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RESUME.

Les phosphates naturels constituent une ressoutale et ils sont absolument
indispensablesar ils constituent la matiére premiere qui essepselle pour la fabrication
des engrais et des détergents, utilisés danadind pharmaceutique, chimique et autres.

Dans un but d’améliorer la qualité du concentrépmlessphates obtenu dans l'usine de
traitement de Djebel-Onk dans la wilaya de Tébestspour qu'il soit utilisé dans la
fabrication des produits chimiqudse minerai de phosphatte Djebel-Onk contiendivers
minéraux de gangue, notamment des silicates etcddmnates, dont la teneur doit étre
réduite afin de répondre aux exigences de l'industiimique. La flottation en mousse fait
désormais partie intégrante du processus de caatientdes phosphates. Daredte étude, la
double flottation inverse a été appliquée.

Les essais de flottation du phosphate, dolomitiejteaet quartz dans les différentes
conditions de pH et de concentration des solutibasides gras, ont été réalisé en se basant
sur les données d’adsorption et de I'analyse sglecttors de la flottation des minéraux du
phosphate dans un milieu basique ou un milieu acddea constaté une flottabilité variable
des minéraux dans différentes valeurs du pH deliatisn, c'est-a-dire lors du passage du
milieu basique vers le milieu acide. La flottaléilidu phosphate est altérée, par contre celle
des autres minéraux est nettement améliorée.

Les acides gras et les amines ont été ajoutésctesgaent en tant que capteurs des
carbonates et des silicates. Un protocole expétmheoncu pour optimiser la teneur et la
récupération du phosphate en utilisant une méttardenique et cationique s'est révélée
efficace. En conséquence, un concentré de phosgldtaute qualité requis contenant 30,1%

de ROs a été obtenu, avec une récupération de 94%.

Mots clés :Phosphate, Flottation, Caractérisation, Acide,gkasine.



ABSTRACT

Natural phosphates are a vital resource and theyahsolutely indispensable
because they constitute the raw material whiclssemrtial for the manufacture of fertilizers
and detergents, used in the chemical, pharmae¢aticl other industry.

With the aim of improving the quality of the phospéd concentrate obtained at the
Djebel-Onk processing plant in the province of Tedaeand for its use in the manufacture of
chemicals. Djebel-Onk phosphate ore contains margangue minerals, including silicates
and carbonates, the content of which must be redtecemeet the requirements of the
chemical industry. Foam flotation has become aggiatl part of the phosphate concentration
process. In this study, reverse double flotatios eaplied.

Phosphate, dolomite, calcite and quartz flotatiests under different pH and
concentration conditions of fatty acid solutionsr@performed based on adsorption data and
spectral analysis. During the flotation of the ghteste minerals in a basic environment or an
acid environment, we observed there was a varialnbyancy of the minerals in different pH
values of the solution, that is to say during tlesgage from the basic environment to the
environment acid. The buoyancy of phosphate is iragawhile that of other minerals is
significantly improved.

Fatty acids and amines have been added respgctgetarbonates and silicates
sensors. An experimental protocol designed to apérmphosphate content and recovery using
an anionic and cationic method has been shown teffbetive. As a result, a required high
quality phosphate concentrate containing 30.1,@Was obtained, with a recovery of 94 %.

Key words: Phosphate, Flotation, Characterization, FattydA&imine.
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Notations et Symboles

triphosphate of lime

Bone Phosphate Lime

Le superphosphate simple

Le superphosphate enrichi

Le superphosphate triple

Phosphate monoammonique

Phosphate diammonique

engrais renfermant du phosphore (P), du patas§K) de I'azote (N)
Phosphate Naturel pour Application Directe
Phosphate Naturel

United States Geological Survey: Institutudiés géologiques des Etats-Unis
Le phosphate haute teneur

Le phosphate moyenne teneur
Le phosphate basse teneur
Le phosphate tres basse teneur

Atmospheére
Masse minimale de I'échantillon en Kg

Coefficient de proportionnalité.

Indice de degré

Diametre maximal des morceaux de matiére en mm
diffraction par les rayons X

Spectroscopie Infrarouge

données de diffraction du Centre internationa

Spectroscopie infrarouge a transformée dei€our
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Introduction générale

INTRODUCTION GENERALE

Le phosphate est parmi les richesses naturellgguesmportantes en Algérie,
avec pres de deux milliards de tonnes de résemmesigalement localisées a I'Est du
pays. Le grand gisement du Djebel Onk, au Sud ted&a, est exploité depuis 40 ans
dans le complexe minier de Djebel-Onk, renfermgren la moitié de ces réserves.
Les réserves géologiques du phosphate de Kef-Bsssant de 218 Mt a 26,53 %
P,Os et de 2 a 3 % MgO.

