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(57) Abstract: Method for producing hydrometallurgical zinc oxide powder having characteristics equivalent to that derived from
a French process, comprising formation of an aqueous pulp from a starting zinc oxide having particles of nodular structure, wet
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(57) Abrégé : Procédé de production de poudre d'oxyde de zinc hydrometallurgique aux caractéristiques équivalente a celui issu
d'un procédé francais, comprenant une formation d'une pulpe aqueuse a partir d'un oxyde de zinc de départ présentant des particules
de structure nodulaire, un broyage par voie humide de cette pulpe aqueuse, une séparation dans cette pulpe broyée entre une phase
liquide et une phase solide contenant I'oxyde de zinc, et un séchage de ladite phase solide, couplé a une désagglomération mécanique
des particules en cours de séchage, avec obtention d'une poudre seche d'oxyde de zinc a particules de structure nodulaire présentant
une distribution granulométrique ou les particules ont une taille moyenne (d50) comprise entre 0,02 et 20 wm.
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“Procede de production de poudre

d’oxyde de zinc et poudre ainsi obtenue”
La présente invention est relative a un procedée de

production de poudre d'oxyde de zinc.

L'oxyde de zinc est un produit de consommation utilisé
frequemment dans les Industries de |la ceramigque, du caoutchouc
industriel et des pneus, dans Iles domaines chimiques et
pharmaceutiques et dans la realisation de complements alimentaires.

Le procede le plus frequemment utilisé pour produire de
'oxyde de zinc est le procédé dit « francais » ou « indirect » au cours
duquel I'oxyde est produit a partir de zinc metallique, par evaporation de
celul-cl en creuset ou en colonne a distiller, puis par oxydation des
fumees. En fonction de la purete du zinc de déepart, on peut obtenir un
oxyde de zinc plus ou moins pur, sous forme de particules fines ayant
une structure nodulaire et une taille moyenne (d50) comprise entre 0,5 et
5 um. Ces particules développent une surface specifiqgue, calculée selon
la methode BET, relativement basse, de I'ordre de 3 a 10 m?/g.

On peut aussi produire de I'oxyde de zinc par le procede dit
« americain » ou « direct ». Ce procede produit aussi I'oxyde a partir
d'une volatilisation de zinc, suivie d'une oxydation des fumeées.
Toutefois, ce procedé permet de traiter des matieres premieres autres
que du zinc metallique préalablement raffine, et cela par adjonction d'un
composeé reducteur dans l'alimentation du four utilisé. Les oxydes
obtenus ont une taille de particule et une surface specifique

sensiblement semblables a celles obtenues par le procede « francais ».
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Ces particules ont toutefois une structure aciculaire qui les rend
Impropres a une utilisation dans plusieurs domaines, en particulier dans
'industrie des pneus et des caoutchoucs. La purete chimique de la
poudre obtenue est egalement peu elevee, etant donne la diversite de la
nature des matieres premieres traitees.

On connait enfin les procedes hydrometallurgiques (voir
par exemple W. J. Wendt, Ammonia, Ammonium Carbonate Leaching of
Low Grade Zinc Ores, In Engineering and Mining Journal, 1953, Vol.
154, p.84-90 ; WO-98/36102, US 2,147,379). Ces procedes consistent a
secher et/ou calciner un hydroxyde de zinc ou carbonate de zinc obtenu
par préecipitation de solutions de sels de zinc (chlorure, sulfate,
hydrosulfite, complexes ammoniagques, etc.). Ces procédes sont
generalement employes pour valoriser des sous-produits de l'industrie
chimigue ou pour traiter du minerai de zinc. En fonction de différents
parametres, les oxydes de zinc produits de cette maniere ont des
proprietes relativement differentes, et souvent ils sont commercialises
comme concentrés de zinc. Les surfaces specifigues sont tres variables,
de 3 a 80 m?/g, avec des tailles moyennes de particule difficilement
géerables et pouvant aller jusqua plus de 100 um. Malgre toutes les
etapes de purification concues jusqua present, les oxydes de zinc
produits ont des teneurs en chlorures et en sulfates indésirables.
L'application de ces matieres nest donc possible que de maniere
sporadiqgue ou dans certains secteurs niches.

