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Un procédé avantageux pour le dosage polarographique des traces de plomb en pré-
sence de cuivre est démontré ici.

En ajoutant de l,aluminum et du baryum dans la solution ammoniacale et carbonique
d’essai comprenant cuivre et plomb, le plomb est coprécipité quantitativement. Aprés la
dissolution de ce précipité dans I'acide hydrochlorique, on fait le dosage polarographique
du plomb.

La méthode est rapide et précise et on peut doser jusqu’a 0.002% de plomb en pré-
sence de cuivre.

INTRODUCTION

Dans le mémoire précédent?, nous avons proposé l'utilisation de I'hydroxyde
d’aluminum et de carbonate de baryum comme coprécipitant des traces de plomb
dans la solution comprenant une forte quantité de cuivre. Comme nous ’avons
verifié, la grande quantité de cuivre n’est pas coprécipitée avec 'hydroxyde
d’alminum dans le milieu ammoniacal et reste dans la solution en formant le
complexe d’ammine.

En ce qui concerne les traces de plomb, elles ont assez de solubilité? dans
le milieu alcalin m&me en présence des ions carboniques. Dans ce cas, ’hydroxyde
d’aluminum n’est pas trés efficau comme coprécipitant pour les ions bi-valents
comme le plomb.

Dans ce travail nous proposons l'utilisation du baryum avec l'aluminum
comme coprécipitant. Premiérement nous avons verifié la condition guantitative
de la précipitation des traces de plomb. Deuxiémement ce procédé avantageux
est montré expérimentalement pour le dosage de plomb en présence de cuivre.

Comme mode opératoire général, nous avons utilisé au départ un échantillon
comprenant des ions d’aluminum et de baryum, et auquel nous ajoutons suffi-
samment de NHOH et (NH,):CO; pour garder la solution ammoniacale. Aprés
le filtrage le précipité comprenant le sel de plomb est dissous dans la solution
d’acide hydrochlorique. Ensuite le plomb est dosé par la méthode polarographi-
que. Dans ce cas, on peut doser avec précision jusqu’a 0.002% de plomb en pré-
sence de cuivre en 30 minutes environ. Seulement Sn, Bi et Cd ne génent le
dosage de plomb que s’ils sont en grande quantité.
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APPAREILS ET REACTIFS

Les appareils et les conditions expérimentales utilisés dans ce travail sont
identiques a ceux du mémoire précédent.

Réactifs

A. Chlorure de plomb—solution a 5x10-% M/L.

B. Chlorure de cuivre—solution d 0.78 M/L (50 g/L) ; obtenu par la dissolu-
tion du métal électrolytique de cuivre.

Chlorure d’aluminum-—solution a 0.1 M/L.

Chlorure de baryum-—solution a 0.1 M/L.

Maximum suppresseur—solution a 0.29% de polyacrylamide (PAA).

m o O

PARTIE EXPERIMENTALE

3.1. Etablissement de la courbe d’étalonnage du plomb

Nous avons établi la courbe d’étalonnage du plomb en milieu 1 N de P'acide
hydrochlorique en présence de 0.01% de PAA (Fig. 1).
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Fig. 1. Courbe d’étalonnage de plomb.

Il existe une relation linéaire entre le courant et la concentration des ions
de plomb @ partir de 2.5 jusqu’a 40 mg/l. La grande quantité d’aluminum et
de baryum ne géne pas le dosage de plomb.

3.2. Coprécipitation du plomb

En utilisant la solution comprenant des traces de plomb en l'absence de
cuivre, nous avons examiné les conditions quantitatives de précipitation de plomb.

Mode opératoire. Verser 100 ml d’échantillon contenant 1mg de plomb dans
un récipient. Ajouter NH.OH, NH,CI et (NH.):CO; en diverses quantités indiqués
dans le Tableau 1. Ensuite ajouter des ions d’aluminum ou de baryum et ou
d’aluminum+baryum ; s’il 8’agit du troisiéme cas, ajouter auparavant des ions
d’aluminum et puis de baryum. Aprés agitation de la solution, laisser le préci-
pité se déposer pendant le temps suffisant pour obtenir une précipitation parfaite.
Filtrer et laver ensuite avec 20 ml environ de 29% de NH.NO; et puis avec 30 ml
environ d’eau. Apres la dissolution du précipité dans 5 ml d’acide hydrochlorique
concentré et d'un peu d’eau, ajouter 0.5ml de PAA. Verser la solution dans. un
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Tableau 1. Quantité de Pb coprécipité (%)*.

Coprécipitant

Composant o

5 —o Al 510730 - 10~

Al 1072M Ba 10720 Ba 5% 107301 Ba 2.5x1073M Ba 5x1073M

NH,;0H 5 ml
NH,C1 10 g 15.6 102.8 103.5 99.8 101.0
(NH), COs 5 g
NH,OH 10 ml
NH,Cl 20 g 13.0 102.1 101.7
(NH,)2CO3 5 g
NH,O0H 2.5 ml
NH,CI 20 g 47.4 100.3 100.6

(NHD,COs 2.5 g

* Le volume de la solution est 100ml contenant 1 mg de Pb (4.83x 107540,

ballon jaugé de 50 ml et compléter le volume avec de 'eau distillée. Placer une
partie d’échantillon dans la cellule a4 polarographie et faire le dosage polaro-
graphique du plomb.