Le schéma actuel de traitement du phosphate awawide Djebel-Onk ne
permet pas d’obtenir un concentré de bonne gualit&era utilisé pour la fabrication
des produits chimiques. La teneur efOPdans les différents rejets obtenus varie
entre 20 et 23 % avec un rendement avoisinafidés de la production totale ce qui
constitue une alimentation pour un éventuel tragieim

Le but principal de notre travail est d’arriverlal®rer un nouveau schéma de
traitement du minerai de phosphate de Kef-Essenqunpermettra d'obtenir un
concentré de tres bonne qualité riche ef®sPqui sera utilisé dans l'industrie
chimique.

Pour atteindre ce but, le choix de la méthode dietnent sera porté sur la
flottation qui est un procédé performant et écoigom Plusieurs étapes seront
étudiées avant d’arriver a un concentré qui répand normes et aux exigences
qualitatives de l'industrie chimique. Ces étaped:so

» Analyse et étude du schéma technologique actuBjetel-Onk;

» Etude de la flottabilité des minéraux composanmieerai de phosphate
(dolomite, calcite et quartz) et voir le comportemeu collecteur choisi sur la
surface de ces derniers;

» Elaboration d'un nouveau schéma technologique idl@esement du minerai

de phosphate;

Afin d’atteindre ces objectifs, cette these estctirée en quatre chapitres :
» Le premier chapitre a été consacré a une étudeaénsgur les phosphates
naturels dans le monde avec les diverses utilisstides différentes

productions et les consommations du phosphate;
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» Le deuxieme chapitre concerne une étude bibliogmaphsur les différentes
techniques de traitement du minerai de phosphate.

> Le troisieme chapitre présente un apercu sur ldogio des différents
gisements de phosphate de Djebel-Onk, et une étudele schéma
d’enrichissement actuel.

» Le quatrieme chapitre porte sur la préparationaetdractérisation par les
différentes méthodes d’analyses des échantillonghdsphate et application

d’'un nouveau schéma de traitement par la méthodlettition.
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[.1. Introduction.

Le phosphore est un élément largement distribué tamature et est indispensable
aux organismes vivants car il est essentiel adessance et au développement de tous ces
derniers.

Initialement, l'utilisation du phosphore était lite & I'agriculture comme source
d’engrais minéral pour enrichir les sols et assilaewutrition des plantes, ce qui permet
d’obtenir un bon rendement que ce soit du pointuke quantité ou de la qualité. Jusqu'a
dans les années 1960, les ressources en phospPorgajt limitées, elles étaient
principalement composées par le guano et le fyrd@rc renouvelables.

Suite a I'évolution dans les différents domainegresautre les différents secteurs de
I'industrie et I'agroalimentaire, I'accroissemeng da population et ses demandes en
nourriture, on s’est tourné vers les minerais stfends marins, d'ou la ressource en
phosphore n'est plus inépuisable.

Les travaux de recherche qui ont été menés, terd&ntgmenter la durée de vie des
différentes ressources en phosphore, ceci en aaéita qualité du minerai brut par
enrichissement ou en fabricant de produits déragmartir du produit naturel.

Au cours de ce premier chapitre, on donnera uncapggnéral sur les phosphates, les

sources de production et son utilisation.

|.2. Historique. [1]

Le phosphate est utilisé en tant que fertilisargudke I'antiquité par différentes
civilisations, puis s’est répandu peu a peu powede universellement utilisé. Les dates
les plus marquantes depuis la découverte du phospsunt:

* 1669 au cours de ses recherches sur la pierre phiasep, I'alchimiste allemand
Brandt, découvre du phosphore aprés évaporation de ggamaantités d'urine
humaine.

* 1769 le chimiste suédoiGahn a confirmé la présence de phosphore dans les os.

e 1779 Gahn identifie du phosphore dans le minéral pyromomplet grace a la
méthodologie développée p&cheele il a pu obtenir du phosphore par
dissolution d'os dans I'acide nitrique.

* 1840 le chimiste alleman®on Liebig formula la base scientifique de l'industrie

des engrais phosphatés basée sur 'attaque quHuite produit phosphaté.
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1842 l'anglaisLawes a établi le processus d'acidification de nodplessphatés,
issus de gisements connus d'Angleterre et d'Espadornant a son produit le
nom de superphosphate, terme encore utilisé dpoos

1857 Von Liebig a procédé a la dissolution du coprolithes (déckies étres
vivants pluricellulaires minéralisé ou fossilisgrge HSO, et en appliquant le
produit résultant au sol, il a mis en évidencdfidacité de son absorption par les
plantes.

