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 DOSAGE DE Cu, Sn, Pb ET Zn DANS LE LAITON
1. Principe

Un échantillon de laiton sous forme de feuilles minces est dissous  dans une solution de HNO3 conc. Chauffer et évaporer la solution jusqu'à  l’état presque sec. Les ions Sn4+ seront hydrolysés en H2SnO3 insoluble. Filtrer et garder séparément le précipité et le filtrat contenant Cu2+, Zn2+, Pb2+.

Filtrat: 

 - Précipiter les ions Pb2+ par K2Cr2O7 sous forme de PbCrO4  de couleur jaune, en milieu tampon d'acétate (pH = 5-6). Filtrer, laver le précipité et le dissoudre avec un mélange de NaCl + HCl, puis titrer le H2Cr2O7 formé selon la méthode iode-thiosulfate.

2PbCrO4  +  4NaCl  +  4HCl ( 2Na2PbCl4  +  H2Cr2O7  +  H2O

- Cu2+ est directement titré par la méthode iode-thiosulfate.

La quantité totale de Cu2+, Zn2+ et Pb2+ est déterminée par le titrage avec l’EDTA en présence de l’indicateur PAN à pH = 5-6. De cette quantité totale, soustraire les quantités de Cu2+ et Pb2+ pour déduire la teneur de Zn2+.

Précipité: 

Le dosage de Sn2+ est effectué en dissolvant le précipité H2SnO3 dans HCl 1:1, puis en réduisant Sn4+ en Sn2+ par H natif (par la réaction de Zn avec l’acide HCl). Enfin, faire le titrage de Sn2+ par une solution d'iode en présence d’amidon comme indicateur.

H2SnO3  + 4 HCl  (  SnCl4 + 3H2O



Sn4+ +   2H  (  Sn2+ + 2H+



Sn2+  +  I2  ( 
2I- +  Sn4+    
2. Mode opératoire

Introduire une prise exacte (environ 1g) de feuilles de laiton dans un bécher thermique, sur lequel on pose un verre de montre. A travers le bec du bécher, ajouter doucement 10 mL de HNO3 conc. et 10 mL d’eau distillée. Chauffer légèrement jusqu’à la dissolution totale du laiton et continuer le chauffage à 80 – 90° C jusqu’à un volume d’environ 5 – 8 mL. Y ajouter 5 mL d’eau distillée, chauffer doucement presque jusqu’à sec, environ 1 heure. Enlever le bécher de la plaque chauffante. Y ajouter quelques mL d’eau distillée chaude. Bien agiter, filtrer sur le papier - filtre à bande bleue. Laver le précipité avec la solution de HNO3 diluée et chaude (1 :20). Rassembler le filtrat et les eaux de rinçage dans une fiole jaugée de 250 mL. Remplir jusqu’au trait de jauge, homogénéiser pour obtenir la solution  A. 

2.1  Dosage de Sn 

Dissoudre le précipité de H2SnO3  sur le papier-filtre par 10 mL HCl 1:1. Rincer le papier-filtre avec de l'eau distillée. Récupérer le filtrat et les eaux de rinçage dans un erlenmeyer de 250 mL. Y ajouter 2 g d’un mélange de Al+Zn métallique, en poudre et 1 mL de solution de FeCl3 1%. Chauffer doucement sur une plaque électrique jusqu'à disparition de la couleur jaune de la solution. Laisser refroidir la solution et éliminer l’Al et le Zn en excès en faisant une filtration sur le papier-filtre à bande blanche. Enfin, le filtrat  obtenu est titré par  une solution titrée d'iode .L’indicateur est l'empois d’amidon.

2.2  Dosage de Cu, Zn, Pb dans le filtrat  

Dosage de Cu2+ par la méthode iode-thiosulfate 

Prélever 10 mL de solution A dans un erlenmeyer de 250 mL. Y ajouter 2 mL de H2SO4 2M et le chauffer légèrement jusqu’à l'apparition de fumée blanche de SO3 (vous pouvez observer le précipité blanc de PbSO4). Laisser refroidir et y ajouter 30 mL d'eau distillée. Chauffer 1-2 minutes et laisser refroidir à nouveau, puis y ajouter goutte à goutte une solution de NH3 à 10% jusqu’à pH neutre. Acidifier légèrement la solution par quelques gouttes de H3PO4 5%. Ajouter en excès une solution de KI + KSCN et titrer l'iode formé par V1 mL de solution de Na2S2O3 à la concentration C1. L’indicateur  est l’empois d'amidon.

Dosage de Pb2+ par la  méthode du bichromate 

Introduire dans un bécher en pyrex 10,0 mL de solution A. Y ajouter 10 mL de citrate d'ammonium à 5%, puis faire une neutralisation avec une solution de NaOH à 5% jusqu'à l'apparition d’un précipité opaque. Y ajouter avec précaution une solution de CH3COOH à 2% jusqu’à la dissolution totale du précipité (à ce moment, le pH de la solution est environ égale à 5-6). Y ajouter encore 5 mL de solution de CH3COOH à 2%, 1 g de CH3COONa et 10 mL de solution de K2Cr2O7 à 10%. Bien agiter le mélange et le chauffer à ébullition. Laisser reposer la solution pendant 1 heure. Filtrer et laver le précipité des ions CrO42- (le rinçage se fait jusqu’à disparition de la couleur de CrO42-). Dissoudre le précipité sur papier-filtre par environ 15 mL du mélange chaud de  HCl+NaCl dans un erlenmeyer de 250 mL.

Diluer la solution, ajouter environ 10 mL de KI à 5%, laisser à l’abri de la lumière pendant 5 minutes et titrer l'iode formé par une solution de Na2S2O3 de concentration C1 jusqu'à la couleur jaune pâle. Ajouter l'empois d'amidon et continuer le titrage jusqu’à la disparition de la couleur bleue. Le volume de Na2S2O3  consommé est V1 mL.

Dosage de la teneur totale de Cu2+, Zn2+ et Pb2+ 
Prélever 10 mL de solution A dans l'erlenmeyer de 250 mL. Ajuster le pH vers 4, à l’aide d’un morceau de papier de congo rouge, par quelques gouttes d’une solution de NH3 2M. Ajouter 2 g d’urotropine et faire le titrage par la solution d’EDTA de concentration C2 (M), en présence de l'indicateur PAN, jusqu'au virage du violet au vert. V3 est le volume d'EDTA consommé.

3. Expression des résultats

Les calculs des teneurs en Cu, Zn, Pb, Sn dans l'échantillon sont établis par l’étudiant.

4. Produits chimiques

- Mélange de HCl et NaCl: peser 320 g NaCl et le dissoudre dans environ 200 mL d'eau distillée. Y ajouter 100 mL de HCl conc. et completer avec de l’eau distillée à 1L.

- Solution de K2Cr2O7 à 5%.

- Solutions de I2, Na2S2O3, EDTA de concentrations inconnues pour titrage.

- Solution de K2Cr2O7 de concentration donnée.

- Indicateur PAN.

- D'autres solutions préparées à partir de HNO3 conc., HCl conc., du citrate d'ammonium en cristaux, KI, KMnO4, H2C2O4.2H2O, NH4NO3, KNO3, CH3COONa, K2Cr2O7, urotropine sont réalisées par l’étudiant. 
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