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Extrait du Compte Rendu des séances
de la Socidié de physique et d’histoire naturelle de Genéoe.
Vol. 53, Ne 2, Avril-Juillet 1936.

P. Wenger, Ch. Gimerman et G. Tschanun. — Microdosage
électrolytique du zinc et son application au laiton.

Premiére partie.
Microdosage du zinc.

On utilise I'appareil pour la microélectrolyse de Pregli.

La solution neutre ou légérement acide (2-3 cc), contenant
0,5-3 mgr de cation zine, est introduite dans un tube a essais
de 15 mm de diameétre et de 110 mm de long. On verse, goutte
& goutte, sans excés, une solution de soude caustique & 109,
jusqu’a redissolution de I’hydroxyde de zinc formé tout
d’abord. On ajoule de I'eau distillée de fagon & ce que le
niveau du liquide atteigne celui du haut du treillis cylindrique
de la cathode de platine.

La cathode cuivrée et I’anode, mises en place, on électrolyse
a4 froid 20 minutes (5-6 volts; 0,2-0,8 ampéres). Pendant
Pélectrolyse la solution §'échauffe. Aprés les premidres 10 mi-
nutes, on rince avec de l'eau distillée les parois du tube et le
bas du réfrigérant; le niveau du liquide dépasse alors de

1 ¥. Precr, Die quantitative organische Mikroanalyse, S. 185,
3. Auflage. Verlag J. Springer, Berlin, 1930.
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2-3 mm le treillis de Ia cathode. Pendant les derniéres cing
minutes, on refroidit la solution en placant sous le tube un
petit becher rempli d’eau. On retire les électrodes, on lave la
cathode a leau, & I'alcool et a ’éther; on rougit I'extrémité
de la tige de la cathode dans la pointe d’'une flamme de gaz,
afin d’élimjner les traces de mercure du godet dans laquelle
elle trempait; on séche la cathode au-dessus d’une flamme de
Bunsen; on laisse déposer 5 minutes sur un bloc de nickel &
coté de la balance et on pése ensuite. '

Cuivrage de la cathode. — La cathode doit étre recouverte
préalablement de cuivre ou d’argent 4 cause de I’adhérence
du zinc sur le platine L.

Mode opératoire: On introduit dans un tube & électrolyse,
analogue & ¢elui décrit plus haut, 4 ce d’une solution de sulfate
de cuivre contenant environ 4 gr CuSO,.5H,0 par litre, 2 gouttes
d’acide sulfurique conc., 2 gouttes d’acide nitrique conc. et
une quantité d’eau telle que le niveau du liquide dépasse de
2-3 mm celui de la solution qu’on aura & analyser. On électro-
lyse & chaud pendant 2-3 minutes (3-4 volts). On retire la
cathode et on la traite comme indiqué poﬂr le dosage du zinc.

Voici, a titre de renseignements, quelques résultats tirés de
nombreuses analyses faites par cette méthode:

TasrLeau L.
Tossai ne de zi(%l]cj'atnlfégiique de %lrlla(‘:n%lrt(f‘uvé Dggéfgg?e
en mgr en mer &
1 3,009 3,01 -+ 0,001
2 3,009 3,00 — 0,009
3 2,006 2,00 — 0,006
4 2,006 2,01 4+ 0,004
5 1,003 1,00 — 0,003
6 1,003 1.01 —+ 0,007
7 0,501 0,51 -+ 0,009
8 0,501 0.50 — 0,001

Comme l'indique ce tableau les résultats sont précis.

1 A. Horrarp et L. BErT1AUX, Analyse des métaux par électrolyse,
p- 56. Edit. Dunod, Paris, 1980.
K. NeumaNN-SpanLAarT, Mikrochemie, 2, 157 (1924).
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‘Remarques: 1. Les pesées ayant été faites au 0,01 mgr les
résultats trouvés sont donnés avec deux décimales seulement.

2. Les dosages pour l'établissement de cette méthode ont
été faits avec une solution de sulfate de zinc (ZnS0,.7H,0)
puriss. de Merck, dont le titre a été établi par la méthode
classique au pyrophosphate de zinc L.

Deuziéme partie.

Microdosage du laiton (Cu-Zn).

On attaque & chaud dans un Phillips 0,4-0,5 gr d’alliage au
moyen de 2 cc d’acide nitrique a 509, on dilue avec de l'eau
et I'on fait un volume de 100 cc.

A. Electrolyse du cuivre (d’apres la méthode de A. Benedetti-
Pichler 2 modifiée par nous). — On introduit 1-2 cc de la solu-
tion d’alliage dans le tube & électrolyse, on additionne 1-2 gouttes
d’acide sulfurique conc. et on électrolyse & chaud pendant
25 minutes (3-4 volts, 0,4-0,7 ampéres). Aprés les premiéres
10 minutes, on rince les parois du tube avec 0,5-1 cc d’eau;
pendant les 5 derniéres minutes on refroidit la solution comme
indiqué pour le, zinc. Au bout de 25. minutes, on souléve les
électrodes; on les lave dans le tube avec environ 3 cc d’eau
et on traite la cathode ensuite comme pour le zinc. '

B. Electrolyse du zinc. — Avant de procéder & I'électrolyse,
on cuivre la cathode comme indiqué (aprés I'électrolyse du
cuivre il n'y a guére que le quart de la surface cuivrée). La
solution obtenue aprés le dosage du cuivre est additionnée de
quelques gouttes d’une solution de soude caustique & 50%;
vers la fin, d’'une mémse solution a 109, jusqu’a dissolution de
I'hydroxyde de zinc. On procéde alors & I'électrolyse comme
dans la premiére partie.

L F. P. TreapwWELL, Manuel de Chimie analytique, tome II;
Analyse quantitative, &™e édit. fr., p. 134 (1935).
2 A, Beneperri-PicaLER, Z. anal. Gh., 62, 321 (1923).
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Voici & titre de renseignements quelques résultats d’analyses
d’un laiton fourni par la maison D* Hoepiner Gebr., Hambourg
(Cu 71,60%; Zn = 28,40%,).

TaprLeavu IL

| cu Cu Zn Zn
Essai A % Cu | % Cu | % Zn | % Zn
N théor. | t vé théor. | t 3 y
enlprgrgr e;m]lr:gr théor. | trouvé & 1(r)1r-gr BIII‘OIIII:gI‘ théor. | trouvé
1 2,729 9379 71,60 | 71,36 | 1,082 1,09 28,40 | 28,59
2 4,094 411 71,60 | 71,88 | 1,624 1,64 | 28,40 | 28,68

3 | 5,458 | 547 | 71,60 | 71,75 | 2,165 | 2,46 | 28,40 | 28,33

Comme on peut le voir les résultats sont précis.

Laboratoire d’analyse microchimique
de UUniversité de Genéve.



