 známa. Roztoky Cu2+(vnútorný �tandard) sa 
vradili do sady roztokov Co2+ a merali sa súbe�ne.  

              
Analýza vzoriek podzemných vôd  

250 cm3 vzorky vody sa zahustilo a upravilo prídav-
kom konc. HCl tak, aby vzniklo 10 cm3  roztoku s konc. 
HCl 8 mol dm−3. Celý objem sa nadávkoval na stĺpec ió-
nomeniča Dowex 1 X8 (100−200 mesh) s rozmermi 14 × 
0,7 cm, nasýtený HCl (c = 8 mol dm−3). Ni2+ a ďal�ie ne-
nasorbované ióny sa eluovali zo stĺpca ďal�ími 10 cm3 
HCl s tou istou koncentráciou. Co2+, ktorý bol pevne sor-
bovaný vo forme chlórokomplexu (elučná kon�tanta E = 
0,015), sa eluoval s 20 cm3  HCl (c = 4 mol dm−3) a oddelil 
sa tak od ostatných iónov, ktoré boli za týchto podmienok 
e�te pevne sorbované. Rýchlosť výtoku eluátu pri separácii  
bola 2 ml min−1.  

Eluát s Co2+ sa doplnil v odmernej banke  do 25 cm3 
vodou a pou�il sa na spektrofotometrickú analýzu po úpra-
ve s NaOH a Na3BO3 (výsledné pH 8,8−9,0) a extrakcii do 
chloroformu tak ako bolo uvedené vy��ie. Analýza Co2+ 
metódou plameňovej AAS sa realizovala z neupraveného 
eluátu.  

Priama analýza Co2+ metódou ETA AAS  sa robila 
z druhej vzorky vody, ktorej jeden liter bol upravený prí-
davkom 5 ml konc. HNO3  a filtráciou. 

 
 

Výsledky a diskusia       
 
A b s o r p č n é  s p e k t r á   a  z l o � e n i e  c h e l á t u 

 
Čistota pripraveného chelátu sa overila elementárnou 

analýzou a určením teploty topenia. Výsledky poukázali 
na dostatočnú čistotu preparátu a pomer M : L = 1 : 3, 
(M je centrálny atóm a L je ligand). Stechiometrické zlo-
�enie chelátu 1 : 3 sa potvrdilo spektrofotometricky 
(metódou tangent), graficky spracovanou na obr. 1, kde 
závislosť 1 je spracovaná z údajov absorbancie chelátu pri 
nadbytku ligandu od zvy�ujúcej sa koncentrácie roztoku 
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obsahuje veľmi intenzívny pás s λmax = 275 nm, intenzívny 
pás s λmax = 325 nm a   menej intenzívny pás s λmax v okolí  
392 nm. Pás pri 275 nm prislúcha vnútroligandovému 
π→π* prechodu14  a ostatné pozorované pásy sú pripisova-
né prechodom z kovu na ligand, alebo opačne. Z analytic-
kého hľadiska sú najvýznamnej�ie pásy pri λmax 275 nm 
a 325 nm, preto�e sú dostatočne  intenzívne a  citlivé  na  
zmeny  koncentrácie  chelátu. Na  analytické  vyu�itie 
mo�no odporučiť pás s λmax = 325 nm, ktorý sa nachádza  
v takej oblasti vlnových dĺ�ok, v ktorej stanovenie chelátu 
neru�í pás ligandu pri 280 nm (cit.12). Pás v okolí  
a 392 nm je pre svoju nízku intenzitu na stopovú analýzu 
nevhodný.  

centrálneho atómu (Co2+) a závislosť 2 z údajov absorban-
cie chelátu pri nadbytku centrálneho atómu (roztok Co2+) 
od zvy�ujúcej sa koncentrácie roztoku ligandu (kupral) pre 
ekvimolárne koncentrácie roztokov L aj M. Tým sa potvr-
dil aj predpoklad oxidácie  Co(II) pri reakcii s ligandom 
vo vodnom prostredí na Co(III), ktorý tvori centrálny atóm 
v zosyntetizovanom cheláte Co(Et2DTC)3.  

Porovnanie absorpčných spektier chloroformového 
roztoku zosyntetizovaného Co(Et2DTC)3 chelátu a chloro-
formového extraktu Co(Et2DTC)3 chelátu ukázalo, �e sú 
zhodné. Pripravený chelát mo�no preto pou�iť ako 
�tandard na �túdium extrakcie, spektrálnych vlastností 
a analytických vlastností DTC chelátu.  