1870 des roches de faible teneur en phosphore (inpgpes pour la production
de superphosphate) sont traitées par de l'acidierisule pour produire de l'acide
orthophosphorique #0Q,, ce dernier est utilisé dans l'acidification dehes
phosphatées afin d'obtenir un concentré superphtsptonnu aujourd’hui sous le
nom de triple superphosphate.

La fin du 19°™ siécle coincide avec le début de la production industrides
engrais phosphatés, qui sont devenus des facteuépormérants du
développement agricole et de la lutte contre lanfdia course constante entre la
croissance explosive de la population mondialéaaggmentation de la production
agro-alimentaire oblige, de plus en plus, a rec@ux engrais.

Depuis le début du 28™ siécle de trés gros gisements ont été découverts aux
Etats-Unis et en Afrique du Nord. La consommaties @ghosphates ne cesse de

croitre d’'une année a l'autre.

|.3. Les phosphates[2]

Le phosphore (P) est considéré, avec l'azote (Ng pbtassium (K), comme un

constituant fondamental de la vie de tous les asgags vivants.

Le phosphore est absorbé principalement pendantrdéssance végétative et sera

transféré dans les fruits et les graines pendarétbipes de reproduction.

Les déficiences en phosphore montrent :

Un retard de croissance (réduction de la croissdesecellules et des feuilles, de
la respiration et de la photosynthese),
Souvent une couleur vert foncé (concentration glegée en chlorophylle),

Une coloration rougeatre (augmentation de la prooluc'anthocyanes).
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Les animaux et les étres humains en bonne santandiemt également des quantités
adéquates de phosphore dans leur nourriture p@ulegus processus métaboliques soient
normaux.
La physico-chimie du phosphore dans la plupartsids minéraux est assez complexe,
ceci étant da a I'existence de séries de réadtistentanées et simultanées telles que :

» Dissolution,

» Précipitation,

* Rétention,

» Oxydation/Réduction.

Quand aux composés phosphatés solubles, ils ont :
* Une réactivité tres élevée,
* Des indices de solubilité bas,

* Une faible mobilité.

En d’autres termes, quand un engrais phosphat®s$yldble est appliqué au sol, il réagit
rapidement avec les composants qui S’y trouvens. j@duits en résultant sont des
composés phosphatés modérément solubles et duhahmesadsorbé sur les particules
colloidales du sol.

Une faible concentration en phosphore dans la isaluiu sol est suffisante pour la
croissance normale des plantes. Cependant, poulegydantes absorbent les quantités
totales de phosphore nécessaires pour un bon remtiela concentration en phosphore
de la solution du sol en contact avec les racimgsétre maintenue pendant tout le cycle
de croissance.

Ceci dit, des apports de phosphore, en engraiobghlibles, doivent étre effectués pour
maintenir le statut phosphaté des sols fertileaummenter celui des sols ayant une faible
fertilité phosphatée naturelle.

Par conséquent, le sol, la culture, I'eau, les ou&th de gestion des engrais phosphatés,
les conditions climatiques, sont des facteurs ingms a considérer en formulant des
recommandations de fertilisation phosphatée etnaobies résultats adéquata des

rendements des cultures.

[.3.1. Les phosphates naturels. [5]
Les phosphates naturels sont des minéraux formés I'@ssociation d'ions
métalliques avec I'ion phosphate (B
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En plus du minéral principal, les gisements de phag naturel renferme
également des minéraux accessoires ou des impdegEngue.

Dans ce sens, La diversité des gisements permétedio différents type de
phosphate naturel présentant des caractéristiqudssecompositions différentes. Parmi
les diverses formes de la roche de phosphate sefdrdans des milieux géologiques
divers, on comptabilise plus de 200 espéeces mgirples dont on présente certains dans

le tableau suivant :

Tableau 1.1 : Les différents types de phosphates.