La presente invention a pour but de traiter de grandes
quantites doxyde de zinc de depart Issu dun traitement
hydromeétallurgigue tel que mentionne ci-dessus sans modifier la
structure cristalline nodulaire de celui-ci et de maniere a atteindre des
tallles de particule reproductibles et susceptibles d'étre applicables dans

des applications de l'industrie du caoutchouc et des pneus. En outre, I
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existe un besoin pour un procede flexible permettant d'atteindre des
surfaces specifiques uniformes mais ajustables.

On résout ce probleme suivant l'invention, par un procede
de production de poudre d'oxyde de zinc comprenant
— une calcination de carbonate de zinc, eventuellement basique, ou un

hydroxyde de zinc, avec production d'un oxyde de zinc de depart
sous forme de particules de structure nodulaire,

— un refroidissement lent dudit oxyde de zinc de départ a l'air,

— une formation d'une pulpe aqueuse a partir dudit oxyde de zinc de
départ refroidi,

— un broyage en continu par voie humide de cette pulpe aqueuse a
I'alde de microbilles mises en mouvement dans la pulpe a broyer de
maniere a s entrechoquer et a cisailler celle-ci de maniere a obtenir
un oxyde de zinc a particules de structure nodulaire présentant une
distribution granulometrique ou les particules ont une taille moyenne
(d50) comprise entre 0,02 et 20 um et une taille maximale de 30 um,

— une separation dans cette pulpe broyee entre une phase liquide et
une phase solide contenant I'oxyde de zinc, et

— un sechage de ladite phase solide, couplée a une desagglomeration
mecanique des particules en cours de sechage, avec obtention d'une
poudre seche doxyde de zinc a particules de structure nodulaire
presentant ladite distribution granulometrique.

Par les termes "particules de structure nodulaire"”, on
entend des particules ayant une forme dont les dimensions sont
sensiblement constantes dans les 3 plans de lI'espace (sans dimension
preferentielle). Les termes "particules de structure presque spherigue”
sont parfois egalement utilises pour designer le type de structure susdit.

Comme mentionne precedemment, suivant linvention,
'oxyde de zinc de depart est issu d'un traitement hydrometallurgique

d'une matiere premiere a base de zinc. Par le procede suivant
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'invention, en partant de matieres de depart non raffinees, on parvient a
fabriquer directement du ZnO de structure nodulaire aux caractéeristiques
identiques a celles obtenues par le procédeé « francais » (ou indirect),
dont la principale est la taille des particules. En outre, en faisant varier |la
temperature de calcination, on peut agir sur la valeur de la surface
specifigue selon les besoins. La surface specifigue obtenue apres
refroidissement est maintenue tout au long de |la production.

Des lors, comme cela ressort clairement de ce qui précede,
le procéde suivant I'invention permet d'obtenir un oxyde de zinc dont les
particules presentent une structure nodulaire et une taille moyenne de
particules appropriees pour, par exemple, un usage dans l'industrie du
caoutchouc (ce qui est I'industrie a laquelle le ZnO est majoritairement
destine) alors qu'auparavant, la reference dans lI'industrie du caoutchouc
etait 'oxyde de zinc issu du procede francais. L'oxyde de zinc issu d'un
traitement hydrometallurgique était, jusqua l'arrivee de l'invention,une
specification marginale inutilisable pour la majorité des formulations.

Avantageusement, dans la poudre seche obtenue, les
particules ont une taille moyenne (d50) comprise entre 0,5 et 3 um.

Le procede suivant l'invention permet ainsi d'atteindre a
partir dun oxyde de zinc dont les particules sont de taille grossiere ou
variable, des tailles de particules extrémement fines permettant des
applications de la poudre obtenue dans le domaine de l'industrie du
caoutchouc et des pneus, tout en maintenant une structure cristalline
acceptable pour ces applications.

