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d'une solution concentree d'ammoniaque. Apres attaque elec-

trolytique, on developpe le papier dans une solution alcoolique
ä 0,5% d'acide rubeanique. On obtient ainsi une empreinte
jaune-verdätre, le jaune indiquant le cobalt, le vert le cuivre.
On peut faire disparaitre la coloration verte du cuivre en tou-
chant le papier avec une goutte d'une solution ä 1% de KCN;
le complexe interne du cuivre avec 1'acide rubeanique n'etant
pas stable en presence de cyanure, la coloration verte disparait
et il ne subsiste alors qu'une empreinte jaune, formee du

complexe interne du cobalt.
2. Recherche du cuivre.

Par la benzoinoxime 1: On attaque le mineral dans les memes
conditions qu'en 1 b. Apres 1'attaque on humecte le papier
avec une goutte d'une solution alcoolique ä5% de benzoinoxime.
La couleur verte du complexe Cu-benzoinoxime n'apparait
nettement qu'apres avoir chauffe legerement le papier au-dessus

d'une flamme. La presence de cobalt peut gener, surtout s'il
n'y a que peu de cuivre; on peut le masquer en majeure partie
en ajoutant a la solution d'ammoniaque un peu de sei de

Seignette.
Geneve. Laboratoire de Mineralogie et de Petrographie

de VUniversite.

P. Wenger, Ch. Cimerman et M. Wyszewianska. — Sur le

microdosage du cadmium au moyen de Vo-oxyquinoleine.

L'o-oxyquinoleine donne avec le cation cadmium une
precipitation quantitative, en milieu legerement acetique, tamponne
avec de l'acetate de sodium. Le precipite a la formule:

Cd(C»H,ON)a.2HsO

Entre 120°-130°, le compose perd ses deux molecules d'eau.

La methode macrochimique du dosage de cet element etablie

par R. Berg 2 est actuellement une des meilleures parmi toutes

1 F. Feigl, loe. eit., p. 167, ou P. Wenger et G. Gutzeit, Manuel
de Chimie analytique minerale (Georg, Geneve, 1933), p. 425.

2 R. Berg, Z. anal. Ch., 71, 321 (1927).
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les methodes existantes. II nous a done semble interessant
d'essayer d'etablir nne micromethode pour le dosage des petites
quantites de cadmium de l'ordre de mgr, en appliquant une
technique microchimique. Nous avons choisi la technique
d'Emich, au moven de la baguette microfiltrante L

Apres l'etude de differents facteurs qui jouent un role dans

ce dosage, soit:

1° La quantite de cadmium,
2° Le volume,
3° Le pH,
4° La concentration et la quantite de reactif,
5° Le liquide de lavage,
6° La temperature et la duree de sechage,

nous avons etabli la micromethode suivante:
La solution de 2 cm3, neutre ou legerement acide, contenant

1-3 mgr de cation cadmium, est introduite dans un micro-becher
de verre Iena, dont les dimensions sont: hauteur 55 mm,
diametre 18 mm. On ajoute 1 goutte d'indicateur universel de

Merck, 1 goutte d'une solution de carbonate de sodium ä 3%
et 2-3 gouttes d'acide acetique ä 3%, pour redissoudre le trouble
ou precipite forme par le carbonate de sodium. On introduit
6-10 gouttes d'une solution d'acetate de sodium ä 40% jusqu'ä
ce que l'indicateur de Merck indique le pH7. On chauffe sur une
plaque chauffante jusqu'ä 80-90° et 1'on ajoute goutte ä goutte
un exces d'une solution alcoolique ä 2% de l'o-oxyquinoleine
(quantite ä peu pres triple de la quantite theorique). On agite,
on chauffe sur la plaque chauffante jusqu'ä commencement de

l'ebullition, on laisse deposer 15 minutes et on filtre au moyen
de la baguette microfiltrante en porcelaine 2 en aspirant douce-

ment avec la trompe. On lave deux fois avec l'eau chaude et
deux fois avec l'eau froide, en employant chaque fois 1 cm3.

On seche le becher avec la baguette dans l'etuve de Benedetti-
Pichler3 ä 120°-130° pendant 15 minutes. Apres refroidissement

1 F. Emich, Lehrbuch der Mikrochemie, 2me edit., 84 (1926).
2 F. Emich, Mikrochemisches Praktikum, 65 (1931).
s A. Benedetti-Pichler, Mikrochemie Pregl-Festschrift, 6 (1919).

F. Emich, Mikrochemisches Praktikum, 66 (1931).



SEANCE DU 20 JUIN 1935 127

on essuie le becher avec une flanelle humide et deux peaux de

chamois. On laisse reposer sur un bloc de nickel pendant
15 minutes ä cote de la balance, 5 minutes sur le plateau de la
balance et on pese ä la 20me minute.

Voici, ä titre de renseignements, quelques resultats tires de

nombreuses analyses faites par cette methode:

Essai N°
Cms de
solution
titröe de

cadmium

Quantity
de

cadmium
thdorique

en mgr

Poids du
prdcipite
ob term
en mgr

Quantite
de

cadmium
trouvd
en mgr

Difference
en mgr

1 0,5 1,013 3,63 1,014 + 0,001
2 0,5 1,013 3,63 1,014 + 0,001
3 1 2,026 7,25 2,026 —
4 1 2,026 7,24 2,023 — 0,003
5 1,5 3,039 10,88 3,041 + 0,002
6 1,5 3,039 10,90 3,046 + 0,007

Comme l'indique ce tableau, les resultats sont tres precis.
Nettoyage des filtres. — Pour nettoyer les filtres, on dissout

le precipite dans l'acide chlorhydrique dilue et chaud, on lave
ä l'eau et on seche comme pour l'analyse.

Les dosages pour l'etablissement de cette methode ont ete

faits avec une solution de sulfate de cadmium (CdS048/3H2O)

puriss. de Merck, dont le titre a ete etabli par la macro-methode
de Berg L

Titre de la solution: 2,026 mgr/cm3.

Laboratoire d'Analyse microchimique
de l'Universite de Geneve.

1 R. Berg, loc. cit.
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