
 

Article

Reference

Sur le micro-dosage du cobalt au moyen de l'acide anthranilique. II,
technique de Pregl, technique d'Emich, influence des sels étrangers

WENGER, Paul Eugène Etienne, CIMERMAN, Chevel, CORBAZ-RUEGGER, Alice

Abstract

Nous avons établi: 1° une micro-méthode gravimétrique précise pour le dosage de petites
quantités de cobalt, de l'ordre du mgr. ou d'une fraction de mgr., au moyen de 3 techniques
différentes: a) Technique de Schwarz-Bergkampf (avec filtre-becher); b) Technique de Pregl
(avec tube filtrant); c) Technique d'Emich (avec baguette filtrante). 2° L'influence de différents
électrolytes sur le dosage.

WENGER, Paul Eugène Etienne, CIMERMAN, Chevel, CORBAZ-RUEGGER, Alice. Sur le
micro-dosage du cobalt au moyen de l'acide anthranilique. II, technique de Pregl, technique
d'Emich, influence des sels étrangers. Mikrochemie vereinigt mit Mikrochimica acta, 1939,
vol. 27, no. 1-2, p. 85-95

DOI : 10.1007/BF01402989

Available at:
http://archive-ouverte.unige.ch/unige:106296

Disclaimer: layout of this document may differ from the published version.

 1 / 1

http://archive-ouverte.unige.ch/unige:106296


NCclLt tun Eandel

MIKROCHtrMItr
VEREINIGT MIT

MIKROCHTMICA ACTA
BEIRAT:

H. K. BARRENSCHEEN-'\,4/IEN . W. BÔTTGER_HANNOVER
H.V.A.BRISCOE_LONDON . F, trMICH-GRAZ . B.FLASCHENTRÀGER-
ZÛRICH . A. FRANKE-WIEN . M. FURTER-ZÛRICH . E. GLEDITSCH-
OSLO . J. HEYRO VSK1 -PRÂG . O. HÔ NIGSCHMID-MÛNCH EN . H. LIEts-
GRAZ .J. LINDNER-INNSBRUCK ' C. J.veN NIEU\MENBURG-DELFT

E sPÀrrr-wto*."**lTlHÏ"iliÈi; " wRNGtrR GENF

. SCHRIFTLEITUNG:

A. A. BENEDETTI-PICHLER
NEvv YORK

W. F..EHRET J. W. MATTHEWS
NEW YORK LONDON

F'. HECHT
WIEN

Sonderabdruck aus Barud XXI/il, H"ft I und 2

P. Wenger, Ch. Cimerman et A. Corbaz:

Sur le micro-dosage du cobalt au ûroyen de I'acide anthranilique II

WIEN
VERLAG VON JULIUS SPRINGER

L939



Laboratoire d'analyse microchimique de I'Ilniversité de Genève.
Directeur: Prof, Dr. P. Wenger.

Sur le micro-dosage alu cobalt au moyen rle I'acirle
anthranilique II.

Teehnique ile Pregl. Technique il'Emich. Influence iles sels étrangers.

Par

P. Wenger, Ch. Cimerman et rl. Corbaz.

(Eingelamgt am, 4. Apri,l 1939.)

I)ans notre premier article,l nous avons indiqué le mode opératoire
pour le micro-dosage du cobalt au moyen de la technique du filtre-becher
de E. Sch;wurz-Bargk:um,,pt. Yoici mainl,enanl le urotle opératoire établi
au moyen des deux autres techniques, celle de Pregl avec le tube filtrant
et celle d'Em'î,ch avec Ia baguette filtrante.

En fin d'étude nous relatons les résultats de l'in-fluence de dilférents
sels sur le dosage du cobalt.2

Technique ile Pregl.

