	  TP CH 09 :  UNE ETAPE DE L’ELABORATION DU ZINC


I. BUT

- Le minerai de zinc se trouve surtout sous forme de blende  (sulfure de zinc de formule ZnS.)

 - D’autres éléments sont présents aussi : Fe, Cu, Pb éventuellement Ag , Co,  Cd .

- La 1e étape de la métallurgie du zinc est le grillage du minerai qui transforme ZnS en ZnO  Ce composé est appelé calcine.

- L’étape suivante consiste à séparer le zinc des autres éléments et notamment du fer.

- C’est cette étape qu’on se propose d’étudier à partir d’un mélange réalisé au laboratoire et permettant de modéliser la calcine

II. PROTOCOLE EXPERIMENTAL

1. Peser environ 13 g de « calcine » , les placer dans un becher et ajouter 40 mL d’acide sulfurique à 2 mol.L-1 . ( utiliser des gants et des lunettes de protection ) 

2. Mettre l’agitation magnétique en route pendant 3 minutes environ. Placer le thermomètre dans le mélange .  OBSERVATION N° 1 au niveau du becher. Filtrer le mélange.   OBSERVATION N°2 : couleur du filtrat  

3. Sans attendre la fin de la filtration, , prélever dans un tube à essais une petite quantité de solution et y ajouter un peu de thiocyanate de potassium  (KSCN) .    OBSERVATION N° 3  Séparer le reste du filtrat dans deux bechers en 2 échantillons S1 et S2 de volumes sensiblement égaux.   Ne pas attendre la fin de la filtration pour travailler avec S1 !
4. Ajouter à S1 environ 2 g d’oxyde de zinc . Agiter et vérifier au papier pH que le pH atteint une valeur de l’ordre de 4 à 5. Si ce n’est pas le cas rajouter de l’oxyde de zinc. Eventuellement rajouter de l’eau distillée.    OBSERVATION N°4 : couleur du précipité. Filtrer le mélange .    OBSERVATION N°5 : la solution est-elle limpide ? couleur du filtrat. Dans un tube à essais, prélever une petite quantité de filtrat et y ajouter un peu de thiocyanate de potassium  (KSCN) .     OBSERVATION N° 6. A l’échantillon S2 ajouter 2 g de sulfate d’ammonium solide  ( NH4)2 SO4  et chauffer le mélange sur bec Bunsen et trépied jusqu’à 90°C environ. Pendant le chauffage, ajouter environ 2 g d’oxyde de zinc ( ZnO ) et plus s’il le faut jusqu’à ce que le pH se situe aux environs de 5. Eventuellement rajouter un peu d’eau distillée. OBSERVATION N°7 : couleur du précipité Filtrer le mélange obtenu . OBSERVATION N° 8 : couleur du filtrat  Dans un tube à essais, prélever une petite quantité de filtrat et y ajouter un peu de thiocyanate de potassium  (KSCN) .    OBSERVATION N° 9  Au filtrat obtenu , ajouter 0,3 g de zinc en poudre mettre l’agitation magnétique en route puis filtrer à nouveau le mélange . OBSERVATION N°10 : aspect du filtratA la solution obtenue, ajouter quelques gouttes d’hydroxyde de sodium concentré. OBSERVATION N°11 : couleur du précipité.  

III. EXPLOITATION DES RESULTATS

A.   Différentes observations : ( 1 à 13 )

Noter toutes les observations faites au cours du protocole expérimental.

B.  1e étape : la lixiviation : action de l’acide sulfurique sur la calcine.  (étapes 1 à 5 )

1. Sous quelle forme trouve-t-on le zinc après lixiviation ?

2. Ecrire l’équation de la réaction qui s’est produite.

3. Quelles espèces chimiques peut-on identifier dans la solution après la lixiviation ? (Voir TP CH5 pour le rôle du thiocyanate de potassium KSCN )

C.   2é étape : solution S1. Précipitation de l’hydroxyde de fer   (étapes 6 à 8 )

1. On donne les équations des réactions de précipitation suivantes ainsi que les constantes d’équilibre associées à ces réactions :

 Zn2+ (aq)    +  2 HO- (aq)   =    Zn (OH)2 (s)            k1 = 1,5.1017
Cu2+ (aq)    +  2 HO- (aq)   =    Cu (OH)2 (s)             k2 = 5.1019
Fe3+ (aq)    +  3 HO- (aq)   =     Fe (OH)3 (s)              k3 = 5.1038
Quelle est la nature du précipité obtenu ? Pourquoi  doit-on augmenter le pH de la solution sans dépasser pH = 5  ?

2. Que peut-on conclure suite aux observations 6 et 7 ?

D.    2e étape : solution S2 . Précipitation de la jarosite  ( étapes 9 à 11 ) 

1. Suite à l’ajout de sulfate d’ammonium et au chauffage, il se forme un précipité de jarosite : Fe6 (OH )12  (SO4)4  (NH4)2 . Ecrire l’équation de  formation de la jarosite sachant qu’il se forme aussi des ions H3O+ et que l’eau est l’un des réactifs .

2. L’oxyde de zinc  ZnO ajouté au cours de la réaction  réagit avec les ions H3O+ formés et permet d’avoir un pH voisin de 5 . Ecrire l’équation de cette réaction.  

3. Que nous apprennent les observations 9 et 10 ?

4. Quel est l’intérêt du procédé dit « à la jarosite » ?

E.   3e étape : Purification   (étapes 12 à 13 )

1. Quelles sont les principales espèces ioniques encore présentes en solution avant la purification ?

2. quel est l’ion principalement éliminé par cette étape ?  ( observation 11 et 12 )

3. Ecrire l’équation de la réaction correspondante ;

	matériel
	réactifs
	Mélange « calcine »

	Dispositif de filtration

Papier filtre pour 4 filtrations

Thermomètre

Une série de tubes à essais

Eprouvette graduée de 100 mL

Une balance de précision

Agitateur magnétique

Papier pH

Bec Bunsen

Gants et lunettes
	H2SO4 à 2 mol.L-1 .

KSCN à 0,02 mol.L-1
NaOH à 1 mol.L-1.

( NH4)2 SO4   solide

ZnO solide

Zn en poudre
	ZnO                         49 g

Fe2  (SO4)3 ,6H2O :   50 g

PbO                           5 g

CuO                          7 g

(SiO2                         2 g)
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