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section polie. Apres l'attaque, on plonge le papier dans un
bain de HN03 ou H2S04 dilue (1:20). II apparait alors une

empreinte rouge-violace, indiquant l'argent. Dans les memes

conditions, les minerais de Cu (chalcosine, par exemple)
donnent une empreinte bleu-violace. Cette methode ne convient
done pas pour la recherche de l'argent en presence de cuivre.

Geneve, Laboratoire de Mineralogie de l'Universite.

Ch. Cimerman, D. Frank et P. Wenger. — Microdosage du

zinc au moyen de Vo-oxyquinoleine.

L'o-oxyquinoleine donne avec le cation zinc une precipitation
quantitative, en milieu legerement acetique, tamponne avec
de 1'acetate de sodium. R. Berg 1 a montre que le precipite
seche ä 105° a la formule: Zn (C9H6ON)2 1%H20 et seche

k 130°-140°: Zn (C9H6ON)2. II a etabli les macromethodes,

gravimetrique et volumetrique, pour le dosage de cet element

au moyen de ce reactif.
Apres etude des differents facteurs jouant un role dans ce

dosage, soit:

1. La quantite de zinc,
2. Le volume,
3. Le Pfc,
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 micro-methode gravimetrique suivante, en

employant la technique microchimique d'Emich, au moyen de

la baguette microfiltrante (Filterstäbchen) 2:

La solution neutre (1,5 cc), contenant 1-3 mg de cation zinc,
est introduite dans un micro-becher de verre Jena, dont les

1 R. Berg, Z. anal. Ch., 71, 171 (1927). Die chemische Analyse,
B. 34. Das O-Oxychinolin. Verlag F. Enke, Stuttgart, 1935.

2 F. Emich, Lehrbuch der Mikrochemie, 2. Aufl., S. 84. Verlag
J. F. Bergmann, München, 1926.
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dimensions sont: hauteur 55 mm, diametre 18 mm. On ajoute
1 goutte d'indicateur universel de Merck, 2 gouttes d'acide

acetique ä 10% et quelques (6-7) gouttes d'une solution d'ace-

täte de sodium ä 40% jusqu'ä ce que l'indicateur montre le
Ph 5-6. On chauffe sur une plaque jusqu'ä commencement
d'ebullition et 1'on ajoute, goutte ä goutte, au moyen d'une

micro-pipette graduee, un exces de 0,1 ä 1 cc d'une solution
alcoolique ä 1% d'o-oxyquinoleine fraichement preparee. On

agite, on laisse digerer 1-2 minutes au bain-marie bouillant1 en
evitant les soubresauts et on laisse deposer 10 minutes. On filtre
au moyen de la baguette microfiltrante en porcelaine, en aspirant

doucement avec la trompe, on lave 8 fois avec de l'eau
chaude, employant chaque fois 1-2 cc; on seche le becher avec
la baguette dans l'etuve de Benedetti-Pichler 2 ä 155°-158° 3

(il faut pour cela que le bloc ait atteint 165°-168°), on aspire
doucement avec la trompe, pendant 30 minutes. Apres refroi-
dissement de 15 minutes dans le tube, en dehors de l'etuve, 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 un bloc ä 1'inte-
rieur de la balance, 5 minutes sur le plateau de la balance, on

pese alors ä la 25me minute.
Voici ä titre de renseignements quelques resultats tires de

nombreuses analyses faites par cette methode (voir tableau

page suivante):
Comme 1'indique ce tableau, les resultats sont precis.

Remarque. — Les memes resultats precis ont ete obtenus

avec la technique micro-chimique de E. Schwarz-Bergkampf
au moyen de filtre-becher 4.

1 On peut utiliser, soit un bain-marie ordinaire, soit le bain-marie
de W. Reich-Rohrwig, Mikrochemie, 12, 189 (1932).

2 A. Benedetti-Pichler, Mikrochemie Pregl-Festschrift, 1929,
p. 6. F. Emich, Mikrochemisches Praktikum, 2. Auflage, S. 66.

Verlag J. F. Bergmann, München, 1930.
3 La temperature de 140° indiquee par R. Berg pour secher le

precipite est trop basse. En sechant ä cette temperature, nous avons
obtenu des resultats trop forts, de l'ordre de 1%.

4 E. Schwarz-Bergkampf, Z. anal. Gh., 69, 321 (1926).
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Essai
N°

cc de
solution
titrde

de zinc

Quantity
de zinc

thdorique
en mgr

Poids
du prdcipite

obtenu
en mgr

Quantity
de zinc
trouve

en mgr

Difference
en mgr

1 0,5 1,008" 5,469 1,011 + 0,003
2 0,5 1,008s 5,452 1,008 —
3 0,5 1,008s 5,447 1,007 — 0,001
4 1 2,0173 10,912 2,017 —
5 1 2,0173 10,900 2,015 — 0,002
6 1 2,0173 10,936 2,022 + 0,005
7 1,5 3,0259 16,350 3,023 — 0,003
8 1,5 3,0259 16,365 3,026 —
9 1,5 3,0259 16,388 3,030 + 0,004

Nettoyage des filtres: Pour nettoyer les filtres, on dissout
le precipite dans l'acide chlorhydrique dilue et chaud, en
faisant bouillir quelques instants, on lave ä l'eau et on seche

comme pour l'analyse.
Les dosages pour l'etablissement de cette metbode ont ete

faits avec une solution de sulfate de zinc (ZnS04. 7H20) puriss.
de Merck, dont le titre a ete etabli par la methode classique au

pyrophosphate de zinc 1.

Titre de la solution: 2,0173 mgr/cc.

Laboratoire d'analyse microchimique
de I'Universite de Geneve.

1 F.-P. Treadwell, Manuel de Chimie analytique, tome II;
Analyse quantitative, 4me edit, fr., p. 134 (1925).
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