Suivant une forme de realisation avantageuse de
'invention, le procedé comprend un lavage a I'eau de la phase solide
separee, avec dissolution dans I'eau des sulfates et chlorures solubles
presents, la poudre seche doxyde de zinc presentant une teneur en

sulfates < 60 ppm et une teneur en chlorures < 10 ppm.
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Lorsque l'on souhaite une surface specifique elevee (par
exemple d'environ 40 m?/qg), le carbonate de zinc, par exemple basique,
ou I'hydroxyde de zinc sera calciné a une temperature d'environ 300°C
et refroidi lentement a l'air. Si la surface specifique doit étre de l'ordre de
5 a 15 m?/g, alors, la temperature de calcination du procede selon
I'invention sera comprise entre 750 et 1200°C, de preference entre 800
et 1000°C pour obtenir un oxyde de zinc de structure nodulaire qui
rencontre les standards de lindustrie du caoutchouc (BET = 5 a
15 m?/q).

Avantageusement, suivant l'invention, I'oxyde de zinc de
depart est préepare par calcination d'un hydroxyde ou carbonate de zinc
precipite dans une solution saline de zinc. Une calcination flash permet
d’'obtenir un couple surface specifique/taille de particules controle, ces
particules ayant une structure nodulaire. Le procede de broyage,
separation solide/liquide et sechage suivant l'invention offre en outre
'avantage de ne pas modifier la surface spécifique BET obtenue lors de
la calcination. Pendant la calcination, des sulfates insolubles sont
modifies sous des formes solubles dans |'eau.

D'autres modes de realisation du procedée suivant
I'invention sont indiques dans les revendications annexees.

Comme oxyde de zinc de depart, on peut par exemple
prevoir un ZnO presentant les tailles de particule suivantes

0,9 um <d20 <50 um

1 um <dd0 < 100 um

2 um < d380 < 200 um
Les cristaux ont une forme nodulaire. L'oxyde de zinc est
avantageusement issu d'un traitement hydrometallurgigue d'une matiere
premiere contenant du zinc.

Dans un broyeur par voie humide, cet oxyde de zinc de

depart est mis en suspension dans de l'eau pure ou additionnée d'un
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dispersant organique compatible avec ZnO (notamment un
organotitanate ou un organozirconate, par exemple de |la serie KR de la
firme Kenrich), de maniere a presenter une teneur en matieres solides
comprise entre 10 et 60 % en poids. Le broyeur est avantageusement du
type horizontal a microbilles. Dans celui-ci, la suspension est mise en
mouvement par des pieces mecaniques rotatives qui permettent aux
billes de s'entrechoquer et de cisalller la matiere a broyer. Comme
broyeur de ce type, on peut envisager par exemple les broyeurs METSO
Detrimill ou Hosokawa Alpine Hydromill. Le diametre des billes de
broyage est choisi en fonction de |la finesse des particules a atteindre. Le
broyage a lieu avantageusement a des temperatures inferieures a 70°C.

L'etape de broyage est alors suivie d'une separation entre
une phase liquide et une phase solide contenant 'oxyde de zinc. Cette
filtration a avantageusement lieu sur tout type de filtre permettant de
generer un gateau de filtration. On peut ensuite laver a I'eau le gateau
de filtration ce qui permet d’'obtenir une haute pureté du ZnO avec des
teneurs en sulfates et chlorures inferieures a 60 ppm et respectivement
10 ppm. Pour separer |la phase solide de la phase liquide, on fera usage
de preference d'un filtre-presse.