Mod,e opâratoi,re: On introduit dans une éprouvette en verre d'Iéna
(dimensions: hauteur f0 à 15 cm.; diamètre 37 mm.) 5 cmc. de solution
neutre ou très faiblement acide (à l'exclusion cepondant de l'acide acétique
ou de I'aeide nitrique) contenant 2 à 6 mgr. de cation Co++. On chauffe
l'éprouvette jusqu'à ébullition cle la solution, le fond de I'éprouvette
étant placé à environ 0,5 cm. au-dessus d'une toile métallique, afin
d'éviter une surchauffe. A ce moment, on enlève l'éprouvette et on la,

place sur un support; on ajoute goutte à goutte le réactif èt 2o/o3 en
quantité variable, suivant, la quantité de cobalt, soit: un excès de 115 à
200o/o pour 2rcçt. de Co++, c'est-à-dire 0,5 à 0,69 cmc. de réactif pour
chaque mgr. de Co++; un excès de 200o/o pour 6 mgr. de Co++, c'est-à-dire

1 Premier article: Mikrochim. Acta,2, 3I4 (1937).
2 Communication de ces résultats a, élé laite à la séance du 16 décembre

1937 de la Société de Physique et d'Histoire naturelle de Genève.
3 Pour la préparation du réactif, voir premier article, loc. cit.
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0,69 cmc. de réactif pour chaque mgr. de Qe++.l On agite, on place
I'éprouvette au-dessus de la toile et on chauffe jusqu'à commencement
d'ébullition en remuant de temps en temps. La liqueur est laissée
15 minutes âu repos et, refroidie pendant les dernières 5 minutes dans
un bain d'eau froide. On filtre, par siphon, sur un tube filtrant de Schott
(Iéna) G 3 ou G 4 en aspirant doucement avec la trompe. Le précipité
est, lavé une ou deux fois a,vec I cmc. d'anthranilate de sodium à 0,2o/o
(réactif dilué 10 fois) puis deux fois a,vec 1 cmc. d'alcool. On introduit alors
dans l'éprouvette une petite plume de bécasse collée à l'extrêmité d'un
tubc capillaircz dans 1o but do débarrasecr los parois dc tout précipité,
en continuant le lavage o.vec 7 cmc. d'a,lcool, cmc. par cmc.; le précipité
est ainsi décollé et passe sur le filtre. La plume rincée avec I cmc. d'alcool
êst enlevée; on vérifie la iimpidité du liquide de lavage en examinant par
transparence devant une lampe le siphon qu'on enlève ensuite. On la,ve
encore deux fois les bortls tlu tube filtrant, avec I cmc. d'alcool. On
emploie en tout 12 cmc. d'alcool. Lo tube filtrant est éssuyé u1térieurement
puis relié à une trompe en adaptant à son embouchure un petit filtre à air
contenant de l'ouate; on place le tube filtrant dans un bloc pour dessic-
cation.s On sèche à I25' (température à I'intérieur du tube) en aspirant
doucement avec la tqompe, pendant, I0 minutes, la partie avec le pré-
cipité, puis, pendant 5 minutes, la tige du tube. On enlève le filtre à air
et on laisse refroidir le tube un instant en dehors du bloc. On essuie le
tube filtrant a,rrec une flanelle humide et, deux peâux de chamois; on
laisse reposer pendant 15 minutes sur un support à côté de la balance,
5 minutes sur les crochets de la balance et l'on pèse à lâ 20ème

minute.
Le poids du précipité obtenu multiplié par le facteur 0,17803 donne

la quantité de cobalt.
La tarc des tubes filtrants se fait de la même façon que la pesée dans

I'analyse.
Le nettoyage a lieu aussitôt après l'emploi des tubes filtrants. On

dissout le précipité dans I'acide chlorhydrique dilué et,chaud, on lave
plusieurs fois à l'eau chaude puis à I'alcool; on sèche comme pour l'analyse.

Durée d'une analyse: environ 3 heures.

Voici, à titre de renseignement, quelques résultats obtenus:

1 Le volume initial peut aussi être de 10 cmc. pour les mêmes quantités
de cobalt; dans ce cas, I'excès de réactif doit être en tout cas de 300o/o, c'est-
à-dire 0,92 à I cmc. de réactif pour chaque mgr. de Co++.

z F, Pregl, Die quantitative organische Mikroanalyse, 3.Aufl., S, I30,
Berlin 1930. (

La plume peut, être fixée au tube capillaire au moyen de ciment, pour
dentiste (<Petralitrr, combined silico-phosphate st,one cement,).

s l. Pregl, loc. cit., p. 66.
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Tableau L Technique de Pregl,

Issai
No.

