Application du procede jarosite
Pour I'elimination du fer contenu dans les residus de zinc
De l'unite d’electrolyse de ghazaouet (tlemcen)
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Résumé

L’objet de cette étude consiste en 1’élimination du fer sous forme de jarosite. Les
différents types de jarosites élaborées a base de Na', NH," et K' ont été identifiées par
DRX. Les influences de la concentration de I’agent de précipitation et du temps de contact
ont été examinées. Le procédé jarosite développé a été appliqué sur des solutions de
lixiviation de zinc de Ghazaouet pour I’¢élimination du fer.
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The aim of the study is to precipitate iron in jarosite form. Different type of jarosite have A. MELLAH )

been prepared and characterised by DRX method. The influence of the precipitation agent
concentration and contact time on jarosite process have been also studied. The jarosite
process developed has been applied to remove iron contained in leaching solution of zinc
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e procédé jarosite qui consiste en la précipitation du fer est

largement utilis¢é dans le domaine de I’hydrométallurgie du zinc
[1].

Des travaux de recherche ont montré que le procédé jarosite
dispose d'avantages dont les principaux sont mentionnés ci-apres :
- La précipitation du fer est opérée a une température inférieure a
100°C et une pression égale a 1 atm.
- La précipitation des deux phases s'effectue par une simple filtration.

Les résidus de zinc issus de la lixiviation du minerai de zinc (ZnS)
de P'unité d’électrolyse de Ghazaouet (Tlemcen) renferment une
quantité importante de fer combiné avec le zinc. Les principaux
constituants sont les silicates de zinc ZnSiO,, de ferrites de zinc
Zn0.Fe,0; (68%) et d’aluminates de zinc ZnO.Al,O;. Ces phases
minéralogiques sont formées au cours de 1’étape de grillage des
résidus de zinc [2]. Ce procédé est basé sur la précipitation du fer
sous forme de M,Fes (OH), (SO4),s avec: M = K*, NH,", Na'. Les
réactions globales de précipitation du fer a partir des ferrites de zinc
sont décrites par :

ZnOFezO3 +4 HzSO4 —> FCQ(SO4)3 + ZIISO4 +4 Hzo (1)
3 Fez(SO4)3 + MzSO4 + 12 H20—> MzFe(, (OH)12 (SO4)4 +6 HzSO4
2)

Dans le présent travail, nous avons d'une part effectu¢ des tests de
précipitation du fer sous forme de jarosite, et d’autre part, examiné les
principaux parameétres influengant le procédé jarosite. Il s’agit de la
nature, la concentration des agents de précipitation et le temps de
réaction.

TESTS EXPERIMENTAUX

Procédure de préparation de la jarosite

Les tests de précipitation du fer sous forme de jarosite ont été
effectués a partir de solutions de FeSO, Les agents précipitants
utilisés sont: K,SO4, (NH,4),SO, et Na,SO,. Les solutions de FeSO, et
les agents de précipitation sont introduits sous une agitation de 300
tours/ min, dans un bécher de 150 ml. La température du systéme est
maintenue a 70°C au moyen d’un bain-marie. Les conditions de
précipitation du fer sont les suivantes:



- le pH du mélange réactionnel est fixé a 1,5 [3],

- I’excés de I’acide est neutralisé par LiCOs,

- la concentration en fer est égale a 1,0 g/l,

- la concentration des sels alcalins et le temps d’agitation
sont variables,

selon le domaine expérimental consigné dans le tableau 1.

\ Valeurs Valeurs
Paramétres . . .
minimales maximales
Temps d’agitation (min) 120 300
Masse de K,SO, (g) 0,26 1,03
Masse de Na,SO, (g) 0,20 0,80
Masse de (NHy),SO4 (g) 0,19 0,78

Tableau 1: Domaine expérimental de précipitation du fer.

Les valeurs des masses de différents sels ont été
déterminées a partir de la réaction (2) en tenant compte de
la steechiométrie de cette réaction.

Apres la précipitation du fer et la séparation des deux
phases, la concentration résiduelle du fer est déterminée par
complexométrie par ’EDTA [4].

