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d'acide chlorhydrique (1: 200), sans neutralise!-, pour nous
rendre compte de l'influence de cette faible acidite. Les resultats
ont ete bons.

Remarque: Ceci est confirme par le travail de H. Goto,
Journ. Chem. Soc. Japan, 55, 1156 (1934). Cf.: Ch. Abstracts,
29, 1029 (1935) d'apres lequel on obtient une precipitation
complete du cobalt a partir d'un pH de 4,41, done en solution
faiblement acide.

II est bien entendu que si la solution est fortement acide il
est preferable d'evaporer k sec, de reprendre par Feau bidis-
tillee, d'ajouter eventuellement 1 goutte d'acide chlorhydrique
(1: 200) et de proceder ensuite par la methode habituelle.

Laboratoire <TAnalyse microchimique
de 1'Universite de Geneve.

Ch. Cimerman et P. Wenger. — Micro-separations du zinc par
V o-oxyquinoleine 1.

Zinc: d'avec calcium, strontium, baryum, aluminium,
chrome et plomb.

I. Micro-separation du Zinc d'avec Ca++, Sr++, Ba++.

Le cation Zinc peut etre separe quantitativement d'avec les

cations Ca++, Sr++, Ba++ en introduisant les modifications
suivantes ä la methode indiquee pour le Zinc seul 2:

1) Le volume de la solution doit etre de 20 cc.
2) II faut laisser deposer le precipite de l'o-oxyquinoleate de

Zinc pendant 15 minutes au lieu de 10, en refroidissant l'erlen-

meyer pendant les dernieres cinq minutes dans de l'eau froide.

1 Suite ä la note: Ch. Cimerman et P. Wenger, I. Micro-separation
du zinc au moyen de Vo-oxyquinoleine en milieu acetique. II. Micro-
dosage volumetrique du zinc en milieu alcalin. C. R. des seances de
la Societe de Physique et d'Histoire naturelle de Geneve, vol. 54,
p. 98 (1937).

2 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, vol. 53, p. 116 (1936).
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II. Micro-separation du Zinc d'avec Al+ ++.

La methode indiquee pour le micro-dosage volumetrique du

Zinc en milieu alcalin 1 est egalement applicable sans
modifications en presence d'Aluminium, ä condition que la quantite
d'Al+ + + present ne depasse pas 15-20 mgr1. En presence de

quantites plus grandes, les resultats pour le zinc sont trop
forts.

III. Micro-separation du Zinc d'aoec Cr+ + +.

Les essais de micro-dosages du zinc par la methode alcaline

en presence de Cr+ + + ont donne des resultats trop faibles.

Par contre, il est possible de separer le zinc d'avec le chrome

par la methode acetique 2, toutefois en observant des conditions

speciales et si la prise d'essai ne contient pas plus de

10-12 mgr de Cr+ ++.
Voici le mode operatoire pour cette separation:

La solution neutre ou legerement acide, contenant 1-2 mgr
de cation Zn++ avec le cation Cr+ + + (12 .mgr au maximum)
est introduite dans un erlenmeyer de 50 cc de capacite. On

ajoute, goutte ä goutte, une solution de soude caustique ä 4%
jusqu'ä formation d'une legere opalescence, que 1'on fait dis-

paraitre ensuite au moyen de 2-3 gouttes d'acide acetique ä

10%, 6 gouttes d'une solution d'acetate de sodium ä 40% et
de l'eau bidistillee pour completer le volume ä 5 cc. L'erlen-

meyer est chauffe sur un bloc de cuivre 2 jusqu'ä commencement

d'ebullition. Le precipite forme apres l'adjonction de

1'acetate de sodium passe partiellement en solution ä chaud
et la liqueur devient violette. On ajoute, goutte ä goutte, au

moyen d'une micropipette, un fort exces d'une solution alcoo-

lique ä 1% d'o-oxyquinoleine fralchement preparee (1,5 cc

d'une solution de reactif ä 1% pour chaque mgr. de zinc, ce

1 Quantite rapportee ä la formule A12(S04)3.
2 F. Pregl, Die quantitative organische Mikroanalyse, S. 74,

3. Aufl. Verlag J. Springer, Berlin, 1930.
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qui correspond ä un exces d'environ 240% *) dans la solution
qu'elle soit limpide, trouble ou contenant un precipite. On

agite et laisse deposer pendant 10 minutes, en refroidissant

pendant les 5 dernieres minutes dans de l'eau froide. On liltre
au moyen d'une baguette microfiltrante en verre d'lena
(surface filtrante G. 3) et on poursuit le dosage comme indique

pour le zinc seul 2.

Le precipite d'o-oxyquinoleate de zinc a un aspect tout ä

fait normal.

