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8. Une microseparation du zinc et de l’aluminium 
au moyen de l’ethylxanthogenate de potassium 

par Paul Wenger, E. Abramson et Z. Besso. 
(8 XI1 45) 

Principe : L’dthylxanthogdnate de potassium (KS . CS . OC,H,) 
donne avec le cation zinc une precipitation quantitative, en milieu 
legbrement acktique, tamponnb avec de l’acbtate de sodium, tandis 
que le cation aluminium reste en solution. 

Le xanthogdnate de zinc est dissous dans l’acide acetique et 
le zinc est do& dans la solution soit par la mkthode B l’hydroxy-8 qui- 
noldine de Cimermann et Wengerl), soit comme pyrophosphate de 
zincz). Cette dernikre m6thode a kt6 modifide dans notre laboratoire. 

1. Solutions utilisdes. 
A) Solution de sulfate de zinc. 

Dissoudre 5,7962 gr. de SO,Zn.’? OH, dans 1 litre d’eau distill& (titre = 2 mgr. 
Zn par om3). 

Le titre de la solution a 6t6 verifi6 par les dosages suivants : 
a) Dosage B 1’6tat de pyrophosphate de zinc. 
b) Dosage par l’hydroxy-8 quinoleine. 
c) Microdosage B 1’6tat de pyrophosphate de zinc,). 
d )  Microdosage par l’hydroxy-8 quinoleinel). 

B) Solution de sulfate d’aluminium. 
Dissoudre 24,69 gr. de (SO,),Al,.18 OH, dans 1 litre d’eau distill& (titre = 2 mgr. 

A1 par cm3). 
Le titre de la solution a Bt6 verifie comme suit: 
a )  Dosage B 1’6tat de O,Al,. 
b) Microdosage par l’hydroxy-8 quino16ine3). 

2. Essais qualitatifs. 
a) Nous avons fait une s6rie d’essais qualitatifs pour d6terminor quelle &it la con- 

centration du reactif (ethylxanthogenate de potassium) donnant les meilleurs resultats. 
Nos essais ont port6 sur des concentrations de 1 B 4%. Les meilleurs resultats ont Bt6 
obtenus avec une solution B 2% (le xanthogenate doit atre fraichement prepare). 

Les essais faits avec une solution de 24 heures ont donne des resultats trop faibles. 
b) Pour precipiter 2 mgr. de zinc, il faut employer 1,2 em3 de xanthogenate. Pour 

la precipitation de quantites plus faibles, ne pas employer moins de 0,9 om3. 
c) Le pE optimum pour une precipitation compl6te de zinc est compris entre 

5 et  5,5. 
d)  La duree du  d6pBt apr&s la precipitation e t  les conditions de cette precipitation 

sont tr&s importantes pour la reussite du dosage; le xanthogenate doit atre ajoute goutte 
B goutte, puis, avec une microbaguette, on apite la solution tr&s vigoureusement pendant 
3 minutes. I1 se forme un pr6cipite volumineux et  la liqueur devient absolument limpide. 

l) Mikroch. 24, 148 (1938). 
3, Hecht et  Donau, p. 207. 

,) Hecht et  Donau, p. 201. 
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Au bout de yuclque tcmps (10 il 25 minutes) Ic prOcipit6 cst compact et cristallin. 11 faut 
alors filtrer irnnaddiatenzent par crairite d’un nouveau trouble do la liqueur (r6sultats de 
zinc trbp faibles). 

e )  Commc liquide dc lavage, nous avons employ0 une solution B 2% d’6thylxantho- 
g6nate de potassium. 

Xdparation zinc-cnlzminium. 
Mode opbratoire: 

1. Introduirc dans un b6clir:r d’l<mich, non tarO, la fiolution contrnant le zinc 
et l’aluminium (la somme des cations comprise entrc 2,5 e t  5 mgr.). 

2. Ajout,er: I goutte d’indicatcur universe1 do Merck,  2 gouttes d’acidc ac6tiyuc 
i 10% et une solution d’ac6tate dc sodium b 40lYu jusqu’a ce que l’indicateur indique 

gouttc, une solution de xanthogenate do potassium a 2% 
(il faut 1,2 em3 de xanthogbnate pour 2 mgr. de zinc). Agiter vigoureuscment avec une 
niicrobnguettc pendant 3 minutes. ltincer la baguette avcc 4 gouttes de solution de xan- 
thogOnate. Le prhcipit6 se forme rapidement. I1 est d‘abord floconneux, ensuite cristallin. 
La liqueur surnageante, trouble ail debut, dcvient absolumcnt limpidc. .La dur6c du dBp8t 
varie de 1.0 B 25 minutes. 

4. On filtrc alors immkdiatement dans u n  b6cher d’Bmich tar6 et contcnant 0,4 cm3 
d’acide acetiquo a 90% (pour Oviter l’hydrolysc de l’acOtate d‘aluminium). 

On lave le pr6cipith 3 fois avec 6 gouttes du r6actif. Lo filtrat est absolument lim- 
pide. On le porte au bain-marie. 11 commence par se troublcr, puis rcdevient limpidc. 
On concentre le liquide afin qu’il contiennc, environ, 1 mgr. de Al... par em3. 

5. ILL baguette filtrante du b6chcr (non tar6) contenant le xanthog6natc de zinc 
ost bouch6e pour emphhcr quc le liquide monte pendant le chauffagc. On introduit 
0,5 em3 d’eau distil& et 10 gouttes d’acidc ac6tique B 10%. La dissolution est complktc 
au bout de quelqucs minutes. On filtrc dans un b6cher d ’ l h i c h  tar6, si lo dosage du zinc 
se fait par l’hydroxy-8 quinol6inc: ou dans uri creuset tar6 s’il se fait par le phosphate 
d’a.rnmonium. On lave le b6cher ct la baguette avec 1 om3 d’eau distill6e. 

le prr 5 -  5,5. 
3 .  -4jouter, gouttc 

nosage du xinc. 