Pendant le sechage, Il faut velller a empécher une
reagglomeration des particules de facon a conserver la taille des
particules primaires broyees. On peut par exemple utiliser pour cela un
secheur flash desagglomerateur. En plus de fournir de l'air chaud, le
secheur est muni par exemple d'un rotor et de pales tournant a grande
vitesse afin de frapper les particules de ZnO agglomeérees durant la
filtration. On peut utiliser dans ce but par exemple un secheur de type
Ultrarotor fabriqué par la firme Jaeckering ou de type spin flash fabriqué
par la firme Anhydro. Le temps de residence dans le secheur sera de
preference inferieur a 5 secondes, a des temperatures de 150 a 700°C,

avantageusement de 300 a 450°C.
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On obtient ainsi une poudre seche de ZnO presentant des
particules de structure cristalline nodulaire dont |la surface specifique n'a
pas éte sensiblement modifiee. La taille des particules est
avantageusement la suivante :

0,005 um <d20 <10 um

0,02 um <dd0 < 20 um

0,1um < d80 < 25 um, avec une taille de particules
maximale de 30 um

Les particules présentent avantageusement un d20 compris
entre 0,2 et 2,5 um, un d50 compris entre 0,5 et 3 um, un d80 compris
entre 1 et 10 um. De cette facon, les particules obtenues presentent une
distribution de taille similaire a celle obtenues pour les particules de ZnO
ISsues du procede francais.

Dans une forme de realisation preferentielle, le procedeé
suivant I'invention comprend en outre une pelletisation ou un enrobage,
par exemple a l'aide d'une substance organiqgue ou minerale pour
ameliorer les proprietés de l'oxyde de zinc ainsi forme. Par exemple, en
formant des granules (pellets) a I'aide d’'un granulateur, on ameliore la
fluidité du ZnO alors qu’en enrobant le ZnO d’acide propionique ou du
propionate, on ameliore lI'incorporabilite du ZnO dans le caoutchouc, par
exemple par une pulverisation d'acide propionique ou de propionate
pendant I'etape de sechage ou de granulation.

L'invention va étre decrite de maniere plus detaillee, a
'alde d’exemples non limitatifs.

Exemple 1

Une solution ammoniacale contenant du zinc en solution,
qui a été obtenue lors d'un traitement hydrometallurgique de ZnO impur
ISsu de diverses provenances et dont la composition est donnee au
tableau 1, est mise a I'ebullition par Injection de vapeur d'eau. |l en

resulte une evaporation d'une vapeur contenant de I'eau, de 'ammoniac
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et du dioxyde de carbone, ainsi que la precipitation d'un carbonate de

zinc basique (BZC)
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Tableau 1 : Composition de la solution ammoniacale avant préecipitation

Element Grade

Zn g/l 135

NH; g/l 120

CO; g/l 85

S0, ofl 4

Cl mg/| 250

Ca mg/| 190

Mg mg/| 430

Pb mg/| 1,9

Cu mg/| 0,5

Cd mg/| 0,5

Fe mg/| 3,1

Mn mg/| 0,5

La precipitation est realisee en continu dans une serie de 4

reacteurs pressurises, la vapeur d'eau etant injectee a contre-courant de

la solution. Le temps de sejour utilisé est de 60 minutes, et le debit de

vapeur est ajusté de maniere a évaporer 90% de 'ammoniaque.

La pulpe obtenue contient 180 g/l de matieres solides,

principalement du carbonate de zinc basique. Les compositions du

liquide et du solide obtenus sont données au tableau suivant. La

presence de sulfates dans le solide indique qu’ll y a eu precipitation de

composes, tels que le gypse (CaS04.2H,0), le sulfate de magnésium ou

encore le sulfate basique de zinc (BZS), voire des trois ensembles. Ces

composes sont insolubles dans |'eau.
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Tableau 2 : Caractéerisation de la pulpe issue de |'etape de precipitation
Eleément Liquide BZC
Zn g/l ou % o 58,5
NH; g/l ou % 12 -
CO; g/l ou % 25 25,4
Cl mg/l ou ppm 165 125
SOy mg/l ou ppm 2,9 2.500
Ca mg/l ou ppm - 900
Mg mg/l ou ppm - 2.000
Pb mg/l ou ppm - <5
Cu mg/l ou ppm - <2
Cd mg/l ou ppm - <2
Fe mg/l ou ppm - <5
Mn mg/l ou ppm - <5
LOI (1000°C)* % - 26,5

10

15

* Pertes au feu a 1000°C pendant 2 h.