Quantité de
cobalt théorique

en mgr,1

2,022
2,O22
2,O22
2,022
6,066
6,066
2,O22
2,O22
2,022
2,022
6,066
6,066
6,066
6,C166

Volrme initial
en cmc.

1

2

4
5
6
7

8

I
t0
11
I2
l3
L4

5
5
5
o

5
l)

10
10
IO
r0
t0
l0
IO
l0

It6
II6
r47
200
200
200
I47
168
200
300
Ir5
200
300
348

2,024
2,0L1
2,027
2,025
6,057
6,046
2,008
2,Or4
2,OL6
2,Or7
6,030
6,04L
6,047
6,048

+ 0,002

-0,005+ 0,005
+ 0,003

-0,009
-0,020
-0,014
-0,008
-0,006
-0,005
-0,036
-0,025
-0,0r9
-0,0r 

8

Technique il'Emich.

Mod,e opérato'ire: On introduit dans un micro-becher en verre d'féna
(dimensions: hauteur 55 mm. ; diamètre 18 mm,) 2 cmc. de solution neutre
ou légèrement acide (à l'exclusion de l'acide acétique et de l'acide nitrique)
contenant t à 4 mgr. de cation Co++. On chauffe jusqu'à ébullition sur
un bloc de cuivre ma,intenu à 170'tz la solution de réactif est alors ajoutée,
goutte à goutte, en excès (c'est-à-dire 0,5 cmc. de réactif à, 2o/o pout
chaque mgr. de Co++, ce qui correspond à 115o/o d'excès environ) ; on
agite et on chauffe jusqu'à ébullition, on laisse reposer pendant 15 minutes
en refroidissant le becher dans de l'eau {roide pendant les dernières
5 minutes. On filtre au moyen d'une baguette filtrante en porcelaine
(ou en verre d'Iéna GB), en aspirant doucement avec la trompe; le pré-
cipité est lavé deux fois avec I cmc. d'une solution d'anthranilate de
.ùio- à 0,2o/o (réactiT dilué t0 fois) et deux fois avec I cmc. d'alcool.
On sèche le becher avec la baguette dans une étuve de Bened,ett'i-Pichlerg
pendant 30 minutes àI25", température intérieure, en aspirant doucement
a,vec la, trompe. Après refroidissement de 15 minutes dans le tube, en
dehors de l'étuve, on essuie le becher avec une flanelle humide et deux peaux
de chamois, on laisse reposer pendant 15 minutes sur un bloc de nickel
à côté de la balance, 5 minutes sur un bloc dans la balance, 5 minutes sur
Ie plateau de la balance; on pèse à le 25ème minute.

1 Les dosages ont été faits avec une solution de Co(NOu)r'6 HrO puriss.
de Merck dont 1o titre est établi par électrolyso,

2 F, Pregl, 7oc. ci,L,, p. 14.
3 A.Bened,ett'i,-P,ichler, Mikrochemie, Pregl-Feslschrift,6 (L925); F.Em,ich,

Mikrochemisches Praktikum, 2. Attfl,, S. 66. Miinchen 1931.
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Le poids du précipité multiplié par le facteur 0,17803, donne la quan-
tité du cobalt.

Durée d'une analyse: environ 3 heures.
Remarques: I0 Le filtrage et le lavage sont plus rapides avec la baguette

en lrerre qu'avec la baguette en porcelaine; mais vu la grandeur de la
cupule et, le diamètre intérieur de la tige, il est plus long et plus difficile
d'enlever la totalité de I'alcool de lavage. Si I'on n'a pas soin d'éliminer
tout l'alcool avant le séchage, il bout dans l'étuve et risque de dissoudre
un pcu dc précipité; oi l'on aspiro trop fort, I'aoool pout ontroînor un pou
de précipité au travers du filtre.