Mode opkratoire: 
La solution du cation zinc, coneentree B 1,6 cm3, est additionnhe d‘unc goutte d’in- 

dicateur universel de Merclc. On ajoute une solution d’ac6tate do sodium B 40% jusqu’a 
ce que l‘indicateur donne le pII 5- 6. On chauffe doucemcnt, jusqu’B commencement 
d’kbullition et on ajoutc, goutte A goutte, une solution alcoolique B 1 yo d’hydroxy-8 quino- 
1Oine. (La quantit6 th6orique cst de 0,4436 ern3 pour 1 mgr.; il faut employer pour 2 mgr. 
l,2 em3.) 03 agite et on laisse digever au bain-niaric 1 - 2 minutes, cn surveillant pour 
Ovitcr Ics soubrcsauts. On laisse reposer 10 minutes. On filtre au moyen dc la baguette 
filtrantc en porcclainc ou en vcrre. On lave 5 fois avec de l’cau bidistillbe chaudc, en crn- 
ployant pour chayue lavage 1 em3 dc liquide. On sBche lc bbchcr avcc la baguette clans 
unc 6tuvc 13cnedett%-I’ic/der 165” (tempbraturo exth-ieurc). On aspire doucerncnt pcn- 
dant 30 minutes. Aprh refroidissemcnt dc 15 minutes dans le tube, on cssuie lc b6cher 
iivcc une flancllc humide ct deux pcaux de chamois. On laissc reposer sur un bloc en 
niclral pendant 1.5 minutes A c6tO dc la balance, 5 minutes sur un bloc B 1’intOricur dc la 
balancc, 5 minutes sur le plateau do la balance; on phse alors B la 25e minute. 

Facteur pour Zn: 0,1849 

J5) Mdthode au pyrophosphate  (dhcritc: par llecht ct Uonauct  modifi6e dans notre laborntoirc). 
Lc zinc pr6cipite quantitttivemcnt d‘une solution, en presence de sels ammonia- 

caux, par Ic phosphate tl’animoninrn. 

A) Mdthode  a l’hydroxy-8 guinoldine, proposh par C i m e r m a n n  ct Wenger  (loc. cit.). 
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N o d e  opdratozre. 
La solution contenue dans le creuset est portee au bain-marie. On ajoute, goutte a 

goutte, 1 cm3 d‘une solution de phosphate d’ammonium L 576 par mgr. de zinc; puis 1 
goutte d’indicateur de Merck et  2 ii 3 gouttes d’ammoniaque 1% jusqu’au pa 6. On 
laisse encore 30 minutes au bain-marie e t  on refroidit 30 minutes. On filtre, on lave en 
alternant ttvec du nitrate d’ammonium a 1% e t  de l’alcool B 50%. On seehe B 1’6tuve et  
ensuite au four B moufle en Blevant lentement la temperature jusqu’8 900°; on chauffe 
encore 5 minutes. On sort le creuset du four, on le laisse refroidir sur un bloc de nickel, 
ensuite dans un dessicateur et dans la balance; on pbse au bout de 30 minutes. 

Facteur de Zn: 0,4291 
Nous recommandons cette methode lorsque la proportion du cation Al... d6passe 

50%, la m6thode L l’hydroxyquinol6ine nous ayant donne des r6sultats parfois trop 
faibles. 

Dosage de l’uluminium. 
Kous avons choisi la mBthode a l’hydroxy-8 quinolhine. On opere 

en solution acBtique, ce qui convient bien pour le cas qui nous occupe, 
puisque la solution filtree du zinc est prdcisdment ac6tique. 

Mode opdratoire: 
Apres filtration du zinc, nous avons un volume de plusieurs cm3. I1 faut Bvaporer 

pour avoir environ 1 cm3 de liquide. On acidifie ensuite avec 10 gouttes d’acide achtique 
L 90%, on ajoute 0,4 cm3 de rBactifl) (pour 1 - 3 mgr. d’aluminium), on chauffe au bain- 
marie, puis on tamponne avec de l‘acetate d’ammonium ( 2  N), goutte L goutte, jusqu’L 
trouble persistant. On continue de chauffer, le pr6cipit6 devient cristallin; on ajoute 
encore 0,5 cm3 d’acetate d’ammonium, on chauffe 10 minutes, on filtre L chaud, on lave 
5 fois avec 0,3 - 0,5 om3 d‘eau distill6e bouillante. On seche B 140° pendant 30 minutes 
e t  l’on phe.  

51 

Facteur pour Al: 0,05871 

CONCLUSIONS. 

les proportions des cations Bn.. et A1.a.. 

dans les limites suivantes : 

Nous avons effectu6 une centaine d’analyses en faisant varier 

Nous avons constat6 que la mdthode donnait des resultats prBcis 

en :  25 a 7.5% Al: 25 B 75%. 

GenBve, Laboratoire de Chimie analytique 
et de Microchimie de 1’UniversitB. 

Solution acbtique d’hydroxy-8 quinolkine L 5% : on pkse 1 gr. d’hydroxy-8 qui- 
nokine que l’on dissout dans 2,5 em3 d’acide acktique glacial. On chauffe lhgkrement 
au bain-marie et on dilue L 20 cm3 avec de l’eau distillbe. 