Analyse des jarosites

Les jarosites obtenues dans différentes conditions de
précipitation sont lavées plusieurs fois avec de 1’eau
distillée et de I’acétone puis séchées a une température de
110°C. L’identification des jarosites est effectuée par
diffraction aux rayons X.

RESULTATS ET DISCUSSIONS

Précipitation du fer
Cas de K;SO,

La variation de la masse du fer précipité sous forme de
jarosite en fonction de la masse de K,SO, est illustrée par
la figure 1.
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Figure 1: Influence de la masse de K,SO, sur la précipitation du
fer.

Nous remarquons que lorsque la masse du sel K,SO,
varie de 0,25 a 1,03 g, la masse du fer précipitée augmente
de 0,51 a 0,63 g qui représente un taux d’élimination de
63% a t= 120 min. La méme variation de masse de K,SO;,
conduit a I’élimination du fer de 78 % du fer a t =300 min.

Cas de Na,SO,

La variation de la masse du fer précipité sous forme de
jarosite en fonction de la variation de la masse de Na,SO,
est illustrée par la figure 2.
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Figure 2: Influence de la masse de Na ,SO, sur la précipitation du
fer.

Nous remarquons que lorsque la masse du sel Na,SO,
varie de 0,20 a 0,80 g, la masse du fer précipitée augmente
de 0,045 a 0,20 g qui représente un taux d’ élimination de
20% a t = 120 min. La méme variation de masse de Na,SO,
conduit a I’élimination du fer de 45 % du fer a t = 300 min.

Cas de (NH,),SO,

La variation de la masse du fer précipitée sous forme de
jarosite en fonction de la variation de la masse (NH4),SO,
est représentée par la figure 3.
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Figure 3: Influence de la masse de (NH,),SO, sur la précipitation
du fer.

Nous remarquons que lorsque la masse du sel
(NH4),SO4 varie de 0,196 a 0,784 g, la masse du fer
précipitée augmente de 0,08 a 0,39 g qui représente un taux
d’élimination du fer de 39 % a t = 120 min. La méme
variation de masse de (NH4),SO,4 conduit a I’élimination du
fer de 53 % du fer a t = 300 min.

Caractérisation des jarosites

Les précipités du fer obtenus ont été caractérisées par la
méthode de DRX afin d’obtenir le type de jarosite a base de
K', Na" et NH,".



Analyse de la jarosite notée J;
Cette jarosite a été préparée dans les conditions
opératoires suivantes: my o = 1,03 g et t = 300 min.

L’analyse de cette jarosite est consignée dans le tableau 2 et
illustrée par la figure 4.
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Figure S: Spectre de diffraction X de la jarosite J,

Analyse de la jarosite notée J;

Cette jarosite a ¢été préparée dans les conditions
opératoires suivantes:
mNp,),s0, = 0,78 g et t = 300 min. L’analyse de cette

jarosite est consignée dans le tableau 4 et illustrée par la
figure 6.

Pics Jarosite J; Référence 0-261
- 20 d, A 20 d, A
I 17,57 5,0487 17,57 5,0815
1I 28,77 3,1042 28,66 3,1154
111 29,12 3,0671 29,05 3,0750
v 49,91 1,8278 49,83 1,8304
Tableau 2: Analyse de la jarosite J; par DRX.
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Figure 4: Spectre de diffraction X de la jarosite J;.

Les pics expérimentaux les plus intenses (I, III et IV)
ont ¢ét¢ comparés avec la référence standard 0-261
correspondant a une jarosite de type:

K o,51(H30)0,40F€3(SO04)2(OH)g.

Analyse de la jarosite notée J,
Cette jarosite est élaborée dans les conditions
opératoires suivantes: My, so, = 0,81 g et t = 300 min.

L’analyse de cette jarosite est consignée dans le tableau 3 et
illustrée par la figure 5.