Pour essoror complètement le précipité, on opère de la façon suivante:
après le lavage, on plonge le becher dans un récipient contenant de I'eau à
50-60' ; en aspirant doucement avec la trompe, l'alcool est peu à peu enlevé.

20 Nous avons fait quelques tlosages en ul,ilisanb pour la précipitation
un creuset de porcelaine entièrement verni, au lieu d'un micro-becher
en verre; il .a I'avantage d'être plus grand, l'évaporation se fait facilement
dans le creuset si la solution contenant le cobalt doit être éva,porée à sec

avant la précipitation (ce qui évite Ie transvasage). L'opacité du creuset
empêche cependant d'observer d'une façon précise le commencemqnt de
l'ébullition. Le dosage s'effectue de la façon habituelle. Le creuset, est
trop grand pour être séché dans l'étuve de Bened,etti-Pichler; on le sèche

pendant 15 minutes dans une étuve ordinaire. On le refroidit, pendant
15 minutes, on l'essuie, on pèse après 25 minutes. Il est préférable d'équi-
librer le creuset avec s& baguette par un autre creuset de même volume
avec baguette, ubilisés comme tare.

Voici, à titrè de renseignement, quelques résultats obtenus:

Tableau II. Technique d'Emich.

Essal Remarques concernant lâ filfretion
No.

I
2
3
4
5

6

7

8

I

t
2

1,01
2,02
4,044
4,044
4,044

2,022

2,022

4,044

2,O22

4,044

1,01I
2,0r9
4,048
4,043
4,034

1,994

tl5
115
115
115
1I5

avec baguette de porcelarne

-0,003+ 0,004

-0,001
-0,010
-0,028

D

t
)
D

)
)
)
D

tl5

115 2,02r
-0,001

t15 4,050 + 0,006

tt5 2,025 + 0,003

tr5 4,043
-0,001

avec baguette d Iéna G 3 sans
éliminer l'alcool

avec baguette d'Iéna G 3 en
éliminant l'alcool

avec baguette d'Iéna G 3 en
éliminant l'alcool

avec creuset de porcelaine et
baguette de porcelaine

avec creuset, de porcelaine et
baguette de porceJainel0

Quantité de
cobalt théo-

riqre et
mgr.

Ilxcès de
réac$f àzYo

en
pour-cenis

Quantité de
cobalt

trouvé en
mgr,

Différence
en mgr.
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La plus rapide et 1a plus facile des trois techniques est celle de Schwarz-
Bergkampf; celle d'Emich est pratique, mais plus longue, tandis que celle
de Pregl est la plus longue et la plus difficile.

Nous recommandons suïtout la promière technique lorsqu'il s'agit
de doser des quantités de cobalt comprises entre 0,1 et 4 mgr.; la seconde,
lorsqu'il s'agit de doser I à 4 mgr. et la troisième lorsqu'on dépasse 4 mgr.,
son a,vântage étant de pouvoir utiliser des volumes plus grands. Malgré
les résultats moins précis en valeur absolue, obtenus avec la technique de
Pregl, I'etreur relative est toujours dans les mêmes limites (f 0,3o/o au
maximum), à cause des quantités plus fortes de cobalt mises en jeu.

Détermination du cobalt en solution faiblement, acide
(valable pour les trois techniques).

Dans 1a pratique, on se trouve fréquemment en présence d'une solution
acide de sel de cobalt.

Afin d'établir le mode opératoire, nous avons effectué une série de
dosages avec une solution très faiblement acide, puis avec une solution
acide neutralisée avant, la précipitation.

Dans une première série d'essais, pour laquelle nous avons pris chaque
fois 2 cmc. de notre solution titrée de cobalt, nous arrons ajouté soit une
goutte d'acide chlorhydrique I : 200 (0,5o/o du conc.) soit une goutte
d'a,cide srrlfrrrique I : 200, sa,ns neutraliser, continuant Ie closage de la
manière habituelle; Ies résultats; très bons (tableau IIf, essais I à 2) ont
montré que l'on peut opérer en milieu faiblement acide.

Tableau III.

