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DOSAGE DE Fe, Cu, Al, Zn  DANS UN ALLIAGE D’ALUMINIUM

1. Principe

- L'échantillon d'alliage est dissous par une solution alcaline concentrée à  chaud, on obtient un filtrat et un résidu insoluble. 

- Le résidu insoluble contenant Cu et Fe est  dissous dans la solution de HNO3. Les ions Fe3+ sont séparés, à l’aide d’une solution de NH3, sous forme d’hydroxyde (Fe(OH)3) qui est ensuite mis en solution. Les ions Fe3+ sont réduits en Fe2+ avant d'être titrés par le permanganate. Le cuivre sous forme de complexe [Cu(NH3)4 ]2+ est titré par l’EDTA.

- Le filtrat contient des anions AlO2- et ZnO22- dont la teneur est déterminée par titrage en retour avec l’EDTA. La teneur en Zn2+ est aussi déterminée à l’aide de l’EDTA (les ions Al3+ gênant le dosage sont masqués par NaF).

2. Mode opératoire

Placer dans un bécher en pyrex une prise précise d'alliage sous forme de feuilles minces (environ 0,50g).Y ajouter 20 mL de NaOH à 33% et chauffer sur une plaque électrique pour dissoudre l’alliage. Enlever le bécher de la plaque électrique. Le laisser refroidir. Y ajouter environ 20 mL d'eau distillée. Filtrer sur papier-filtre à bande blanche. Introduire le filtrat dans une fiole de 100 mL. Remplir avec de l'eau distillée jusqu’au trait de jauge. La solution est notée par A et  réservée pour le dosage de Al3+ et Zn2+. 

Le papier-filtre est transféré dans un bécher de  250 mL. Ajouter 15 mL de HNO3 1:1 et chauffer sur une plaque électrique jusqu’à dissolution totale. Ajouter encore quelques gouttes de HNO3 conc. et chauffer jusqu'à l'arrêt de vapeurs nitreuses brunes. Laisser refroidir la solution et filtrer sur un papier-filtre à bande blanche. Récupérer le filtrat dans une fiole jaugée de 100 mL et remplir avec de l'eau distillée jusqu’au trait de jauge. La solution est notée B.

Dosage de Al 3+ et Zn2+ 

Prélever 5 mL de solution A dans l’erlenmeyer, mettre 1 morceau de papier de congo rouge. Y ajouter goutte à goutte une solution de HCl 2M jusqu’au changement de couleur du papier de congo. Ajouter 1g d'urotropine et un volume précis en excès de la solution d'EDTA de concentration connue (environ 25,0 mL à 0,02M) et faire bouillir pendant 3 minutes. Faire refroidir la solution et titrer l’excès d’EDTA par la solution titrée de Zn2+ en présence de l’indicateur xylénol orange jusqu’au virage du jaune au rouge violet. Noter le volume de Zn2+ consommé. A la même solution ajouter environ 0,5g de NaF, bien mélanger et la faire bouillir. Y ajouter encore environ 0,5g d’urotropine et agiter de nouveau la solution qui devrait reprendre sa couleur jaune initiale. Titrer par la solution titrée de Zn2+ jusqu’au virage au rouge violet. Noter le volume consommé de Zn2+.

Dosage de Fe 3+ et de Cu2+  
Prélever 10,0 mL de solution B dans un bécher  en pyrex. Y ajouter 10 mL d'eau distillée et chauffer la solution à environ 90°C. Ajouter goutte à goutte une solution de NH3 6M jusqu'au dégagement d’une odeur d’ammoniaque (ceci assure la précipitation totale des ions de Fe3+). Faire bouillir la solution pendant 5 secondes, puis décanter, filtrer à chaud et transférer le précipité sur le papier-filtre à bande rouge. Laver 5 fois le précipité à l'eau chaude. Répéter une 2e fois la précipitation des ions Fe3+dans le filtrat. Le filtrat issu de la 2e filtration est utilisé pour le dosage des ions Cu2+ (le filtrat C).

Dissoudre le précipité obtenu des deux filtrations dans un erlenmeyer par environ 20 mL de HCl 6M. Le papier-filtre est lavé avec de l'eau distillée .Chauffer la solution à 70°C. Y ajouter 2-3 petits morceaux de Zn métallique et quelques gouttes de la solution de CuSO4 5%. Chauffer toute la solution pour que la réaction de réduction des ions Fe3+ soit  totale. La solution devrait avoir  une couleur verdâtre. Transférer cette solution dans un autre erlenmeyer à l’aide d’un entonnoir ayant du coton à sa tige afin d’empêcher le passage de morceaux de Zn en excès. Rincer l'entonnoir. Ajouter au filtrat 2-3 mL de solution de H3PO4 4M et 3-4 gouttes d'indicateur de diphénylamine ou de phénylantranylique 0,2%. Faire le titrage par une solution de K2Cr2O7 jusqu’à l’obtention d’une couleur bleu-violet  persistante 1 min. Noter le volume consommé de K2Cr2O7.

Le filtrat C contenant des ions [Cu(NH3)4]2+ est acidifié par l'acide acétique 2% jusqu'au changement de couleur du papier tournesol. Y ajouter environ 1g d’urotropine, une pincée d'indicateur de muréxide et faire le titrage par la solution d'EDTA jusqu’au virage du jaune foncé au violet. Noter le volume d'EDTA consommé.

3. Expression des résultats

Les expressions des calculs des teneurs en Al, Zn, Fe, Cu dans l'échantillon  sont déterminées par l’étudiant lui-même. 

4. Produits chimiques

- Echantillons d'alliage.

- Solutions d'EDTA, Na2S2O3, I2  de concentrations à déterminer.

- Solutions d'indicateurs de xylénol orange, acide sulfosalicylique.

- D'autres produits comme NH3, HCl conc., HNO3 conc ., NaOH, urotropine. 
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