Pics Jarosite J, Référence 0-801
- 20 d A 20 d A
I 17,75 5,9970 17,50 5,0594
II 28,81 3,0995 28,60 3,1218
111 29,31 3,0446 29,13 3,0666
v 49,91 1,8278 - -

Pics Jarosite J; Référence 26-1014
- 20 d A 20 d, A
I 17,50 5,0650 17,32 5,1216
11 28,79 3,1021 28,76 3,1047
111 29,04 3,0750 - -
v 39,09 2,3050 45,66 1,9874
\'% 45,85 1,9799 49,79 1,8319
Tableau 4: Analyse de la jarosite J; par DRX.
‘ 1w0? |
| 2.00 (1 |
| 1.80 n ‘ |
1.60
It | |
g 120 | . )
E o, ' o
| }% 080:+ |I l [ I
é 040 - | | .' .! |
% 0.0 100 200 30.0 4!0.0 500 600
2 800 ] NH, Fe3 (S04 ), (OH)g
- ﬂg . 26- 1014 |
200" Il L1 L | :
0.0 100 200 300 400 500 600 260°

Figure 6: Spectre de diffraction X de la jarosite J;.

Tableau 3: Analyse de la jarosite J, par DRX

Les pics expérimentaux les plus intenses ( I, Il et IV )
ont été comparés avec la référence standard 26-1014

Les pics expérimentaux les plus intenses (I et III) ont été
comparés avec la référence standard 0-801 correspondant a
une jarosite de type: Na,Fe;(SOQy4),(OH)g.

correspondant a une jarosite de type:
(NH4)Fe3(SO4)2(OH)s.



A la lumiére des résultats obtenus, nous remarquons que
les jarosites élaborées dépendent de la nature de la masse de
précipitation. Les jarosites ¢élaborées dans différentes
conditions et caractérisées par DRX sont conformes aux
références utilisées.

Application du procédé jarosite

Le procédé jarosite développé a été appliqué sur les
solutions de lixiviation du zinc pour précipiter le fer. Les
principaux constituants des résidus de zinc sont donnés
dans le tableau 5 [5].

Eléments Zn Fe Mn Cd Pb Cu

% massique | 20,30 | 19,72 | 2,09 | 0,21 | 6,78 | 0,43

Tableau 5: Principaux constituants des résidus de zinc.

Les conditions de précipitation utilisées sont les
suivantes:
- Agent de précipitation = K,SOj.
- Sa concentration = 1,03 g.
- Temps d’agitation = 300 min.
- Le pH du mélange réactionnel est fixé a 1,5 (mesuré a
25°C).
- L’excés de I’acide est neutralisé par LiCOs.
- La masse de résidus de zinc = 50g lixiviée par H,SOj.

La jarosite notée J4, obtenue dans les conditions
mentionnées auparavant, a été analysée par DRX et les pics
expérimentaux les plus intenses ont été comparés avec la
référence standard 0-261. Les résultats sont regroupés dans
le tableau 6.

Jarosite J, Référence 0-261
20 d A 20 d A
17,53 5,0592 17,57 5,0815
28,79 3,1021 28,66 3,1154
29,10 3,0692 29,05 3,0750
50,00 1,8249 49,83 1,8304

Tableau 6: Analyse de la jarosite J, par DRX.

Les pics expérimentaux ont ét¢é comparés avec la
référence standard 0-261 correspondant a une jarosite de
type K o51(H30)0,40Fe3(SO4)(OH)s et le rendement
d’¢élimination du fer sous forme de jarosite est de 80 %.

CONCLUSION

La présente étude nous a permis de tirer les conclusions
suivantes:

e Comme cela était déja prévu et au vu des résultats
obtenus de précipitation du fer a partir des solutions de
lixiviation de zinc, le sel K,SO, est retenu comme agent de
précipitation comparativement aux autres agents Na,SOy
et (NH4)2504.

o Les différents types de jarosites élaborés dans
différentes conditions et caractérisées par DRX répondent
aux jarosites de références utilisées.

e Le procédé jarosite appliqué sur les solutions de
lixiviation de zinc a permis 1’élimination de 80 % du fer.
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