N | Désignation Poids | reté | Couleur Formule Chimiques
spécifique
01 | Xenotine 4451 | 45 |BHn YPO,
jaunatre
02 | Monazite 4,654 | 555 \Efé‘;t“’ fOUge. | (ce, La, Th)PO
03 | Ambylgonite 2,9-3,1 | 5,5-6,5Blanc alait | (Li,Na)AL(PQ).(Fe,OH)
. Vert, bleu,
04 | Apatite 3-3,2 5 Transparent Ca (PQy)s(F, CI, OH)
05 | Pyromorphite 6,5-7,1 3,5-4 Variable FHAPOQy)s Cl
06 | Turquoise 2628| 56 Séert“ Ciel | Cu, Alg(PO)4(OM)a5H;0
L Vert,
07 | Chalcosiderite 3,25 4,5 Transparent CuFe (POy)4(OH) 8H20
08 | Libethentite 3,90 4 Vert olive POH
. ] (Mg,Fe)
09 | lazulite 3,1 5-6 | Bleu azure Al (POy)o(OH)s5H,0
10 | Wavelline 2.3 3,5-4 'br}g‘r’]'é’re’ Al 5(PO,)(OH)s5H,0
11 | Childrenite 3,2 5 Brun, jaune (Fe,Mn)AI(RQDH)2H,0O
12 | Pseudomalachite 4-4,3 45-5 Vert 5(RO)2(OH)4H,0
Vaniscite
13 strengite 2,6-2,9 | 3,5-4,5 Vert pale Al(PQ)2H,0,Fe(PQ)2H,0
i . Gris .
14 | Lithiophylite 3,3-3,5 4-5 bleuatre Li(Fe,Mn)PQ,
15 | Ludlomite 3,1-3,2 3,5 | Vert (Fe,Mg,Ms(PO)24H,0
16 | Vivanite 2,6-2,7 1,5-2| Transparent 3f0,)8H.0O

On rencontre aussi un grand nombre de produitvéidu phosphate qui découle des
exigences imposées par les differents domainedlisiation en particulier celui de

I'agriculture.
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Parmi les dérivés du phosphate on peut citer:
* Le poly phosphates de sodium;
* Le pyrophosphate di sodique;
* Le pyrophosphate dit neutre;
» Le tripolyphosphate N&;O1:
* Phosphates de potassium;
* Ortho phosphates;
» Méta phosphates;
* Phosphates de chaux;
* Le phosphate mono calcique;
* Le phosphate bi calcique di hydraté;
* Le phosphate tricalcique.
Toutefois, les minéraux phosphatés les plus abonaarnrépandus appartiennent a la
famille de I'apatite

1.3.2. Les apatites. [1,3]

L’apatite est le phosphate le plus abondant sug,tefest le principal minerai pour
le phosphate qui est utilisé pour la fabricatioendrais et dans l'industrie chimique. lls
appartiennent au systeme hexagonal, et sont casget® par la formule générale
suivante :

Ms (X04)3Y (1.1)

Avec :
M : cation divalent (alcalino-terreux) (EaPi*, B&™...),

XO : oxyanion (P03, V03, Si0f™ ),
Y : anion monovalent (F, ClI, OH-...).
Donc l'apatite désigne un groupe de minéraux phatgshde composition variable donnée
comme suit :
* Chlorapatite CPOy)sCl
* Fluorapatite C4PQOy)3F
» Hydroxyapatite C&PQOy)3(OH)
* Fluorstrophite SrCag(POy)3F
Les minéraux apatitiques se forment facilement damsture et sont stables pour de tres

longues périodes, et dans des environnements ggoésgdifférents. Les apatites les plus
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souvent rencontrées sont les phosphocalciquekesghosphates de calcium évoluent

spontanément vers leur forme la plus stable, ligpat

[.3.3. La gangue.

La gangue d'un minerai correspond au minerai safeuv qui I'accompagne et
I'entoure. La gangue associée aux éléments ph@&sppeaitit Etre soit extérieure aux grains
phosphatés (éxogangue), soit incluse dans lessgfamdogangue). Les minéraux de la
gangue sont trés nombreux, les plus répandus sont :

e Les carbonates sous deux formes principales : lateaCaCQ et la dolomite
(Ca,Mg(CQ)2);

* Les minéraux siliceux sous différentes formes: gudBiQG,), I'opale (SiQ,
nH,0), et divers silicates d’alumine de fer et de néesimm ;

» Les sulfates représentés par le gypse Ga3®O et I'anhydrite CaSg)

* Le fer sous forme oxyde (f@;) ou hydroxyde ;

» La matiére organique généralement en faible abared@ri% a 0,6% résultant de
la transformation des restes d’organismes vivantdeedébris organiques divers
enfuis au moment de la sédimentation phosphatégadit de bitumes, d’acides
humiques.

La taille, la nature, et la quantité de la ganguuent fortement sur les propriétés de

I'apatite phosphatée.

I.4. Aspects techniques de la prospection des phdstes. [4]

La reconnaissance du phosphate n’est pas toujiaée aur le terrain. L'aspect
extérieur varie d’ou il peut passer inapercu; il @nc nécessaire de pratiquer sur le
terrain une méthode qualitative. La réaction suwanest préconisée par
G.I.BUSHINSKY.