Les cristaux de BZC presentent un debut de forme
nodulaire et une taille de particule moyenne (d50) de l'ordre de 34 um
(voir sur la figure 1, une micrographie du precipite).

La pulpe obtenue apres precipitation est epaissie par
décantation jusque 500 g/I de solides, puis rediluée avec une solution
aqueuse contenant 45 g/I de carbonate de sodium. La dilution est faite
de maniere a obtenir une pulpe contenant 250 g/I de solides. L'ajout de
carbonate de sodium permet de redissoudre une partie du BZS et des
chlorures co-precipites avec le BZC de sorte que la teneur en sulfates
dans les solides apres cette opeération est de 300 ppm et celle en
chlorures tombe en dessous de la limite de 100 ppm.

La pulpe diluée est ensuite filtrée dans un filtre-presse a
membrane, et les gateaux laves a l'eau. Lors d'un lavage avec 2 m?

d’'eau par tonne de solide sec, |'efficacite du lavage des sels solubles est
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de 65 %. Apres pressage a 15 bars, le gateau de filtration a les
caracteristiques suivantes :

Tableau 3 : Caracteristiques du BZC apres filtration

950°C dans un ensemble secheur-calcinateur flash. Le solide obtenu est

Humidité % 35
Surface specifiqgue BET m?Z/Q 47
Zn % 58,3
SO4 Insoluble ppm 300
Cl ppm <100
Ca ppm 900
Mg ppm 2.000

Les gateaux de filtration sont alors calcines tels quels a

un oxyde de zinc ayant les caracteristiques suivantes :

Tableau 4 : Caractéristiques de lI'oxyde de zinc

10

Humidité % 0,22
LOI (1000°C) % 0,43
d20 um 16
d50 um 29
d80 m 48
surface specifique BET m?/g 5,7
Zn % 79,4
SOy ppm 1.600
Cl ppm <100
Ca ppm 1.200
Mg ppm 2.730
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Les particules d'oxyde de zinc ont une forme nodulaire et

PCT/EP2008/055547

contiennent deja quelques micro-cristaux (voir micrographie de la

figure 2).

L'oxyde de zinc est ensuite repulpe dans de I'eau de facon

a obtenir une pulpe a 40 % de matieres solides. Apres pulpage, les

solides et liquides ont les compositions respectives suivantes :

Tableau 5 : Caracterisation de la pulpe d'oxyde de zinc avant broyage

Elément Liquide /n0O
Zn g/l ou % 119 79,4
S04 mg/l ou ppm 1.065 15
Ca mg/l ou ppm 45,2 1.150
Mg mg/l ou ppm 107 2.604
Cl mg/l ou ppm 35 <10

La pulpe est broyée dans un broyeur a billes vertical Metso

de type Detrimill. Le broyeur est rempli a 50 % en volume de billes en

ceramique ayant un diametre de 2 mm. Aprés 5 minutes de broyage, le

produit a la distribution granulométrique suivante :

Tableau 6 : Analyse granulometrique de l'oxyde de zinc broye

Taille Refus cumule
(M) (%)
13 100
10 08
/ 02
5 /8
2 27
d50 (um) 3,1
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Apres broyage, la pulpe est filtrée dans un filtre-presse a
membrane, et les gateaux sont laves avec de I'eau en utilisant 3 m?/1t de
solides. Ce lavage permet I'élimination de 90 % des chlorures et des
sulfates qui ont ete rendus solubles par |la calcination. Apres pressage a
15 bars, le gateau d'oxyde de zinc a une humidité de 25 % et contient
50 ppm de sulfates et <10 ppm de chlorures.