Tssai Différence
en mgr,No,

I
2
3
4
5

t g. HCI
I g. HrSOn

3 g. IICI
3 g. HCI

4,044
4,044
4,044
4,044
4,O44

t

4,O40
4,O45
4,O42
4,047
4,O47

-0.004+ 0,00r

-0,002+ 0,003
+ 0,003

ô
ô
2

I
3
2

* Gouttes d'acide ajoutées à la solution neutro de sel de cobalt.** Gouttes de solution de carbonate de sodium ajoutées après acidification
par * jusqu'à obtention d'un trouble*** Gouttes d'acide ajoutées pour dissoudre le troublo formé en **.

Remarque: Ceci est confirmé par le travail de l/. Gôtor d?après lequel
on obtient une précipitation complète du cobalt à partir du ps 4,41.

L II.Gôto, J. Chem. Soc. Japan55, I156 (1934) ; Chem. Abstr.29, 1029 (1935)

Gouttes*
d'acide 1:200

Gouttes**
de solûtion
de Nâ2Coa

àr%

Gouttes* * *
d,ECI
1:200

Quantité de
cobalt théorique

en mgr.

Quantité de
cobalt trouvé

en mgr.
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Dans une seconde série de dosages, nous avons ajouté 3 gouttes
d'acide chlorhydrique I : 200, puis I à 3 gouttes d'une solution de carbonate
de sodium à lo/o jusqu'à formation d'un trouble, enfin I à 3 gouttes
d'acide chlorhydrique l:200 jusqu'à redissolution du trouble, procédant
ensuite au dosage comme d'habitude. Les résulta,ts ont été satisfaisants
(tableau III, essais 3 à 5).

Il résulte de ces essais qu'il faut opérer d'après les indications suivantes:
Si la solution est faiblement acide, on ajoute, goutte à goutte, une

solution tlo carbonaLe tle sudiurr ù lo/o jusqu'à formalion d'uu trouble
que l'on redissout avec I à 3 gouttes d'acide chlorhydrique 1: 200; on
procède ensuite au dosage de la façon habituelle.

Si la solution est fortement âcide, il est préférable d'évaporer à sec,

de reprendre par l'eau bidistillée, d'ajouter éventuellement I goutte
d'acid.e chlorhydrique I:200 et de procéder ensuite par la méthode
habituelle.

Influence de differents sels sur le dosage.

Dans la plupart des cas, lorsqu'il s'agit de déterminer I'ion cobalt en

solution, il coexiste dans la liqueur des ions étrangers qui peuvent avoir
une influence sur le dosage de l'élément considéré. Dans notre cas, les

sels étrangers qui peuvent se trouver en présence du cobalt sont le plus
souvent, les chlorures, les nitrates, les sulÏates et les acétates alcalins.

En outre, lorsqu'on neutralise la solution acide d'ion cobalt par une
base, on forme encore un sel alcalin.

Il est donc nécessaire d'étudier l'influence cle ces divers électrolytes
sur le dosage du cobalt.

Pour cette étude, nous avons choisi la technique du filtre-becher de

Schwarz-Bergkampf .

L'inÏluence des sels suivants a été étudiée : acébaf'e de sodium, chlorure
de sodium, chlorure d'ammonium, chlorure de potassium, sulfate de sodium,
suHate de potassium, nitrate de sodium, nitrate de potassium, nitrate
d'ammonium.

Yoici les résultats des dosages opérés en présence de ces différents sels:

Tableau IV.

Itssai
No.

Quaniité
de cobalt,
théorique
en mgr.

Quantité
cle cobalt

trouvé
en mgr.

Différence
en mgr.

-0,003
-0,006
-0,008
-0,018

Sel étranger en mgr

0,8 CHaCOONa.S HrO
0,8 CH'COONa.S II,O
5,8 CHaCOONa.S HrO
5,8 CHBCOONa.S HrO

I
2
ù
4

4,044
4,044
4,044
4,044

4,04r
4,039
4,036
4,026
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( Suite)

9l

No.

'Dssai
Quantité
ile cobalt
théorique
en mgl.