Na obr. 2 sú  uvedené absorpčné spektrá chlorofor-
mových roztokov  niektorých  DTC chelátov v oblasti 
40 000−20 000 cm−1. Absorpčné spektrum Co(Et2DTC)3 
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Obr. 1. Určenie počtu ligandov v komplexe CoLn , kde L = 
(Et2DTC); smernice závislostí: b1 = 25100 dm3 mol−1 cm−1,  b2 = 
9120 dm3 mol−1 cm−1. Pomer b1/ b2 = 2,75, n = 3    
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Obr. 2. Absorpčné spektrá chloroformových roztokov DTC 
chelátov; 1 − Ni(Et2DTC)2, 2 − Co(Et2DTC)3, 3 − Cu(Et2DTC)2 ; 
c = 1.10−5 mol dm−3 

Obr. 3. Absorpčné spektrá chloroformových roztokov ligandu 
Na(Et2DTC) pre hodnoty pH vodných fáz; 0 − roztok HCl 
(1mol dm−3), 1− pH 1,  2− pH 2,  3 − pH 3,  4 − pH 4,  5− pH 5,  
6 − pH 6,  7 − pH 7,  8 − pH 8,  9 − pH 9,  10 − pH 10,  11− pH 11                
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Obr.4. Závislosť výťa�nosti extrakcie (E,%) Co2+ vo forme 
Co(Et2DTC)3 od hodnoty pH vodnej fázy pre oblasť 0−10,7 
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E x t r a k c i a  l i g a n d u  a  c h e l á t u 
 
Na obr. 3 sú závislosti absorbancie extraktu 

NaEt2DTC po extrakcii  vodných fáz s   rôznymi hodnota-
mi pH do chloroformu od vlnovej dĺ�ky. Je vidieť, �e 
v okolí 280 nm je hodnota absorbancie extraktu významná 
pre v�etky hodnoty pH v rozmedzí 4−8. Toto ohraničuje 
pou�itie  DTC ligandu na stanovenie tých iónov, ktorých 
absorpčné pásy le�ia v uvedenej oblasti vlnových dĺ�ok.  

Extrakcia chelátu sa �tudovala z hľadiska vplyvu 
reakčného času tR, (t.j. času reakcie DTC ligandu  s  iónom 
kovu vo vodnej fáze pred  prídavkom  chloroformu)  a  pH  
vodnej fázy na výťa�nosť extrakcie (% E). Dôraz sa kládol 
na oblasť  nízkych hodnôt pH, ktorá je z hľadiska rozkladu 
ligandu pre stanovenie optimálna a nevy�aduje aplikáciu 
tlmivých roztokov. Výsledky spracované na obr. 1 a 4 
predstavujú priemery troch meraní.   

Vplyv  reakčného  času  na výťa�nosť  extrakcie  
(obr. 5)  sa  �tudoval  v  rozmedzí  0−6 min, ktoré je dosta-
čujúce na dosiahnutie rovnováhy tvorby chelátu. Z výsled-

kov  vyplýva, �e v silnokyslom prostredí HCl (1 a 0,1 
mol dm−3)  nedochádza  v  �iadnom   �tudovanom reakč-
nom čase k vytvoreniu dostatočného mno�stva chelátu na 
dosiahnutie aspoň 20% výťa�nosti  extrakcie. V  oblasti 
hodnôt pH  2 a 10,5 sú  u� hodnoty  výťa�nosti  podstatne  
vy��ie  a  závislé od  času  pričom  najvy��ia  výťa�nosť je 
v okolí tR = 1 min. Vysvetliť to mô�eme  tak, �e  v kyslej  
oblasti  zapríčiňujú   pokles výťa�nosti extrakcie zrejme 
reakcie H+ iónov s  DTC  ligandom,  výsledkom ktorých je 
jeho s časom stúpajúci rozklad na amín a sírouhlík  ako  aj  
rozklad samotného chelátu v kyslom prostredí, ktorý úzko 
súvisí s jeho stálosťou. V alkalickom prostredí  prevládajú 
konkurenčné reakcie OH− iónov a aniónov tlmivých rozto-
kov, čo má tie� za následok zni�ovanie výťa�nosti extra-
kcie s časom. Rovnaké experimenty pre slabokyslú neu-
trálnu a slaboalkalickú oblasť pH ukázali, �e dosiahnutie 
takmer 100%  výťa�nosti je mo�né pri reakčnom čase 4−6 
min. Za optimálny mo�no pokladať reakčný čas v rozme-
dzí 4,5−5 min.  