Les gateaux sont ensuite sechés au moyen d’'un secheur a
it transporte de type Ultrarotor fabriqué par Jaeckering. L'analyse
granulometrigue du produit seché n'a montre aucune re-agglomeration
du produit. Sa surface specifique BET est de 6,2 m?/g. Les microcristaux
de forme nodulaire sont illustrés sur la microphotographie de la figure 3.

Exemple 2

L'echantillon utiliseé pour cet exemple provient de Ila
déshydratation/calcination d'un hydroxyde de zinc issu de la préecipitation
d’'une solution d’hydrosulfite de zinc par neutralisation.

Apres calcination a 350°C, loxyde de zinc a les

caracteristiqgues suivantes :

Tableau 7 :
d20 um 2,8
d50 m 9
d80 m 17
Surface spécifigue BET m?/g 38,0

L'echantillon est ensuite repulpe dans de |I'eau de facon a
obtenir une pulpe a 40 % de solides, puis la pulpe est broyée dans un
broyeur a billes horizontal Hosokawa Alpine de type hydromill. Le
broyeur est rempli a 85 % en volume de billes en céramique ayant un
diametre allant de 0,7 a 1,2 mm. Aprés 5 minutes de broyage, le produit

a la distribution granulometrique suivante :
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Tableau 8 :
Taille Refus cumule
(M) (%)
10 100
7 99,5
5 97
2 08
1 28,5
0,5 10,3
d20 (um) 0,8
d50 (um) 1,9
d80 (um) 2,2

Apres broyage, la pulpe est filtree dans un filtre-presse,

puis sechee au moyen d'un secheur a lit transporte et agite de type

5 Ultrarotor fabriqué par Jaeckering. L'analyse granulomeétrique du produit

seche na montre aucune reagglomeration du produit. Sa surface
specifiqgue BET est de 40 m?/g.

Exemple 3
L'echantillon de ZnO utilisé pour cet exemple est issu du
10 traitement tel que deécrit a I'exemple 1. Ses caractéristiques sont les

sulvantes :
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Tableau 9 :
Taille (um) Refus cumulé (%)

10 09,7
[,/ 90,7
5,1 74,2
2 6,
1 0,8

0,5 0
d20 (um) 2,6
d50 (um) 3,9
d80 (um) 5,5
Surface specifique (m?/g) 7,

L'échantillon a ete repulpe dans de I'eau additionnée d'un

dispersant organique (Kenrich type KR TTS) de facon a obtenir une

5 pulpe a 40 % de solides, puis a été broye dans un broyeur a billes

horizontal Netzsch de type Zeta. Le broyeur était rempli a 85 % en

volume de billes en zirconium ayant un diametre allant de 0,3 a 0,5 mm.

Apres 30 minutes de broyage, le produit avait un diametre de particule
moyen (d50) de 60 nm.

10 Il doit étre entendu que l|la presente invention n'est en

aucune facon limitee aux modes de realisation decrits ci-dessus et que

bien des modifications peuvent y étre apportees, sans sortir du cadre

des revendications annexees.
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REVENDICATIONS

1 Procéde de production de poudre doxyde de zinc,

comprenant .

une calcination de carbonate de zinc, eventuellement basique ou
d’hydroxyde de zinc, avec production d'un oxyde de zinc de départ
sous forme de particules de structure nodulaire,

un refroidissement lent a I'air de I'oxyde de zinc de depart

une formation d'une pulpe aqueuse a partir dudit oxyde de zinc de
départ refroidi,

un broyage en continu par voie humide de cette pulpe aqueuse a
I'alde de microbilles mises en mouvement dans la pulpe a broyer de
maniere a s'entrechoquer et a cisailler celle-ci de maniere a obtenir
un oxyde de zinc a particules de structure nodulaire présentant une
distribution granulometrique ou les particules ont une taille moyenne
(d50) comprise entre 0,02 et 20 um et une taille maximale de 30 um,
une separation de cette pulpe broyee entre une phase liquide et une
phase solide contenant 'oxyde de zinc, et

un sechage de ladite phase solide, couplée a une desagglomeration
mecanique des particules en cours de sechage, avec obtention d'une
poudre seche d'oxyde de zinc a particules de structure nodulaire
presentant ladite distribution granulometrique.