Le réactif est une solution de molybdate d’ammonagide, dans I'acide nitrique pour la
préparation de laquelle on dissout le molybdatdeadiammonium dans de I'eau chaude
jusqu’a saturation ; puis on le verse lentementjgtangeant, dans un volume égale
d’acide nitrique concentré. Une ou deux goutesédetif sur une roche a teneur ei©Op

dépassant 1,5% provoquent un dép6t de teinte jafinlea réaction est contrariée par de
la substance organique qui réduit le molybdéene &wawation d’une teinte bleue. Dans

ce cas, il faut employer un exces de réactif, €edire quelques gouttes. Les échantillons
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de roches donnant une réaction positive sont trensm laboratoire pour analyse
quantitative.

Il est important, de déterminer sur le terrain ¢d@sactéres de la couche, les passages
latéraux, ceux du toit et du mur. L'étude en plamguiace, permettant de préciser les
conditions de genese, et I'étude aux rayons X gordomplément nécessaire d’'une étude

complete.

|.5. Ressources naturelles de phosphate.

L'industrie mondiale des phosphates est baséeesyniditation commerciale de
certains gisements de phosphate naturel. Malgréclemposition extrémement variable,
les phosphates naturels sont utilisés comme mapiggmiére pour la fabrication des
engrais phosphatés et de certains autres prodhinsaues.

Les gisements de phosphate naturel sont répamigrgghiquement et géologiquement
dans le monde entier comme présenté sur la figdreet les tres grandes ressources

existantes sont capables de satisfaire a la dentahcldée pour un avenir previsible.

FL § @®
e F ] A
(? g, %{.‘ﬂ?’{ ‘\ !?: g
N3 4 -’r;':"\ g

"% ¢ '
T : 4 t'. _:.r?r,‘ LF
05 i

I @ Gisements sédimentaires

{ = Gisements ignés
t:{:‘ #* Gisements insulaires

Figure 1.1: Localisation des principaux types de giements de phosphates
dans le monde.[5]
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Parmi les différents types de gisements existaants tb monde, on a : [6]

Les gisements d’origine magmatique dits ignésCe sont les gisements dont la
production est environ 12% de la production momdi@le type de gisement n’est
pas nombreux, le plus important est situé a I'emg@lord-ouest de la Russie,
d’autres gisements de carbonatite a apatite sggmau canada, brésil, Finlande
et en Afrique du sud.

Les gisements sédimentairee type de gisement représelaglus grande part
des réserves mondiales. lls incarnent les difféserpoques géologiques. Les
gisements les plus important sont Cambrien (Chfiltnam, Mongolie), Premien
(Utah, Montana, ldaho, Wyoming aux états unis),t&x& supérieur (Moyen-
Orient, Egypte), Eocéne (Afrique du nord, Afriquare), Moi-Pilocéne (Floride,
caroline du nord aux états unis)

Les gisements de type « guanao e sont des gisements superficiels, I'acide
phosphorique des excréments des oiseaux, soustl'dffs pluies, attaque les
calcaires sous-jacents et crée des dépodts de mtesgh calcium. Ce type de
gisements sont presque €puisés ou ne sont pasitégpfmour des raisons
environnementales, dont on cite I'atoll corallienMaitaiva en Polynésie.

Des phosphorites Constituées de nodules de dimensions varigiilegire 1.9.
On les trouve le long de certaines coétes sur lealacontinental.

Figure 1.2 : Photos représentant nodules de phosphites.

Origine sédimentaire marine Aussi appelé des gisements insulaires, dans le

cycle du phosphore, la sédimentation de cet élérdans les zones profondes

10
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marines n'autorise pas son retour sur les consnémt cycle du phosphore est
donc maintenu ouvert par la sédimentation.
La valeur d’un gisement est proportionnelle & seue en phosphate du phosphate naturel
qui est par convention exprimée en pentoxyde degitmre (POs). Dans l'industrie des
phosphates, cette teneur est habituellement exprenéant que phosphate tricalcique et
est désignée sous le nom de TPL ou BPL (Bone Phtespime) tels que : [5]
1 TPL= 1 BPL = ROs x 2,1853 (1.2)

|.6. Domaines d’utilisation des phosphates.

Vue limportance du phosphore pour toutes formesvig, le développement
actuel de l'industrie des phosphates et la divedss produits phosphorés qu'elle génére
est |égitime. Les applications actuelles du phosplat ses dérives se sont multipliées
dans de nombreux secteurs industriels qu’on pgubu@er en quatre grands domaines a

savoir:

e Agriculture : Un engrais phosphaté, qui peut étre produit Joume solide ou
liquide est un fertilisant enrichi en phosphore,degnier intervient dans divers
processus meétaboliques des plantes et toute eammm@hosphore a un effet
particulierement négatif sur le rendement des oestu

» Agroalimentaire: Les phosphates sont utilisés dans le traitemend diande, du
poisson, etc. lls préservent les qualités nutnt@les et améliorent la stabilité
microbiologique de certains produits alimentaitessservent aussi de supplément
minéral a l'alimentation du bétail. Leur degré degte, notamment vis a vis de
certains éléments (arsenic, fluor, métaux loureks)ires rigoureux.

