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P. Wenger, Ch. Cimerman et A. Corbaz. — Sur le micro-

dosage du cobalt au moyen de Vacide anthranilique 1.

L'acide anthranilique forme avec le cation cobalt un preci-
pite rose, cristallin, de formule Co (C7H602N)2.

H. Funk et M. Ditt 2 ont montre que la precipitation est

quantitative et ils ont etabli une macro-methode de dosage de

cet element.

Apres etude des differents facteurs jouant un role dans ce

dosage, soit:

1° la quantite de cobalt,
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 une micro-methode gravimetrique rapide et

precise en employant la technique microchimique du filtre-
becher de E. Schwarz-Bergkampf 3.

Preparation du reactif.

On dissout 0,2 gr d'acide anthranilique pur, pro analysi,
dans 1,6 cc NaOH N; apres dilution avec 8 cc d'eau bidistillee,
on filtre sur filtre sec, amene le Ph ä 6 au moyen de 6-7 gouttes
d'acide acetique ä 5%; on obtient ainsi 10 cc de reactif ä 2%.
Le Ph est verifie sur une partie aliquote au moyen de l'indica-
teur universel de Merck. Le reactif, conserve dans un flacon
brun ä l'abri de la lumiere, est presque incolore. II doit etre
fraichement prepare tous les deux jours.

1 Suite de l'etude sur l'acide anthranilique comme reactif en
analyse microchimique quantitative. Ch. Cimerman et P. Wenger,
Sur le micro-dosage du zinc au moyen de Vacide anthranilique.
Mikrochemie, B. XVIII, 53 (1935). Cf.: Dr. W. Prodinger, Organische
Fällungsmittel in der quantitativen Analyse, S. 29, Verlag F. Enke,
Stuttgart, 1937.

2 H. Funk et M. Ditt, Zeitschr. anal. Chemie, 93, 241 (1933).
3 E. Schwarz-Bergkampf, Zeitschr. anal. Chemie, 69, 321 (1926).
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Mode operatoire: On introduit dans un filtre-becher Jena G4

2 cc de solution neutre ou tres legerement acide x, mais pas
acetique, eontenant de 0,1 mgr ä 4 mgr de cation cobalt++.
On chauffe jusqu'ä ebullition sur un bloc de cuivre 2 maintenu
ä 170°. On ajoute, goutte ä goutte, le reactif en exces variable
suivant la quantite de cobalt, soit:

un exces de 90%-130% (optimum 115%) pour des quantites

de cobalt comprises entre 1 et 4 mgr (c'est-ä-dire
0,5 cc pour chaque mgr de Co++),

un exces de 330%-335% pour des quantites de cobalt
comprises entre 1 et 0,2 mgr (c'est-ä-dire 0,1 cc pour chaque
0,1 mgr de Co+ +

un exces de 600%-770% pour des quantites inferieures ä

0,2 mgr (c'est-ä-dire 0,16-0,2 cc pour chaque 0,1 mgr
de Co++).

On agite, on chauffe de nouveau jusqu'ä commencement

d'ebullition, on laisse reposer 10 minutes. On fdtre, on lave une
fois avec 2 cc d'anthranilate de sodium ä 0,2%, puis deux fois

avec 1 cc d'alcool. On seche pendant 15 minutes dans l'etuve 3

chauffee ä 120°-130°, en aspirant doucement avec la trompe.
Apres refroidissement en dehors de l'etuve, on essuie le filtre-
becher avec une flanelle humide puis avec deux peaux de

chamois; on laisse reposer 15 minutes sur un bloc de nickel ä cöte
de la balance, 5 minutes sur un bloc dans la balance et 5 minutes
sur le plateau de la balance; on pese ä la 25me minute.

Yoici, ä titre de renseignements, quelques resultats tires de

nombreuses analyses faites par cette methode:

1 D'apres H. Goto, Journ. Chem. Soc. Japan, S5, 1156 (1934).
Cf. Ch. Abstracts, 29, 1029 (1935), on obtient une precipitation
complete du cobalt ä partir du Ph 4,41.

2 F. Pregl, Die quantitative organische Mikroanalyse, S. 74,
3. Auflage. Verlag J. Springer, Berlin, 1930.

3 L'etuve pour filtres-becher est fournie par la maison Paul Haack,
Vienne IX, Garelligasse, 4.
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Tableau.

Essais
N°

cc de
solution
titrde

de cobalt

Quantity
de cobalt
theorique

en mgr

Exces de
rdaetif
ä 2%

Poids du
prbcipitb
obtenu
en mgr

Quantity
de cobalt
trouvd
en mgr

Difference
en mgr

1 2 4,044 136% 22,740 4,049 + 0,005
2 2 4,044 115% 22,700 4,042 — 0,002
3 1 2,022 115% 11,355 2,022 —
4 0,5 1,011 335% 5,685 1,012 + 0,001
5 0,06 0,121 616% 0,680 0,121 —

Gomme le montre ce tableau, les resultats sont precis.

Remarques:
1° Nettoyage des filtres-becher. On dissout le precipite dans

l'acide chlorhydrique dilue et chaud, on lave plusieurs fois
ä l'eau chaude puis ä l'alcool; on seche comme pour
l'analyse.

2° Les dosages pour l'etablissement de cette methode ont ete

faits avec une solution de Co (N03)2.6H20, puriss. de

Merck dont le titre est etabli par electrolyse 1.

Titre de la solution: 2,022 mgr/cc Co ++.
3° Nous poursuivons l'etude de ce dosage au moyen de la

technique de Pregl (Filterröhrchen) et celle d'Emich
(Filterstäbchen) ainsi que par la methode volumetrique
bromometrique. Laboratoire <TAnalyse rnicrochimique

de VUniversite de Geneve.

Ch. Cimerman et P. Wenger. — I. Micro-separations du zinc

au moyen de Vo-oxyquinoleine en milieu acetique. — II. Micro-
dosage volumetrique du zinc en milieu alcalin 2.

la. Micro-separation du zinc d'avec NH4+, K+, Na+, LiT.

Le cation zinc peut etre separe quantitativement d'avec les

ions cites en introduisant les modifications suivantes dans la
methode indiquee pour le zinc seul1 (loc. cit.):

1 F. P. Treadwell, Manuel de Chimie analytique, II. Analyse
quantitative, p. 132, 4e edit, franpaise, 1934.

2 Suite ä la note du 2 juillet 1936. Ch. Cimerman et P. Wenger.
Micro-dosage volumetrique du Zinc. C. R. des seances de la Societe
de Physique et d'Histoire naturelle de Geneve, volume 53, p. 116
(1936).
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