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Voici ä titre de renseignements quelques resultats d'analyses
d'un laiton fourni par la maison Dr Hoepfner Gebr., Hambourg
(Cu 71,60%; Zn 28,40%).

Tableau II.

Essai
n°

Cu
thftor.

en ragr

Cu
trouvÄ
en mgr

% Cu
l.llfor.

% Cu
trouve

Zn
tMor.

en mgr

Zn
trouvS
en mgr

% Zn
thfior.

% Zn
trouve

1 2,729 2,72 71,60 71,36 1,082 1,09 28,40 28,59
2 4,094 4,11 71,60 71,88 1,624 1,64 28,40 28,68
3 5,458 5,47 71,60 71,75 2,165 2,16 28,40 28,33

Comme on peut le voir les resultats sont precis.

Laboratoire d'analyse microchimique
de V Universite de Geneve.

Ch. Cimerman et P. Wenger. — Microdosage volumetrique
du zinc.

Principe de la methode:

On precipite le cation zinc au moyen d'une solution alcoolique
d'o-oxyquinoleine comme Zn(C9H60N)2.2H20. Le precipite,
filtre et lave, est dissous dans de l'acide chlorhydrique. On

ajoute dans la solution acide un exces d'une liqueur: bromate
de potassium -f- bromure de potassium. Le brome libere selon

l'equation:

KBr03 + 5KBr + 6HC1 3Br2 + 6KC1 + 3H20

forme avec l'o-oxyquinoleine un derive dibrome (5,7-dibromo-
8-oxyquinoleine).

C9H7ON + 2Br2 C9H5ONBra + 2HBr

Apres la bromuration, on ajoute une solution d'iodure de

potassium. L'exces de brome deplace 1'iode.

2KJ + 2Br 2KBr + J2
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Ce dernier est titre au moyen d'une solution de thiosulfate de

sodium en presence d'amidon comme indicateur.

J2 + 2Na2S203 Na2S406 + 2NaJ

N
1 cc de KBr03— 0,4086 mgr Zn

Ce dosage volumetrique indique par R. Berg 1 en 1926, a ete

depuis largement utilise par plusieurs auteurs 2 pour 1'analyse
de divers elements.

Apres une etude systematique des differents facteurs jouant
un role dans le dosage de petites quantites de zinc (de l'ordre
de mgr ou de fraction de mgr), soit:

1. La quantite de zinc,
2. Le volume,
3. Le Pjj,
4. La concentration et la quantite de reactif (o-oxyquino-

leine),
5. Le liquide de lavage,
6. La technique de filtration et de dissolution du precipite,
7. La concentration et la quantite d'acide chlorhydrique pour

la dissolution du precipite,
8. La concentration et la quantite de la solution de bromate-

bromure de potassium,
9. La concentration de la solution de thiosulfate de sodium,

10. La technique de titrage,

nous avons etabli la micro-methode suivante:

Mode operatoire: La solution neutre ou legerement acide

(2-3 cc), contenant 0,2-2 mgr de cation zinc, est introduite
dans un erlenmeyer de 50 cc de capacite. On ajoute 2 gouttes
d'indicateur universel de Merck, 2 gouttes d'acide acetique ä

10% et quelques gouttes d'une solution d'acetate de sodium

a 40% jusqu'a ce que l'indicateur montre le Ph 5-6. On chauffe

1 R. Berg, Pharm. Ztg., 71, 1542 (1926); J. f. prakt. Chem., 115,
178 (1927); Z. anal. Ch., 71, 171 (1927).

2 Die chem. Analyse, B. 34; R. Berg, Das O-Oxychinolin, Verlag
F. Enke, Stuttgart, 1935.
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sur une plaque jusqu'ä commencement d'ebullition et l'on
ajoute, goutte ä goutte, au moyen d'une micropipette graduee,