* Industrie: L’'acide phosphorique purifié et les phosphatest stes composants
essentiels des produits de la détergence induestried sont utilisés, également,
dans le traitement des métaux. lls permettent,fieh, €e réduire les risques de
corrosion des métaux et de favoriser I'adhérencka ¢inture a la surface. Par
ailleurs, lls servent de produits de nettoyageepadur les toles, les appareils de
laiterie et dans les textiles et la teinture dede. Enfin, il y a des applications
secondaires dans de tres nombreux secteurs iresistrcimenterie, pigments,
allumettes, etc.

* Meédical : L'acide phosphorique purifié entre dans la synthélge produits
pharmaceutiques. lindustrie des phosphates se stissi dans le domaine

11
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médical de pointe, celui des biomatériaux. Le dfweeément de biocéramiques
apatitigues ou de polymeéeres chargés en apatite eomatériau pour des os de
remplacement ou des implants dentaires est a Bétuthydroxyapatite, quant a

elle, sert a recouvrir les parties métalliguespteshéses osseuses.

|.7. Fabrication de produits phosphatés.

Parmi les difféerents produits phosphatés fabrigués plus utilisés sont les

engrais, ceci est justifié par la production degrais (90% du phosphate mondial).

[.7.1. Fabrication des engrais phosphateés. [1]

Les besoins en phosphore varient en fonction desces, des plantes ont des besoins

tres élevés en phosphore, tandis que d'autresesriaboins relativement faibles.

Il existe une large gamme d’engrais phosphatégnSal teneur en phosphore quantifiee

en BOs (pentoxyde de phosphore), on distingue notamment

Le superphosphate simple (SSPgst obtenu par attague chimique acide d'une
roche phosphatée (comme l'apatite) par de l'acitfergjue comme présenté par
la réaction chimique ci-dessous. Il a été le premigrais a étre synthétisé mais il
est actuellement moins utilisé. Il contient 16 a%4de BOs. En plus du
phosphate, Le SSP apporte a la plante du soufrduetalcium. Il est

Immédiatement assimilable par les plantes.

Cao(POy)sF2 + 7TH,SOs + 17HO — 3Ca(HPOy)2H.0 + 7CaSQ@2H,0 + 2HF (1.3)

Le superphosphate enrichi (ESP)est obtenu par l'attaque combinée des deux
acides: I'acide sulfurique et I'acide phosphoridb@.teneur en,Ps est de I'ordre

de 25 a 35 %. Utilisé dans tous les sols, en pdidicles sols neutres ou calcaires
ou les engrais phosphatés sont parfois moins efficaSon principal constituant
étant le phosphate monocalcique C&Eh),.

Le superphosphate triple (TSP)est obtenu par attaque chimique acide d'une
roche phosphatée par de l'acide phosphorique coprésenté par la réaction
chimique ci-dessous. Il s’agit de la forme de spphesphate la plus efficiente. Sa
teneur en fOs est de I'ordre de 36 a 48 %. Vue sa teneur espifaie et sa tres
grande solubilité, le TSP est un engrais tresseétilVue sa vitesse d’action, il est

employé en couverture ou en localisation en coearsutture.

Cao(PQy)eF> + 14HPO, + 10H0 — 10Ca(HPOy),.H,0 + 2HF (1.4)

12
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e Les phosphates d’ammonium (MAP, DAP) le mono- et le di-ammonium
phosphate sont obtenus aprés ajout de 'ammohéaode ou gazeux) a I'acide
phosphorique faible.

» Phosphate monoammonique (MAP) NH4H,PQ,: obtenu apres
neutralisation de §PO, par NH & pH 4. La réaction chimique est la
suivante :

H3sPO, + NHz — NH4H.POy (1.5)

» Phosphate diammonique (DAP)(NH,).HPO,: phosphate solide le plus
concentré disponible sur le marché et la principederce de s de
I'agriculture mondiale, obtenu aprés neutralisatietPO, par NH; a pH 6.
La réaction chimique est:

H3PO, + 2NH; — (NH4)HPO, (1.6)

La production des principaux engrais phosphatésegsésenté par le diagramme

suivant :

SOUFRE SOUFRE
. Acide Phosphate Acide

Amoniac ] .