4,044
4,044
4,044
4,O44
4,O44
4,444
4,044
2,022
4,044
4,026
4,044
4,044
4,026
4,026
4,026
4,026
4,026
4,026
4,026
4,026
4,026
4,026
4,026
4,026
4,026
4,026

Quântité
de cobalt
trouvé
en mgf.

Différence
en mgf .

-o,o27
-0,039
-0,059
-0,079+ 0,008

-0,004
-0,006+ 0,004

-0,002+ 0,003

-0,001+ 0,005
+ 0,014
+ 0,019

-0,00r+ 0,0r0
+ 0,006
+ 0,017
+ 0,003
+ 0,008
+ 0,0r4

-0,0r9
-0,020
-0,02t
-0,021
-0,0r5

Sel étranger en mgr.

CHTCOONa'3 II,O
CHTCOONa.3 HrO
CHTCOONa.S ÏIrO
CH'COONa.3 HrO
NaCI

))

D

D

NH4CI
)

KCI
)
t
D

NarSOn.l0 HrO
NarSOn.l0 HsO
NarSOn.l0 H2O
NarSOn.l0 H2O
r{2so4

D

)
NaNO,
KNOs

))

))

NH4NO3

5
6

8

I
10
11
I2
r3
T4
I5
t6
I7
t8
I9
20
2I
qq

23
24
25
26
27
28
29
30

4,Or7
4,0O5
3,985
3,965
4,052
4,040
4,038
2,026
4,042
4,029
4,043
4,049
41,040

4,O45
4,O25
4,036
4,O32
4,043
4,O29
4,O34
4,O40
4,O07
4,006
4,O05
4,0o5
4,01I

20,8
20,8
40,8
40,8

1,5
40
92

6I6
40

270
20
40

200
340

40
80

L20
I60
40
80

200
40
40
80

t20
40

Discussion des résultats:
Io Inlluence d,e l,'acétate ile sod,,ium.

Le dosage de cobalt n'est pas gêné par la présence de 0,8 mgr. d'acétate
de ,sorlium (Essais I à 2), mais les résultats sont trop faibles lorsque Ia
quantité d'acétate augmente.

Ainsi, pour - 6 mgr. d'acétate, l'eneur est de 
-0,20o/o 

ù 
-0,45o/o(Essais'3 à 4);

pour æ 2l mgr. d'acétate, I'erreur est de -0,67% à" -0,97oÂ 
(Essais

5 à 6);
pour æ 41 mgr. d'acé!,ate, l'eneur est de 

-1,46% 
à 

-1,95o/o 
(Essais

7 à 8); (ia, prise de cobalt étant de 4,044mgr.).
Ce fait est confirmé par le travail de R.J. Shennan, J. H.I. Smith

et A.M.Waril,L qui étudient I'in{luence de la présence de tartrate de

I R. J. Bhennan, J. H. î. Bmith et, A. M. Ward, Analyst 61, 395 (1936).
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sodium, d'acétate de sodium et d'acétate d'ammonium sur le ma,cro-dosage
du cobalt par l'acide anthranilique.

Sachant, d'autre part, que le cation sodium n'agit pas sur la, pré-
cipitation, il faut en déduire que c'est l'anion CH'COO- qui gêne.

Par conséquent, le micro-dosage du cobalt, ne peut pas être effectué
en milieu acétique.

20 Inlluence ilu chlorure d,e socJium.

Les closages de 2 el 4 mgr. cle cobalt en présence des quantités cle

chlorure d.e sodium variant entre 1,5 et 616 mgr., ont, donné des résultats
satisfaisants. La présence de chlorure de sodium, même en quantité
importante, ne gêne pas la précipitation (Essais I à l2).

30 Inflt'uenae d'u altlorwre tJ'urrtrrutrti'urrt,,

Des quantités de chlorure d'ammonium comprises entre 40 et 270 mgr.
n'ont pas d'inJluence sur le dosage de 4mgr. d.e cobalt; les résultats
obtenus sont satisfaisants (Essais 13 à 14).

