La purification
A la fin de la lixiviation, la solution contient démpuretés qui peuvent perturber I'élaboration
de métal désiré ou nuire a sa pureté. Pour cetstilnécessaire d'extraire ces éléments
potentiellement génants.
La purification est une technique permettant deslements d'extraction éleveés, elle consiste
a transférer les impuretés de la solution aqueus®autre phase. Divers techniques peuvent
étre employées : cémentation, cristallisation, gutgm, précipitation,

1 La cémentation

La cémentation, I'un des plus anciens procédésrédbimiques mis en jeu en métallurgie
consiste en la réduction d'un cation métalliqueupamétal.
En hydrométallurgie, la cémentation est une réactitoxydoréduction permettant d'extraire
du métal a partir d'un sel, en le faisant réagécaw métal.

Les métaux sont parfois présents a l'état natwes $orme de sel. Une premiere étape,
la lixiviation, consiste a récupérer ce ou ces splies dissolvant, en général dans de I'eau. On
a donc un mélange de sels dans une solution aqueuse

La cémentation consiste a réduire ces sels :

« soit pour récupérer le métal, c'est le cas par plehe la récupération de cuivre présent
sous forme de sulfate de cuivre

« soit pour éliminer les métaux indésirables de ldutem; c'est le cas de
la purification dans l'obtention du zinc par hydéiailurgie.

Cette opération est la plus couramment effectigde consiste en la précipitation d’'un métal
a partir d’'une solution aqueuse d’'un de ses selsipautre métal par le biais d’'une réaction
d’oxydoréduction.
Un métal déplace donc un autre métal moins élegtratif présent sous la forme d’un sel.
Plus le potentiel d’'un métal en solution est élglés il est noble et plus sa réduction par un
autre métal sera aisée
Cette technigue permet des rendements d’extraélmres et est particulierement employée
dans I'hydrométallurgie du zinc.
La solution de lixiviation subit deux cémentati@ugcessives. La premiére permet d’extraire
le cuivre par ajout de poudre de zinc grossiéreetfecopération nécessite un rapport
stoechiométrique Zn/Cu proche de 1.
La deuxieme est réalisée par ajout de poudre defiria et d’'un catalyseur (antimoine) ; le
maintien des conditions opératoires dans une fetiehtres serrée permet d’extraire le
cadmium et le cobalt.
Le fer sous forme de billes est aussi courammenpl@yé pour cémenter le cuivre ou pour
réduire le chrome VI a I'état de chrome Ill. Catf@ration est effectuée en réacteur agité ou
dans des lits fluidisés soumis a des champs magresti
De nombreux parametres sont a prendre en comptdgsaopérations de cémentation :

— agitation

— température



— forme d’agent cémentant : granulométrie, purgédmeétrie... ;
— temps de séjour.
La cémentation peut aussi étre obtenue par I'ajeutactifs chimiques.
2. La cristallisation
La cristallisation est un procédé efficace de sapar et de purification de composés
minéraux ou organiquesElle est considérée comme um@eration unitaire du génie
chimiqueconsistant & isoler un produit sous formesdstaux

L’objectif de la cristallisation peut étre :

« isoler un produit pour le récupérer sous formedsojic'est en quelque sorte l'inverse
d'une distillation

- purifier un produit : lors de la cristallisatioresl impuretés sont rejetées dans la phase
liquide

- conférer au produit la bonne forme cristalline (plarlogie, taille de particules, structure
cristalline...) afin de I'étudier par différenteshe@mues comme la diffraction des rayons
X ou pour lui assurer la stabilité et la biodisfmiité nécessaire dans le cas d'une
substance pharmaceutique (voir polymorphisme etdagalénique) ;

Plusieurs approches sont utilisées :

cristallisation par refroidissement : I'abaissemdatla température de la solution
provoque la diminution de olubilitédu produit en solution ce qui induit sa
cristallisation,

cristallisation paévaporation |'évaporation dgolvantprovoque l'augmentation de
la concentratiordu produit en solution ce qui induit sa cristalisa. C'est cette
meéthode qui est utilisée dans fearais salants

cristallisation parelargage I'addition d'urselou d'un contre-solvant (qui ne dissout
pas ou peu le produit & cristallisemjscibleavec le solvant provoquant le relargage
du produit en solution ce qui induit sa cristaliiga. Idéalement, le contre-solvant
solubilise les impuretés.
Le phénomene de cristallisation en solution n'e mstantanné, il suit une cinétique
complexe qui peut se représenter par les deux ns@éces suivants:

« Nucléation (ou germination): c'est la formation de tout petdristaux (appelés
germes), de quelques dizaines de microns, a pdittite solution sursaturée. La
nucléation de se produit spontanément qu'a pdrir dertain taux de sursaturation,
qui dépend du sel considéré mais aussi des conslitippératoires (pureté de la
solution, contenant, agitation, etc...)

- Grossissement la cristallisation se produit a la surface desrngss, avec
accroissement de leur taille. Ce phénomeéne se ygbyusqu'a ce que la solution
rejoigne la courbe d'équilibre. La solution obteraefin de cristallisation est ainsi
(théoriguement) a exactement a saturation (a liéelide solubilité du sel).

- Laqualité finale des cristaux formés (taille et répartitiad@pend des vitesses de
germination et de grossissement.



Ensemencement on appel ensemencement lintroduction de germes dans undicst
sursaturée. Celgermet de déclencher le ploméne de cristallisation (par grossissement
germes) sans attendre la nucléation spontannéey'ajlieu qu'a partir d'un certain taux
sursaturation. L'introduction de germes en tailenembre déterminé permet égalem
d'influencer la qualité deeristaux obtenus en fin de cristallisation (peu alsstaux er
nombre et taille importante, ou au contraire beapate cristaux de trés petite tail

D'une fagon générale, la cristallisation est méthode d’extraction basée sur la différenc:
sdubilité des sels en fonction de la température. Wrarefroidissement de la solution,
cristallisation de certains métaux sous form sels s’effectue.

on obtient ainsi des cristaux riches en sels ifdetuet une solution composée principalel
decorps solubles. Cette opération doit étre répétsauja I'obtention de composés pt

Elle nécessite donc une succession d’opérationseqdison co(t prohibitif et a été rempla
par I'extraction par solvant ou I'échange d’ic

3 La précipitation

La précipitation peut étre utilisée afin d'extrammee espece chimique particuliere d
mélange, l'espéce précipitée étant en suite fi

La séparation des impuretés par précipitation estatnment employée. D’'une manit
générale, cette opératiast effectuée par I'ajout de réactifs qui entrafanprécipitatior
d’hydroxydes ou de sels insolub

En milieu sodique, l'ajout d’eau oxygénée permet pitécipiter les traces de fer et
manganese, I'ajout de chaux permet de précipisecdebonate et les silicate:

4. L'adsorption

En chimie, I'adsorptiorst un phénomeéne de surface par lequel des atoie®sons ou de
molécules (adsorbats) se fixent sur une surfaddes¢hdsorbant) depuis une phase gaze
liquide ou une solution solide.ans le cas d'un atome adsorbé€, on parle d'ad.
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La solution est mise en présence (composé en poudre a forte surface spécifique &ldg
charbon actifLe charbon act qui a une forte micro porosité donc une trés borsuetaces
spécifiques:500 & 1300%g existe dans deux formien poudre (particules de 10 & 50pm
en grains (de 0,5 a 3 mm).

Le charbon actif peukensuite étre extrait de la solution par flottatidriopération de
désorption est alors effectuée par un lessivagelmnt a chau



