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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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1° Le volume de la solution doit etre augmente en fonction de

la quantite des sels etrangers presents. Le volume total sera de

5 ä 20 cc pour 1 ä 100 mgr de sels etrangers
10 ä 20 cc pour 100 ä 400 mgr » » »

20 cc pour > 400 mgr » » »

2° Si la quantite des sels etrangers depasse 400 mgr, les

quantites d'acide acetique et d'acetate de sodium doivent etre
modifiees comme suit:
a) CH3COOH: 1 cc ä 10% au lieu de deux gouttes
b) CH3COONa: o,7 gr dans peu d'eau au lieu de

quelques gouttes d'une solution
ä 40%

lb. Micro-separation du zinc d'avec Mg++.

1. Le volume de la solution doit etre de 20 cc /
Pour )une solution

2. a) CHjCOOH: cc 4 ,0% ,17%,»«!
b) CH3COONa: 0,7 gr dans peu d'eau \

de Mg+ +

Dans ces conditions, la separation du zinc est parfaite et son
dosage donne des resultats aussi precis que dans le cas ou il se

trouve seul en solution (meme en presence de quantites relative-
ment grandes de sels etrangers. Voici, ä titre de renseignements,
quelques resultats tires de nombreuses analyses faites dans les

conditions indiquees:

Tableau.

Essais
Quantity
•de zinc

th6o-
riciue en

mgr

Quantity de sei
Quantity Quantity
d'ion cor- de zinc Diffdr. Conditions

N° stranger en mgr respondant trouvd en mgr du dosage
en mgr en mgr

1 2,010 400 NH4C1 134,9 NH4+ 2,009 — 0,001 Vol. 20 cc
CH3COOH
2 gr ä 10%.

CH3COONa
6 gr ä 40%

2 » 200 NaCl 78,7 Na+ 2,013 + 0,003 Idem
3 » 400 KCl 209,6 K+ 2,011 + 0,001 Idem
4 » 1000 KNO3 386,7 K + 2,005 — 0,005 Vol. 20 cc

CH3COOH
1 cc a 10%.

Ch3COONa
0,7 gr

5 )> 400 LiCl 65,4 Li+ 2,012 + 0,002 Idem
6 » 1000 MgCl2.6H20 119,6 Mg+ + 2,009 — 0,001 Idem
1 » 1500 MgS04.7H20 148 Mg+ + 2,011 + 0,001 Idem

pour une
solution
neutre
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Remarques:

1° Les anions C1 S04 N03— ne genent pas.
2° Le titrage peut etre effectue soit avec une solution

KBr03—KBr^soit—. La solution de Na2S203 doit

etre äquivalente. On finit le titrage avec une solution de

Na2S203

3° L'exces optimum de KBr03 — KBr est de 10%-20%.
4° Pour les analyses il faut employer une eau bidistillee

(tres pure).
5° II faut introduire dans les calculs une correction d'indi-

cateur (action du brome sur le rouge de methyle).
La correction dans notre cas est de — 0,0033 cc de

N
KBrOs ~ pour 1 goutte de solution alcoolique de rouge

de methyle ä 0,2%.
6° La maniere de titrer les solutions de KBr03 — KBr et de

Na2S203 sera indiquee dans une publication definitive.

II. Micro-dosage volumetrique du zinc en milieu alcalin.

La solution neutre ou legerement acide (1-5 cc) contenant
2-3 mgr de cation zinc, est introduite dans un erlenmeyer de

50 cc de capacite. On ajoute 1 cc d'acide tartrique ä 30%,
1 goutte d'une solution alcoolique de rouge de methyle k

0,2% et une solution de soude caustique ä 8% jusqu'ä virage
de l'indicateur du rose au jaune. A partir de la neutralisation,
on introduit encore 1,3 cc-1,4 cc de soude caustique ä 8% et on
complete ä 10 cc le volume de la solution avec de l'eau bidistillee.

On precipite k froid le zinc au moyen d'une solution alcoolique
d'o-oxyquinoleine ä 1%, fraichement preparee, en leger exces.

(0,62 cc-0,75 cc d'o-oxyquinoleine pour chaque mgr de zinc,
correspondant a 40-70% d'exces).

On laisse deposer 15 minutes k froid en agitant de temps en

temps, puis on chauffe pendant 2 minutes sur un bloc de cuivre*)

1 F. Pregl, Die quantitative organische Mikroanalyse, S. 74,
3. Auflage. Verlag J. Springer, Berlin, 1930.
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maintenu ä 200°; on agite apres la premiere minute pour eviter
les soubresauts. On laisse de nouveau deposer 45 minutes, en

couvrant l'erlenmeyer avec un verre de montre. On fdtre au

moyen d'une baguette microfiltrante en verre d'Iena (surface
fütrante G4; longueur de la baguette 11 cc1) en aspirant
doucement avec la trompe.

Le lavage, la dissolution et le titrage se poursuivent comme

indique dans notre methode en milieu acetique 1 (loc. cit.),
tenant compte cependant des remarques 2, 3, 4 et 5 indiquees
ä propos des micro-separations du zinc.

Gette methode donne des resultats presque aussi precis que
la methode acetique, tout en etant plus delicate.

N. B. — Nous poursuivons l'etude des separations du zinc

encore avec d'autres elements soit en milieu acetique soit en

milieu alcalin.
Laboratoire d'Analyse microchimique

de l'Universite de Geneve.

E. Briner et E. Perrottet. — Resultats complementaires sur
Vaction catalytique de Vozone dans l'oxydation des aldehydes:
influence du peracide.

Comme il l'a ete expose dans les precedentes communications2,

l'autoxydation des aldehydes est acceleree par l'addition ä

l'air ou ä l'oxygene de tres faibles proportions d'ozone. Gette

action augmentant avec la dilution de l'ozone a pu etre mise a

profit pour deceler ce gaz et mesurer les minimes concentrations

auxquelles il se trouve dans l'air. La methode experimentale
consiste ä faire barboter, ä une vitesse de 10 litres ä l'heure, le

gaz renfermant l'ozone dans une solution d'aldehyde butyrique
(dissolvants; hexane ou petrole) contenue dans un recipient
noirci (pour eviter Taction de la lumiere) immerge dans de la
glace fondante (pour maintenir la temperature constante). On

1 Cette baguette est decrite sous modele B dans notre travail:
Contribution ä l'etude microanalytique du potassium, Mikrochemie, 20.
26 (1936).

2 E. Briner et E. Perrottet, C. R. Soc. Phys. et Hist. nat.
Geneve, seance du 4 fevrier 1937, p. 14; seance du 18 mars 1937,
p. 57 et 60; Helv., 20, 293, 451 et 458 (1937).


	I. Micro-séparations du zinc au moyen de l'o-oxyquinoléine en milieu acétique. II. Microdosage volumétrique du zinc en milieu alcalin