Remarque: Oscar Hackl indique dans son article «Das
Verhalten von Chrom zu o-Oxychinolin » 2 que le chrome tri- et
hexavalent precipite partiellement avec l'o-oxyquinoleine en

solution acetique.

II etait done necessaire de verifier si dans les conditions
etablies pour la separation Zn-Cr et citees plus haut, le chrome

ne donne pas lui-meme une precipitation.
Nous avons procede ä une serie d'essais : 0,05 gr de

CrCl3 10H2O de Merck sont dissous dans 2 cc d'eau bidistillee.
On additionne quelques gouttes d'une solution de soude

caustique ä 4% pour obtenir une legere opalescence que l'on
fait disparaltre ensuite avec 2-3 gouttes d'acide acetique ä

10%. On ajoute 6 gouttes d'une solution d'acetate de sodium
ä 40% et de l'eau bidistillee pour completer le volume ä 5 cc.
Dans cette solution on procede au dosage comme indique pour
la separation Zn-Cr. Or, la quantite de bromate de potassium,
retrouvee apres operations, correspond exactement ä la quantite

introduite; par consequent, dans nos conditions, il n'y a

aucune formation d'o-oxyquinoleate de chrome.

Le comportement du chrome vis-ä-vis de l'o-oxyquinoleine
dans des conditions differentes reste encore ä etudier de plus

pres.

1 Les dosages effectues sur une solution titree de zinc en absence
de chrome avec le meme exces de reactif et dans les memes conditions
ont donne de bons resultats, ce qui prouve que cet exces ne gene pas.

2 O. Hackl, Zeitschrift anal. Chemie, 109, 91 (1937).
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IV. Micro-separation du Zinc diavec Pb ++.

La micro-separation du zinc d'avec le plomb peut se faire

par les deux methodes: acetique et alcaline.

a) Methode acetique. — Les modifications suivantes sont ä

apporter aux conditions indiquees pour le dosage du zinc
seul:

1) Le volume doit etre de 20 cc.

2) La baguette filtrante doit etre G.4 au lieu de G.3, le

precipite etant tres fin.
3) Le precipite doit deposer 60 minutes au lieu de 10 1.

La prise d'essai ne doit pas contenir plus de 30 mgr Pb + V
b) Methode alcaline. — La methode alcaline 1 est applicable

sans modifications.
La prise d'essai ne doit pas contenir plus de 125 mgr Pb++.
Voici, ä titre de renseignements, quelques resultats tires de

nombreuses analyses pour chaeune des separations indiquees.

Tableau.

Essais

N°"

Quantity
de zinc
tiieo-
riqne

en mgr

Quantity de
sei etranger

en mgr

Quantity d'ion
correspondant

en mgr

Quantity
de zinc
trouvd
en mgr

DitK
renee

en mgr
Conditions
du dosage

1 1,949 1000 CaCl2.6H20 182,90 Ca+ + 1,952 + 0,003 Methode
acetique

2 1,949 ' 500 SrCl2.6H20 164,29 Sr+ + 1,955 + 0,006 Idem
3 1,949 500 BaCl2.2H20 281,21 Ba+ + 1,954 + 0,005 Idem
4 1,949 100 A12(S04)3 15,83 A1+ + + 1,953 + 0,004 Methode

alcaline
5 1,949 126,3 A12(S04)3 20,00 A1+ + + 1,959 + 0,010 Idem
6 0,974 50 CrCl3.10H2O 7,68 Cr+ + + 0,972 -—0,002 Methode

acetique
7 1,949 60 CrCl3.10H2O 9,22 Cr+ + + 1,952 + 0,003 Idem
8 1,949 80 CrCl3.10H2O 12,29 Cr+ + + 1,943 — 0,006 Idem
9 1,949 50 Pb(N03)2 31,28 Pb + + 1,947 — 0,002 Idem

10 1,949 100 Pb(N03)2 62,56 Pb + + 1,952 + 0,003 Methode
alcaline

11 1,949 200 Pb(N03)2 125,12 Pb + + 1,945 — 0,004 Idem

1 M. E. Stas dans sa methode, Pharmac. Weekbl., 68, 93 (1931),
cf.: Zeitschrift anal. Chemie, 92, 43 (1933), laisse deposer le precipite
24 heures. En suivant son indication, nous avons obtenu des resultats
trop forts.
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Comme l'indique ce tableau, les resultats sont precis.

Remarques: 1) Pour ces separations nous avons employe une
solution titree de chlorure de zinc.

2) Les sels etrangers dont nous nous sommes servis pour
etablir les separations sont les sels les plus purs de Merck.

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

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

en milieu alcalin.

Laboratoire d'analyse microchimique
de V Universite de Geneve.
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