Sulfurique Brut Sulfurique
\ 4
Acide
Phosphorique Broyage
\4 \ 4 l v

’ Phosph'ate Super Phosphate Super
D’ammoniaque Phosphate Naturel Phosphate

(MAP,DAP) Triple Simple

Figure 1.3: Fabrication des principaux engrais phophatés.

* Formulations NPK (désignations commerciales): Un engrais NPK reméer
outre des composés phosphorés (P), du potassiufedt@lyseur de la conversion
des nutriments complexes en leurs formes simplds),l'azote (N) (agent
responsable de la croissance des plantes) et délémsents accessoires. Un

engrais 5-10-5 doit contenir 5% d'azote (sous tenéod'un composé chimique),
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Chapitre | Généralités kes phosphates.

10% de ROs disponible (pourcentage de@® soluble dans une solution de citrate
d'ammonium) et 5 % deK soluble.

* Le PNAD (désignations commerciales): C’est le Phosphateurilatpour
Application Directe. Beaucoup de pays ne classastlgs PNAD comme engrais
et les statistigues de consommation peuvent nelgmsgnclure. L'efficacité
agronomique du PN pour I'application directe dépdadchombreux facteurs et de
leurs interactions spécifiques. Les reglementatiposr les PNAD devraient
considérer trois facteurs principaux: la réactidtéPN (solubilité), les propriétés
des sols (principalement le pH) et I'espece cudtiiéa |égislation actuelle sur le
PN pour application directe considere seulemequidité du PN, a savoir: teneur
totale en pentoxyde de phosphored$), distribution de la taille des particules et

solubilité.

[.7.2. Fabrication de I'acide phosphorique. [1,3]

Plus de 75 % deghosphates calciques naturels§2Qy)sF2. (fluorapatites)
extraites dans le monde sont utilisées pour fabrida HPQO,. La matiere premiére
nécessaire a la fabrication de l'acide phosphorigste le soufre qui donne l'acide

sulfurique.

1.7.2.1. Différents procédes de fabrication de I'ade phosphorique. [3]
Pour produire de l'acide phosphorique a partir @ledche phosphatée, Il existe deux

voies a savoir la voie humide et la voie thermique

A. Voie thermique :

La pureté de l'acide phosphorique élaboré par thErmique est nettement
supérieure a celle de I'acide phosphorique ditaie umide, Ceci explique sa destination
a la fabrication des phosphates alimentaires.

L’élaboration de [I'acide phosphorique par vthermigue, comme présenté sur la
figure 1.4, est obtenu par réduction du phosphatarel, en présence de coke et de silice,
au four électrique a une température de 2000°ChHosphore obtenu est oxydé ei®©Op
puis hydraté en acide.

Cette technique, qui donne un acide de tres hawit§y est peu a peu abandonnée au

profit de la voie humide suivie d'une purification.
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Trémie de
Phosphate
Trémie de
La coke
Trémie de Eau Eau Cco,
La silice Four a arc électrique 200°C l l
i ﬁ f 300°C 80°C 60°C

\ 4
v
A 4
\ 4

f 2000°C ! l l
\ 4 A 4
Scorie Ferrophosphore Poussiére r\%_

Phosphore
Vers stockage

Figure 1.4: Schéma de fabrication du phosphore blanen four électrique.

B. Voie humide :

Le procédé par voie humide est de loin le plusmdpale traitement consiste a
attaquer la roche phosphatée par un acide forgéeéral sulfurique méme si les acides
chlorhydriques ou nitriques peuvent égalementugites). Avec ces deux derniers acides,
il y a formation de sels solubles pouvant rendresdparation de l'acide phosphorique
difficile ou économiquement impraticable.

La teneur en acide phosphorique est exprimée erc@aiage de #s. Le procédé de

fabrication est essentiellement composé de traisoses (Figure 1.5):

» Section d’'attaque La production de lI'acide phosphorique est réalipér I'attaque
des phosphates (broyé sec ou en pulpe, granulemdtril’ordre de 200um) par
I'acide sulfurique a pression atmosphérique. Leiemilréactionnel est donc un
mélange complexe d'acide phosphorique, sulfurigudlumsilicique (HSiFs) en
solution aqueuse et de solides :

» Certains en cours de dissolution (phosphate),

» D’autres en cours de formation (sulfate de calcietrfluosilicates de sodium

et de potassium principalement).
Cette opération complexe est conduite dans unegqatonstitué par des cuves doté
d’agitateurs (turbulence importante) pour assueerrénouvellement du milieu

réactionnel autour des grains de phosphate. Le sdafepséjour des produits de la
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réaction dans le réacteur peut étre tres variadsentiellement fonction de la
réactivité des phosphates mais rarement inféri@uineures.