�túdium závislosti výťa�nosti extrakcie Co2+ vo for-
me chelátu Co(Et2DTC)3 pri  hodnote reakčného času (tR = 
4,5) od pH vodnej fázy (% E = f(pH)) je uvedené na obr. 
4. Výťa�nosť extrakcie Co2+ sa hodnotila z  kalibračných 
závislostí chloroformových roztokov �tandardov chelátu  
Co(III)DTC  pri vlnovej  dĺ�ke 325 nm.    

Výsledky spektrofotometrických analýz  Co2+ v chlo-
roformových extraktoch  boli potvrdené  analýzou vod-
ných fáz metódou AAS.  Zo závislosti na obrázku mô�eme 
vidieť, �e 98−100% stupeň extrakcie sa pre Co dosiahol v 
rozsahu  pH 3,5 a� 9,5 pri optimálnom reakčnom čase 4,5 
min.  

 
A n a l y t i c k é  a s p e k t y  s p e k t r á l n y c h   
v l a s t n o s t í 

 
Tabuľka I obsahuje  údaje hodnôt mólových absorpč-

ných koeficientov ε a detekčných limitov pre spektrofoto-
metrické stanovenie spojené s extrakciou, vypočítaných 
z kalibračných závislostí  pre analyticky najvýznamnej�í 
absorpčný pás v UV  oblasti a pre porovnanie aj pre pás vo 
viditelnej oblasti. Výsledky výpočtov pre koncentračné 
rozmedzia uvádzané  na  obr. 6 (ε = 30500  dm3 mol−1 cm−1, 
r = 0,9998)  a na obr. 7 (ε = 30100 dm3 mol−1 cm−1, r = 
0,9981) sa  významne  nelí�ili  a   v  tabuľke sa  preto uvá-
dza ich priemer.           

Detekčné limity sa vypočítali z 21 údajov absorbancie 
extraktov slepého pokusu pre optimálnu hodnotu pH  
(9,0), ako koncentrácia na úrovni trojnásobku aritmetické-
ho priemeru signálu. Je vidieť, �e detekčný limit pre UV 
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Obr. 5. Závislosť výťa�nosti extrakcie (E,%) Co2+ vo forme 
Co(Et2DTC)3 od reakčného času  tR  pre rôzne  hodnoty pH 
vodnej fázy; ♦ − pH  0,  ■ − pH  1,  − pH  2,2, • − pH 9,9   

tR, min 

E, 
% 

Tabuľka I                                                                                                                                                                                                             
Mólové absorpčné koeficienty a detekčné limity pri spektrofotometrickom stanovení Co vo forme Co (Et2DTC)3 po extra-
kcii do chloroformu 

Chelát λmax [nm] ε [mol dm3 cm−1] Detekčný limit [µg cm−3] 

Co(Et2DTC)3              325        30 300            4,1.10−2 

Co(Et2DTC)3              392         4 300            2,9.10−1 
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oblasť je dostatočne nízky a umo�ňuje aplikáciu metódy 
v stopovej analýze najmä ak sa pou�ije separačná prekon-
centrácia. Vyu�itie viditelnej oblasti na stanovenie Co2+ 

má výhodu v tom, �e stanovenie  neru�í prítomnosť ligan-
du v extrakte a preto je mo�né pri extrakcii pou�iť ľubo-
voľný tlmivý roztok s hodnotou pH v rozsahu 3,5�9,5. Na 
stopovú analýzu je v�ak detekčný limit stanovenia vo vidi-
telnej oblasti príli� vysoký.         

 
 
 

