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249. Note technique. 
Les rayons infrarouges, moyen de s6chage en chimie analytique 

par D.Monnier et Z.Besso. 
(19 VII 49) 

I. Introduction. 
Sous inspirant d’un article de M .  Bouchardy et A. Xirimamoffl), 

nous awns install6 au laboratoire une Btuve a rayons infrarouges. 
Xous pensons qu’il est utile de renseigner nos coll6gues sur les rdsultats 
obtenus. 

Ce procddd de skchage prhsente les avantages suivants : 
1. 11 eat beaucoup plus rapide que celui effectuk dans une Btuve 

ordinaire, k la condition toutefois que la matihe trait6e se prdsente en 
couche mince. Dix minutes suffisent, dans la plupart des em, pour une 
prise semi-micro et 15 k 20 minutes pour une prise macro. 

2. La durke de sdchage peut &re encore sensibleinent diminude, si 
l‘on opere dans le vide ou dans un courant d’air see. 

3 .  Un certain nombre de rkactifs utilis6s en analyse et de prkcipit6s 
obtenus en gravimbtrie, ne peuvent &re s6ehBs dans les conditions 
ordinaires par suite de leur instabilit6 a la chaleur. Dans bien des cas, 
le skhage est possible aux rayons infrarouges, sans dBcomposition ni 
sublimation. 

11. Se’chage de  rdactifs instables d la chaleur. 
Parmi Ics sels ammoniacaux, le nitratc, le chlorurc et le sulfate, exposes aux rayons 

infrarouges, en couches de 1 A 2 mm ail maximum, sont si!chi!s en 15 minutes s’ils sont 
p1aci.s h 50 cm des lampes (& la m6mc distance, un recipient d’eau prend une teniphrature 
de 56 & 58O). On n’observe pas de sublimation. Le poids constant obtenu, noiis avons 
ajouti: de l’eau au sel. On retrouve le poids iiiitial aprh 40 minutes de sechage. Nous nous 
sommes assurP que les sels n’avaient pas subi de di!composition, par dosage de l’azote au 
micro-KjeZcZaahZ. Le phosphate d’ammonium est plus difficile h si:cher, on obtient n6an- 
nioins le poids constant a p r h  40 minutes. L’oxalate d’ammonium perd sa molecule d’eau 
de cristallisation et Yon parvient rapidement au poids constant ; par contre, l’acktate, 
le carbonate et le fluorure d’ammonium sont decomposes ou subliment. Un sechagt? dans 
ces conditions est donc impossible. 

L’iodure de potassium peut &tre seche en 10 minutes s’il est placi! A 40 cm des lampes 
(temperature de I’eau: 62”) .  I1 en est de m&me du ferricyanure de potassium et du thio- 
cpanate d’ammonium. Pour ce dernier, un dosage au nitrate d‘argent nous a montre 
que  la substance n’avait pas subi de d6composition. 

111. Se’chage de prekipitds instables a la chaleur. 
Les pr6cipitBs obtenus en gravimdtrie sont parfois sensibles a la 

chaleur, particulikrement quant on fait appel aux rBactifs organiques. 

l) Hclv. Pharm. aeta 23, 189 (1948). 
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I1 est alors nkcessaire de procPder h une destruction ou A une calcina- 
tion, operation souvent longue et d6licate. L’emploi des rayons infra- 
rouges permet, dans certains cas, d’6viter ce traitement. Le prPcipit6 
est directenient pea6 aprks s6chage. Ce dernier peut so faire sur Gooch 
ou sur papier filtre. L’emploi du Gooch exige un temps de Rechage plus 
long, parfois m6me on ne peut obtenir le poids constant que si l’on 
fait appel au vide. Le s6chage sur papier filtre, au contraire, est trBs 
rapide et donne d’excellents r6sultats. 

Nous proposons le mode opirratoire suivant: on place sur les plateaux de la balance 
analytique ordinaire deux papiers filtres identiques et on irtablit 1’6quilibre en decoupant 
de petits fragments. Le prircipitir en question est recueilli sur l’un des filtres. Les deux 
papiers sont traitirs de la mhme faqon en ce qui concerne le lavage et le sirchage. La diffh- 
rence de poids sera obtenue en plaparit L nouveau les deux papiers sur les deux plateaux. 
En procedant de cette maniAre, l’analyse gravimktrique est le plus rapide. C’est ainsi que 
nous avons pu faire le dosage total du zinc par l’oxinate en 35 minutes. Le xanthogirnate 
de cuivre peut htre sirchh, sans decomposition (tempkrature de l’eau: BOO). Les rirsultats 
analytiques sont satisfaisants si l’on admet la formule [S(OC,H,)CS],Cu. Le xanthogirnate 
d’antimoine, moins stable, est plus difficile ti sheher; il faut le placer L une distance des 
lampes telle que la temperature de l’eau soit de 52O au maximum, et  ne pas prolonger 
inutilement l’opirration afin d‘irviter un debut de d6composition. La transformation des 
phosphates doubles PO,XH,Zn et PO,NH,Mg en pyrophosphates par calcination &ant 
assez longue, nous sommes parvenus L obtenir les orthophosphates anhydres par dessication 
aux rayons infrarouges en 10 minutes. 

Kous donnons dans le tableau suivant quelques-uns des rhsultats obtenus au cours 
de ces travaux. 

I 5  min. 
20 min. 
15 min. 
15 min. 
10 min. 
5 min. 

Temp. de 
l’eau *) I’r6cipitirs 

20,20 mg Zn 
90,97 mg Zn 
50,O mg Mg 
20,2 mg Zn 
4,91 mg Cu 

10,O mg Sb 

Durire 
de sirchage 

PO,NH,Zn . . . . 
PO,NH,Zn . . . . 
PO,NH,Mg, 6 H,O . 
Oxinate dezinc . . 
Cu-Xanthogirnate . 
Sb-Xanthoghate . -- 

Prise 

60° 
60° 
56” 
75O 
5S0 
50° - 

Valeur 
trouvhe 

20,23 
90,2 
50,2 
20,4 
4,90 

10,1 

*) TempBrature que prend l’eau exposhe dans les mhmes conditions aux rayons 
infrarouges. 

RE,SUMI?i. 

Nous avons s6ch6 aux rayons infrarouges des r6actifs et des pr6ci- 
pit& instables h l a  chaleur. Nous constatons que beaucoup de ces com- 
posBs ne sont pas alter& dans ces conditions. L’emploi de ce mode de 
s6chage permet donc de diminuer la dude  des dosages gravimetriques. 
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