Résultats. Les divers composants de la solution de I et II dans le Tableau 1,
sont utilisés d’aprés les résultats du mémoire précédent et sont suffisant pour
garder 0.1 M de cuivre comme complexe d’ammine. Au cas olt 'aluminum est
utilisé comme coprécipitant en l'abgence du baryum, le rapport de quantité de
coprécipitation de plomb est inférieur de 509% environ méme quand le rapport
Al/Pb est 200. Au contraire, s'il s’agit du baryum comme coprécipitant, la
coprécipitation de plomb est déja presque parfaite quand le rapport Ba/Pb est
50.

De plus nous avons examiné leffet additif d’aluminum-+baryum comme
coprécipitant 4 la précipitation de plomb, parce que la forme de la précipitation
de l'aluminum est amorphe, tandis que celle de baryum est cristalline. Néan-
moins cet effet n’est pas clair d’aprés le résultat du Tableau 1. Cependant au
point de vue pratique, la précipitation se dépose beaucoup plus rapidement
lorsque on utilise l'aluminum-baryum que lorsque on utilise I'alminum ou le

Tableau 2. Dosage de Pb en absence de Cu.

Quantité de Pb coprécipité (mg)

Composant
Dose Pb (mg) Ba 10-334%* Al 5X 107344 et Ba 5x10-340+

1 1T 01 I I 1
0.1 0.11 0.11 0.11 0.09 0.11 0.10
0.2 0.18 0.19 0.18 0.20 0.19 0.19
0.4 0.37 0.40 0.40 0.40 0.40 0.42
1.0 1.02 1.02 1.00 1.03 1.01 1.00
2.0 1.93 1.98 2.04 2.02 1.93 1.96

* Coprécipitant.
I, IT et III indiquent respectivement les composants dans le Tableau 1.
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baryum isolément. Dans la condition mentionnée ci-dessus, la précipitation est
totalement déposée et la solution est transparente au but de dix minutes environ.

Ensuite nous avons examiné la coprécipitation du plomb en varient la quan-
tité d’essais. Dans tous les cas la coprécipitation est parfaite quand la teneur
de plomb est de 0.1mg & 2 mg (Tableau 2).

3.3. Dosage de plomb en présence de cuivre

A partir des résultats obtenus ci-dessus, nous avons montré 'avantage du
procédé pour le dosage polarographique du plomb en présence de cuivre aprés
isolation préalable. Nous avons utilisé 100ml d’échantillon comprenant 0.065,
0.65 et 5.0g de cuivre et 0.1, 0.4 et 1 mg de plomb, et procédé suivant les condi-
tions déja décrites dans (3.2.1). La quantité convenable de NH.OH, NH,CI et
(NH)2CO;s est de I et II dans le Tableau 1, et aussi la quantité convenable
d’aluminum et de baryum est 5x10-3M respectivement. Dans tous les cas le
procédé de coprécipitation est rapide et précis en utilisant 'aluminum et le baryum
comme coprécipitant. Gréace 4 ce procédé, on peut doser les traces de plomb
avec précision par la méthode polarographique méme quand le rapport Cu/Pb
est 10000 environ au maximum (Tableau 3).

Tableau 3. Dosage de Pb en présence de Cu.

Cu (& 0.065 0.65 5.0
Coprecipitant (M)
Al — 5x1078 — 51073 — 5x1073 5x1073
o Ba  107% 55X 1073 1002 5%1073 1072 5x71078 5>1073
NH;OH 35 ml
Dose Pb (mg) I I I I I II NH,ClI 10g
(NH,).CO; 5g
0.1 0.1 0.1 0.11 0.09 0.11 0.10
0.2 0.18 0.19 0.18 0.20 0.19 .19
0.4 0.4 0.38 0.40 0.37 0,40 0.39 0.41
1.0 1.02 1.00 1.03 0.98 1.05 1.06 1.02

I et Il indiquent respectivement les composants dans le Tableau 1.
3.4 Ions génants

En utilisant les conditions de l1a solution I dans le Tableau 1, nous avons
examiné léffet genant des divers cations pour le dosage du plomb. Dans 100 ml
de 'échantillon comprenant 5ml de NH,OH, 10g de NHCl et 5g de (NH:CO;
et 10-*M de cation, ajouter 5X10-314 d’aluminum et 5X10-3M de baryum. Apreés
la filtrage du précipité, on fait le dosage polarographique en milieu 1N -HCl ou
1M-NH:OH-NH,CI (Tableau 4).

La rapport de coprécipitation est assez grand quand il s’agit du bismuth,
du cadmium, du fer (III), de 1’étain et du nickel. Au cas ol on dose le plomb
en milieu IN-HC! par la méthode polarographique, I’étain (IV) est génant, parce
que leur Ei,2 est prés de celui du plomb. De plus, le fer, le bismuth etle
cadmium génent aussi quand ils existent en grande quantité par rapport au
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Tableau 4. Quantité des divers ions coprécipité.*

IONS % JONS %
Cr trace Co trace
Sn 30.1 Cd 78.7
Bi 100.1 Zn 48.3
Fe 33.8 Ni 25.1
Sh trace Mn trace
As trace Cu
#Echantillon.
Tons : 1040

Composant : I de Tableau 1.
Coprécipitant : 5x1073M de Al et 51073 de Ba.

plomb, parce qu’ils sont réduits au potentiel assez positif.

CONCLUSIONS

Pour le dosage polarographique des traces de plomb en présence d’une:
grande quantité de cuivre, le plomb est séparé quantitativement en milieu ammo-
niacal et carbonique par la coprécipitation en utilisant I'aluminum et le baryum
comme coprécipitant. Cette méthode est rapide et précise, et on peut doser
jusqu’a 0.0029 de plomb en présence de cuivre et peu d’ions viennent géner le

dosage du plomb.
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