40 Infl,uence d,u chlorure d,e potassium.

Le chlorure de potassium en quantité 10 fois plus grande que celle
de cobalt (par exemple 40 mgr. de KCI pour 4 mgr. de Co++) n'a pa,s

d'inJluence sur les résultats (Essais 15 à 16), mais en présence de fortes
quantités de chlorure de potassium (200 et 340 mgr. de KCI pour 4 mgr.
de Co++) les résultats sont trop forts (Essais 17 à f8).

5o Inlluence d,u sulfate cJe sod,ium.

Le sulfate de sodium n'exerce pas d'influence appréciable sur le dosage
(Essais 19 à 2l).

Les résultats sont cependant, un peu trop forts lorsqu'on dépasse dans
la solution une quantité de sulÏate dp sodium 40 fois plus grande que celle
du cobalt (Essai 22).

60 Infl,uence d,u sullate de potossium.

Le sulfate de potassium ne gêne pas le dosage. Comme la solubilité
est faible, nous attirons I'attention sur le fait qu'il faut augmenter le
volume do la solution initiale (doubler 1e volume pour 200 mgr. de K2SO4)
(Essais 23 à 25).

70 Inlluence d,es ni,trates ile soilium, d,e potassium, il'ammonium.

En présence de nitrates, les résultats sont faibles (Essais 26 à 30).
Les résultats indiqués sont calculés on tenant compte de la surcharge

due à une partie insoluble de chaque se1; cette surcharge est calculée
d'après le catalogue de Merck de 1938.
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Partie insoluble: pour CHBCOTNa au plus 0,005o/o,

0,0050Â,
0,0050Â,
0,0L0o/o,

0,005o/o,

0,0050Â,
0,0050Â,
0,0050Â,
0,0050Â.

Il résulte de ces essais que le dosage du cobalt ne doit pas être opéré
en solution acétique ou nitrique; remarquons cependant que la méthode
permet le dosage du nitrate de cobalt à condition qu'il n'y ait pas d'excès
d'ion NOr- par ra,pport a,ux ions Co++.

Essai préliminaire.
Nous avons indiqué qu'un certain excès de réacti|, variable suivant les

quantités de coba,lt, est nécessaire à la bonne marche de I'analyse. Lorsqu'on
se trouve en présence d'une solution contenant une quantité inconnue
de cobalt, il est utile de pouvoir déterminer approximativement,, au moyen
de quelques essais ra,pides, I'excès de réactif à employer dans chaque cas.

En nous basant sur les indications données pâr le travail de Ch. Cimer-
man et P. Wengerr pour le dosage du zinc au moyen de I'o-oxyquinoléine,
nous a,vons tenté de mettre au point Ia technique d'un essai préliminaire
rapide permettant de déterminer la quantité de réactif nécessaire et d'en
déduire la teneur approximative de la solution en cobalt.

Contrairement à notre attente, le précipité d'anthranilate de cobalt
ne se déposant pas complètement par centrifugation, on ne voit pas
nettement, la formation d'un trouble chaque fois que I'on rajoute du
réactif.

Après de nombreux essais, nous avons adopté le mode opératoire
suivant:

2 cmc. de solution neutre de cobalt sont introduits dans un tube à
essais de pyrex (dimensions: hauteur 90 mm.; diamètre I5 mm.); l'éprou-
vette est plongée dans un bain-marie bouillant; on ajoute 0,2cmc. de

réactif à 2%, on chauffe pendant 2 minutes au bain-marie, en agitant,
puis on centrifuge: au début le précipité se dépose assez bien; on réchauffe
l'éprouvette, sans agiter la solution si possible. On fait couler 0,2 cmc.
de réactif; s'il se forme un trouble, on chauffe pendant 2 minutes au
bain-marie, on centrifuge, etc. et on répète les mêmes opérations jusqu'à
ce qu'une nouvelle addition de réactif ne provoque plus une augmentation
du trouble. On refroidit alors pendant l0 minutes, dans l'eau courante,

I Ch, C'imerm,an et P, Wenger, Mikrochemie24, L48 (1938).

ri NH'CI
r NaCl
r KCI
r NarSOn
ri KrSOn
l NaNOu
r NH'NO,
r KNO'
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puis on filtre sur un filtre sec. On vérifie que le filtrat ne précipite plus
par addition de 0,1 cmc. de réactif.