A p l i k á c i a  m e t ó d y  a  j e j   p o r o v n a n i e   
s  A A S 

 
V tabuľke II  sú spracované výsledky stanovenia Co2+ 

v podzemnej vode troma spektrálnymi metódami. Metó-
dou ETA AAS sa analyzovala vzorka vody po filtrácii 
a prídavku HNO3 priamo, spektrofotometrické stanovenie 
Co2+ vo forme Co(Et2DTC)3 a plameňová AAS sa apliko-
vali na vzorku vody po iónovýmennej separácii a prekon-
centrácii. Ukázalo sa, �e pri analýze z prostredia HCl spô-
sobujú interferencie zapríčinené Cu2+, Ni2+a Fe3+  (pri ich 
1 a� 100 násobnej  koncentrácii vzhľadom na koncentráciu 
Co2+)  vzrast signálu P-AAS o 1�6 %. Interferencie tých 
istých iónov v prostredí HNO3 sú pozitívne aj negatívne 
a vy��ie ako v predchádzajúcom prípade. Ovplyvňovanie 
signálu zmesou uvedených iónov, v ktorej je koncentrácia 
Cu2+, Ni2+ a Fe3+ rovná koncentrácii Co2+, bolo na úrovni 
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Obr. 6. Analytická kalibračná závislosť pre stanovenie Co v 
chloroformových roztokoch Co(Et2DTC)3  pri λmax = 325 nm;  
c = 1 10-5-5.10-5 mol dm-3 (5,894.10-4-2,947.10-3 g dm-3), d = 1 cm  
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Obr. 7. Analytická kalibračná závislosť pre stanovenie Co 
v chloroformových roztokoch Co(Et2DTC)3  pri λmax = 325 
nm; c = 5.10−7−9.10−7 mol dm−3 (2,947.10−5�5,305.10−5 g dm−3), 
d = 1 cm, ε = 30 100 dm3 mol−1 cm−1, r = 0,9981 

Tabuľka II               
Stanovenie  Co  v spodných vodách metódou ETA- AAS    

Pokus č. 
 

ETA-AAS                                                                         
[ng cm−3] 

P-AAS                
[ng cm−3] 

Spektrof.                     
[ng cm−3] 

1 6,94 7,31 7,11 
2 6,45 7,00 6,45 
3 6,77 7,15 6,76 
4 6,93 6,75 6,52 
5 6,64 6,64 6,35 
Priemer 6,75 6,97 6,64 
RSD, % 3,06 3,97 4,58 
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Obr. 8. Elučné krivky pri iónovýmennej separácii; 1 − Ni2+, 
2 − Co2+, 3 −  Cu2+ a  4 − Fe3+ vo  forme chlórokomplexov. Stĺ-
pec: Dowex 1 X8 (100�200mesh)  14 × 0,7 cm, elučná rýchlosť 
2 ml min−1, c(HCl) pri objemoch eluátu  0, 20, 40 ml je  8,  
4  a 1M (mol dm−3) 

cMe,  
% 

cHCl, mol dm−3 

V, ml 



Chem. Listy 99, 437 − 442 (2005)                                                                                                        Laboratorní přístroje a postupy                         

442 

2 %. Pri stanovení Co2+ metódou ETA AAS  sa pou�il  
�tandardný prídavok lebo sa potvrdili vysoké (pri 1−10 
násobku a� 15−16 %) pozitívne interferencie najmä Fe3+, 
ktoré sa prejavili aj v roztokoch zmesí obsahujúcich Fe3+.  

Priebeh iónovýmennej separácie Co2+od najviac inter-
ferujúcich iónov (Ni2+, Cu2+ a Fe3+) v modelovej vzorke 
vody  je na obr. 8, kde c(HCl) je koncentrácia elučnej ky-
seliny dávkovanej na stĺpec pri objemoch eluátu 0, 20 
a 40 ml.   

Výsledky v tab. II ukazujú, �e spektrofotometrická 
metóda spojená s iónovýmennou separáciou a extrakciou 
umo�ňuje s jednoduchou experimentálnou technikou dosi-
ahnuť výsledky na úrovni presnosti  a detekčného limitu 
metódy plameňovej  AAS. 
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D. Oktavec,  P. Májek, V. Vrabel, and J. Lehotay 
(Department of Analytical Chemistry, Faculty of Chemical 
and Food Technology, Slovak Technical University,  Bra-
tislava, Slovakia): Trace Analysis of Co(II) in Un-
derground Water by Spectrophotometric and AAS 
Methods after Preconcentration  

 
Extraction results, spectral properties and composi-

tion of of the Cupral complex of Co(III) are presented in 
the paper. The dependences of extraction recovery on pH 
of the water phase and on the reaction time of the com-
plexation were studied. It was found that the absorption 
band at λ = 325 nm (ε  33 300) is the most suitable for the 
determination of Co(II). The detection limit  4.1·10−2 µg mL−1 
could be achieved. The optimal reaction time of the che-
late formation was 5 min and the pH range for extraction 
of the Co complex was 8.5�9.2. A spectrophotometric 
method of the slope of calibration dependences were used 
to confirm the metal/ligand ratio (1 : 3). The spectropho-
tometric method was used, after ion-exchange separation, 
for the determination of Co(II) in underground water from 
the neigbourhood of a chemical factory. The results were 
compared with those obtained by AAS under optimal con-
ditions. 