2. Procedé suivant la revendication 1, caractéerisé en ce

que, dans l|la poudre seche obtenue, les particules ont une taille

moyenne (d50) comprise entre 0,5 et 3 um.

3. Procede suivant 'une ou l'autre des revendications 1 et

2, caracterise en ce que l'oxyde de zinc de départ presente une surface

specifique predeterminee et en ce que la poudre seche d'oxyde de zinc

obtenue a une surface spécifigue sensiblement inchangeée.
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4. Procede suivant l'une des revendications 1 a 3,
caracterise en ce que la pulpe aqueuse d oxyde de zinc susdite presente
une concentration en matiere solide comprise entre 10 et 60 % en poids.

5. Procéede suivant 'une quelconque des revendications 1
a 4, caracterise en ce que le broyage comprend une addition d'un
dispersant a la pulpe.

6. Procedée suivant 'une quelconque des revendications 1
a 9, caracterise en ce que ladite separation a lieu par filtration avec
formation d'un gateau de filtration, a titre de phase solide susdite.

/. Procede suivant la revendication 6, caracterisé en ce
que la filtration a lieu dans un filtre-presse.

8. Procede suivant 'une quelconque des revendications 1
a [/, caracterise en ce qu’il comprend un lavage a l'eau de la phase
solide separee, avec dissolution dans I'eau de sulfates et de chlorures
solubles presents, la poudre seche d'oxyde de zinc presentant une
teneur en sulfates < 60 ppm et une teneur en chlorures < 10 ppm.

9. Procede suivant 'une quelconque des revendications 1 a
8, caracteriseé en ce que, pendant le sechage, la phase solide separee
est soumise a l'action d'un courant dair chaud présentant une
temperature de 150 a 700°C et simultanément a I'impact d'eléments
entraines en rotation par un rotor.

10. Procedé suivant |la revendication 9, caracterise en ce
que le séchage dure moins de 5 secondes.

11. Procedé suivant I'une quelconque des revendications 1
a 10, caracterise en ce que l'oxyde de zinc de depart est prepare par
calcination d'un hydroxyde ou carbonate de zinc precipiteé dans une
solution saline de zinc.

12. Procede selon 'une quelconque des revendications 1 a

11, dans laquelle la calcination est realisee a une tempeérature comprise
entre 300°C et 1200°C, avantageusement de 800 a 1000°C.
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13. Procede suivant I'une quelconque des revendications 1
a 12, caracterise en ce qu'il comprend en outre
— une extraction de zinc a partir d'une matiere premiere contenant de
'oxyde de zinc impur a l'aide d'une solution agueuse d'ammoniac et
de carbonate d'ammonium de facon a produire une liqueur de
liXiviation contenant du zinc en solution, et

— une precipitation de carbonate de zinc basique dans ladite liqueur de
lixiviation, ce carbonate de zinc basique préecipiteé etant, apres
séparation liquide/solide, amene a subir la calcination susdite.

14. Procédeée suivant la revendication 13, caracterise en ce
qu'll comprend en outre, avant la separation liquide/solide, une dilution
de la liqueur de lixiviation, dans laquelle se trouve le carbonate de zinc
basique precipite, par une solution agqueuse de carbonate de sodium,
avec dissolution de sulfates et de chlorures coprecipites.

15. Procede suivant ['une des revendications 13 et 14,
caracterise en ce qu’il comprend une preparation de ladite matiere
premiere contenant de l'oxyde de zinc impur par traitement de minerai de
Zzinc ou de materiaux industriels contenant du zinc.

16. Procedé suivant |la revendication 15, caracterise en ce
que ladite preparation comprend un lavage de poussieres d'acierie
riches en Zn, un grillage de concentre de sulfure de zinc ou une

recuperation d'oxyde de zinc de fumage.
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