On obtient la quantité de réacti{ correspondant au cobalt en retran-
chant, 0,1 cmc. du volume total de réactif introduit; de cette quantité
corrigée on d$duit la teneur approximative de la solution en cobalt;
pour l'analyse, on emploiera la quantité de réactif ainsi calculée, plus
I'excès nécessaire, celui-ci dépendant de la teneur en cobalt.

Nous donnons ci-dessous un exemple numérique d'essai préliminaire.
10 Nous avons tlû ajouler 0,9 cnu. de réacLif à 2%; la quanliùé calculée

de réactif correspondant au cobalt, contenu dans les 2 cmc. de solution
est de 0,9-0,1 (correction) : 0,8 cmc. De cette quantité nous déduisons
que nous sommes en présence d'environ 3 mgr. de Co++.

20 La précipitation doit s'opérer avec un excès de réacti{ de ll5}i.
30 La quantité totale de réacti{ à employer pour l'analyse est de

0,8 + 0,92 cmc. (115o/o cle 0,8 crrrr.r.) : 7,72 antc'
Pa,r le dosage précis de la.solution on trouve que les 2 cmc. de la

solution contiennent 3,21 mgr. de Co++; la quantité exacte de réactif
que I'on aurait dû ajouter pour la précipitation est, de I,6 cmc. au lieu
de I,7Icmc. ce qui coffespond à un excès de l30o/o au lieu de llio/o;
on se trouve donc dans les limites établies par la méthode.

L'essai préliminaire donne des résultats satisfaisants pour des quantités
de cobalt comprises entre 2 et 4 mgr. Pour I mgr. de go++, les résultats
sont plus aléatoires, mais comme les limites de l'excès de réactif à employer
sont beaucoup plus grandes (de f 15o/" à 335%), l'indication donnée par
l'essai préliminaire peut, être encore suivie pour I'analyse définitive.

Au-dessous de I mgr. I'essai préliminaire ne donne que des résultats
très incertains; en effet, plus la quantité de cobalt diminuo, plus I'erreur
augmente. Il est alors préférable de procéder à quelques dosages précis
par tâtonnements.

R6sum6
(final de nôtre étude).

Nous avons établi:
l0 une micro-méthode gravimétrique précise pour le dosage de petites

quantités de cobalt, de l'ordre du mgr. ou d'une fraction de mgr., au
moyen de 3 techniques différentes:

a) Technique de Schwarz-Bergkampf (avec filtre-becher);
b) Technique de Pregl, (avec tube filtrant);
c) Technique d'Em'ich (avec baguette filtrante)'
20 L'influence de différents électrolytes sur le dosage.

Zusammentassung
(aller unserer Arbeiten auJ diesem Gebiet)

Die Erge-bnisse unserer Ilntersuchungen sind:
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l. eine gona,ue mikrogravirnotrischo Methodo zur Bestimmung kloinor
Mengen (Milligramrne odor Bruchteile oines Milligrarnms) I{.obalt mit Hilfe
der folgonden drei Arbeitsvorfahren:

a) Vorfahron nach Schtnatrz- Berglaq,m/pf (X'ilterboohormothode) ;
b) Vorfahren nach Pregl (Filterrôhrchenmethodo) ;
c) Vor{ahren nac}, Ern'ùch (Filtorstri,bchenrnethode).
2. Die X'oststellung des Ein-flussos vorschiodonor Elektrolyte auf die Bo-

stirnmung,

Summary

rhe rosults or ourti":ili#rk 
in this riold)'

1. An oxact rnicro-gravimetric method for the detorrnination of small
quantities of cobalt (milligra,ms, pr fractions of a milligram), using the three
following proceduros:

a,) Salunam-Bergkatmpf'a procodtrre (filter-beaker. method).
b) Pregl,'s procedure (filtor-tube method).
c) bnui,ah's prooeduro (iïter-stick, mothod).
2. Tho asoortaining of the effoot of various oleotrol5rbos upon the

dotormination.


