


















ANALYTICA GHIMICA ACTA

PUBLISHERS' NOTE

r

It is with regret that we announce the retirement of Professor P. E. WENGER as
Editor of Analytica Chimica Acta. Professor WENGER was one of the founders of
the journal and for fourteen years has rendered highly valuable service in his capacity
as Editor. We are greatly indebted to him for his co-operation and devotion, and gladly
take this opportunity to express to him our sincere thanks.

As from January r, rg6r, the duties of Editor will be shared by Professor PHILIP W.
WEST, the former Regional Editor, and Dr. A. M. G. MACDONALD. To them we extend
a cordial welcome and we trust that our association will be a long and fruitful one.

NOTE DE L'EDITEUR

Nous avons Ie regret d'annoncer la demission de Monsieur Ie Professeur P. E. WENGER
comme Redacteur de Analytica Chimica Acta. Le Professeur WENGER a ete l'un des
fondateurs de la revue et au cours de quatorze ans a rendu de precieux services en
sa qualite de redacteur. Les editeurs lui sont redevables de sa cooperation et de son
devouement; ils saississent cette occasion pour lui exprimer leurs sinceres remercie
ments.

A partir du rer janvier r96r la responsibilite de Redacteur sera partagee entre Ie
Professeur PHILIP W. WEST jusqu'a cette date "Regional Editor" et Ie Dodeur A. M.
G. MACDONALD. Nous leur souhaitons ici une cordiale bienvenue et nous sommes
confiants que notre association sera longue et heureuse.

MITTEILUNG DES VERLEGERS

Mit Bedauern kundigen wir die Demission von Herrn Professor P. E. WENGER als
Redakteur von Analytica Chimica Acta an. Professor WENGER war einer der Grunder
der Zeitschrift und hat ihr im Laufe von vierzehn Jahren als Redakteur grosse Dienste
erwiesen. Wir sind ihm fUr seine wertvolle Mitarbeit sehr verpflichtet und ergreifen
gerne diese Gelegenheit urn ihm unseren aufrichtigen Dank auszusprechen.

Ab I. Januar r96r wird die Verantwortung fur die Schriftleitung von Professor
PHILIP W. WEST, dem bisherigen "Regional Editor" und Dr. A. M. G. MACDONALD
gemeinsam getragen werden. Wir heissen diese Mitarbeiter hier herzlichst will
kommen und sind davon uberzeugt, dass unsere Zusammenarbeit lang und ergebnis
reich sein wird.

Anal. Chim. Acta, 24 (1961) I



















































































































J. VOGEL, D. MONNIER, W. HAERDI

Ie cobalt avec 25 ml de HCI 4 N. Les pertes de cobalt au cours de cette operation
sont de l'ordre de 2 a 3%.

(e) On ajoute a la solution, du citrate de sodium afin que la concentration de celui-ci
soit de ro% (soit 2.5 g pour un volume de 25 ml). On amene au pH d'environ 8.2 it
l'aide d'ulle solution concentree, puis d'hydroxyde de sodium I N. On transvase dans
une ampoule a decanter de IOO ml et extrait par 5 ml d'une solution a 0.05% de
dithizone dans l'ether en agitant energiquement durant 2 min. On recommence
cette derniere operation jusqu'a ce que la dithizone conserve sa couleur verte (deux
extractions sont suffisantes dans Ie cas present). On lave finalement la solution aqueuse
avec 5 ml d'ether pur. Les solutions etherees renfermant Ie dithizonate de cobalt
sont recueillies dans une ampoule a decanter, on elimine la solution aqueuse entralnee
et on lave avec 2 ml de HCI O.I N. On laisse ecouler la solution organique dans une
capsule de pyrex et on evapore a sec.

(d) La mineralisation du dithizonate de cobalt doit etre conduite avec soin car c'est
elle qui peut etre responsable des plus grandes pertes. On effectue une attaque prealable
du residu avec I ml d'acide nitrique et on evapore a sec au moyen d'une calotte
chauffante. On ajoute ensuite 5 ml d'acide perchlorique, recouvre la capsule d'un verre
de montre suffisamment creux contenant de l'eau pour favoriser la condensation des
vapeurs d'acide et place Ie tout sur une plaque chauffante (a environ 250-280°)

jusqu'a decoloration complete, ce qui necessite environ 2 heures. On enleve alors Ie
verre de montre et ajoute 2 ml de chlorure de sodium (ou RCI) O.I M (charge destinee
a prevenir les adsorptions sur Ie verre), puis on evapore sous calotte chauffante. On
reprend par I ml d'acide chlorhydrique concentre et evapore anouveau pour detruire
Ie perchlorate alcalin forme. On ajoute finalement 2 ou 3 ml d'eau bidistilIee et eva
pore pour chasser les dernieres traces d'acide. Le residu final, qui doit etre tout afait
blanc, est repris quantitativement par 2 ml d'eau bidistillee et transvase dans une
petite eprouvette; on en mesure l'activite a l'aide du compteur ascintillation.

Determination speetrophotometrique
La solution contenant Ie cobalt (ainsi que Ie support ajoute au cours de la minerali

sation) ne renferme pratiquement plus d'ions etrangers et la determination spectra
photometrique peut etre faite avec precision. On forme Ie complexe en presence de
nitroso-sel R et mesure la densite optique a 520 mp,. La methode a ete decrite en
details lors d'un article precedent5, aussi n'en donnerons nous qu'un bref resume.

Mode operatoire: (a) La solution a analyser (2 ml) est transvasee dans un tube it
centrifuger jauge de 5 ml en y ajoutant 2 ml de solution tampon acetique de pH 6. On
introduit ensuite 0.5 ml de solution aqueuse de nitroso-sel R.

(b) On developpe la coloration en chauffant durant 60 sec au bain-marie bouil
lant, puis on introduit 0.5 ml d'acide nitrique concentre et continue a chauffer
durant 30 sec pour detruire l'exces de reaetif.

(e) Apres refroidissement sous un courant d'eau, on ajuste eventuellement au trait de
jauge, puis on centrifuge durant I5 min a environ 3000 tIm pour eliminer toute
trace de matiere en suspension qui pourrait fausser la mesure spectrophotometrique.

(d) On introduit la solution dans une cuve colorimetrique de ro mm et on mesure
l'extinction a520 mp, par rapport aun essai temoin prepare dans les memes conditions.

On effectue dans les memes conditions une serie de contrale (voir page 56) afin
d'eliminer tout risque d'erreur.

Anal. Chim. Acta, 24 (1961) 55-60
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