un leger exces d'une solution alcoolique ä 1% d'o-oxyquino-
leine fraichement preparee (une quantite de reactif meme
double de la quantite theorique ne gene pas). On agite et on
laisse deposer 10 minutes. On filtre au moyen d'une baguette
microfiltrante en verre d'Jena (surface filtrante G3; longueur
de la baguette 11 cm) 1 en aspirant doucement avec la trompe.
On lave 4-5 fois avec de l'eau chaude, employant chaque fois
2 cc. On rince la baguette avec de l'acide chlorhydrique 2N
et on souffle dans la tige pour expulser le liquide restant dans

la coupe. Dans le but d'eviter toute introduction d'impuretes
ä l'interieur de la baguette filtrante, on fixe sur la baguette
avant 1'insufflation un petit tube en verre garni d'ouate, au

moyen d'un caoutchouc. On transporte la baguette dans un
petit becher et on la rince encore une fois avec de l'acide

chlorhydrique 2N, on aspire l'acide et on 1'expulse ensuite
dans l'erlenmeyer. L'operation est repetee 3-4 fois afin d'assurer

un lavage ccmplet de la baguette filtrante. On dissout finale-
ment le precipite de zinc dans l'erlenmeyer au moyen de

quelques cc d'acide chlorhydrique 2N. On emploie, en tout,
pour le lavage de la baguette et la dissolution du precipite ä

peu pres 10 cc. On ajoute une goutte d'une solution alcoolique
de rouge de methyle ä 0,2%, on couvre l'erlenmeyer avec un
verre de montre perce et on laisse couler lentement, goutte ä

goutte, par le trou, au moyen d'une micro-burette, un leger
exces (20-35%) de la liqueur bromate-bromure de potassium

^, en agitant de temps en temps. Le verre de montre a pour

but d'eviter les pertes possibles de brome. Le changement de

coloration de la solution se produisant dejä un peu avant le

point d'equivalence, on ajoute ä partir du virage au vert net
0,3-0,4 cc de la solution de bromate, en plus l'exces de

20-35% de la quantite totale ajoutee. On lave le bout de la
burette avec un peu d'eau. Apres la bromuration, on place sur

1 Cette baguette est decrite sous modele A dans notre travail:
«Contribution ä l'etude microanalvtique du potassium».
Mikrochemie, 20, 26 (1936).
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le verre de montre perce un verre de montre plein, on agite
20-30 secondes et on additionne 1 cc d'une solution d'iodure
de potassium a 2% fraichement preparee. On agite 20-30

secondes et on titre l'iode libere au moyen de la solution de
Nthiosulfate de sodium ^ jusqu'ä eclaircissement et faible

coloration jaune. On introdnit alors 3 gouttes d'une solution
d'amidon ä 1% et on finit le dosage au moyen de la solution

N
de thiosulfate de sodium Le virage est tres net et brusque.

Yoici, ä titre de renseignements, quelques resultats tires de

nombreuses analyses faites par cette methode:

Tableau.

Essai
n°

ce
de sol.
titrde

de zinc

Quantity
de zinc
thdo-
rique

en mgr

cc
de sol.
KBrOa

+ KBr^

cc de sol.

Na3S203 —
cc de sol.

Na2S2°3~

Quantity
<ie zinc
trouvö,
en mgr

Dill'dr.
en mgr

1 1 2,0173 6,14 1,16 0,29 2,011! — 0,006
2 1 2,0173 6,74 1,78 0.09 2,0193 + 0,002
3 0,5 1,0086 3,00 0,49 0,23 1,006s — 0,002
4 0,5 l,008e 3,37 0,86 0,16 1.0125 + 0,004
5 0,1 0,201, 0,60 0,06 0,22 0,2026 + 0,001
6 0,1 0,201, 0,60 0,09 0,11 0,1994 — 0,002

Comme 1'indique ce tableau, les resultats sont precis.

Remarques: 1. Les dosages pour l'etablissement de cette
methode 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 L

N N
2. La teneur des solutions de Na2S203 Jqq a etö etablie

au moyen de biiodate de potassium.
N3. La solution de KBr03-KBr ^ a ete preparee par dilution

N
ä partir d'une solution — de Merck, le titre etant etabli par
les solutions de Na2S203 titrees.

Laboratoire d'analyse microchimique
de VUniversite de Geneve.

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


	Microdosage volumétrique du zinc