» Section de filtration: Opération essentielle dans le procédé. Les tamadfiltrer
sont importants car, pour une tonne d@4produite, on génére environ 12 4 15t de
bouillie d’'ou sont extraites 4,5 a 5t de gyps8 etl’acide formant la production, ce
qui impligue un lavage méthodique.

La filtration de la bouillie de réaction est effeée sur des filtres plans sous vide. Les
unités qui ont une grande capacité de productiohjnstallé des filtres sous vide a
table circulaire horizontale possédant des surfded8tration trés importantes.

» Section de concentration Pour concentrer le produit obtenu, on a recoutme
technique usuelle d’évaporation sous pression t&duiacide phosphorique avec
une teneur de 28 a 32%, est réechauffé dans un gehafonctionnant avec de la
vapeur saturée entre 120 et 150°C, il est aingepi sa température d’ébullition
entre 80 et 95°C afin de le concentrer jusqu’a temeur principale de 40 a 54% en
P,Os et ceci dans le but de l'utiliser dans la formiglatde certains types d’engrais.

» Décoloration, purification : L'acide obtenu est beaucoup moins pur que l&cid
“thermique". Il peut contenir des impuretés quigstaprésentes soit dans le minerai
de départ soit entrainées par les réactifs utildass le procédé de préparation.
Certaines peuvent étre valorisées comme l'uranlamvanadium et les terres rares.
D’autres au contraire sont génantes et doivent @iminées comme l'arsenic, le

molybdéne et les métaux lourds ZrCu”......ect).

Phosphate Moulu H,SO,
Stockage
Phosphate Stockage
Brut Phosphate
Capacité Moulu >L >L \
24000t Broyage 3000t
I_ Cuve d’attaque Cuve de passage

=== —

L L 1] T
u u ] ) -~ Stockage AP
Gypse évacué 30 % décanté

Filtre Vers la mer Refroidisseur Décanteur

Figure 1.5: Procédé de fabrication de I'acide phosiporique par voie humide.

16



Chapitre | Généralités kes phosphates.

1.8. Les phosphates et I'environnement3]

Les phosphates naturels contiennent des cationallioqp@es qui peuvent étre
valorisés en tant que sous-produits (U, TR, V, Tiou)qgu'il convient d’éliminer parce
gu’ils constituent un danger pour I'environnemed; Cd, Mo, Se, As...) par suite de
I'utilisation des engrais phosphatés.

Un autre probléme environnemental est que ledsatd phosphogypse découlant de la
production industrielle d'engrais contiennent dé&&smeénts radioactifs. Pour cela des
études de valorisation et de dépollution des platgghont été effectuées, dans le but de
récupérer certains éléments, tel que l'uraniumgd@liminer certains éléments toxiques

ou nuisibles tels que le cadmium et les métauwdgur

1.9. Conclusion.

Le phosphore est un élément indispensable a nogell vest obtenu apres
traitement des minerais contenant du phosphoredssiexploitation des gisements de
phosphate. Les phosphates obtenus sont utilisés ddférents domaines comme
I'agriculture, I'industrie, I'agroalimentaire et lomaine médical.

Face aux demandes de production et de conatiomn sans cesse élevées
des produits phosphatés qui se répartissent amuetit vers différents secteurs (les
engrais : 80%, les détergents : 12%, les alimeots pnimaux : 5%, et les applications
spéciales 3%), I'exploitation et la recherche @®rgents de phosphate ne cesse de
croitre. La technologie utilisée differe en fonctide la nature des gisements.

Dans le chapitre suivant, on va présenter quelggisements de certains

producteurs ainsi que des méthodes de traitemsntrieerais de phosphate.
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Chapitre 1l Technologie de traient du minerai de phosphate dans le monde.

[1.1. Introduction.

Le minerai de phosphate extrait des gisementst pasun produit marchand, il doit
passer par un ensemble de procédés de traitemggitjpes et chimiques.
En fonction des caractéristiques minéralogiquehimiques du minerai, ce dernier peut subir
quelques opérations simples ou passer par desd@®aBenrichissements complexes, afin
d’éliminer un certain nombre d’impuretés et d’augtee sa concentration en phosphate
(teneur en FOs), pour devenir un produit commercialisable etiseble dans des secteurs
appropriés.
Les méthodes de traitement ou d’enrichissementiqa@@s, sont multiples et donnent des
résultats souvent tres différents.

Dans ce chapitre, est présenté un apercu sur leseges de valorisation des
phosphates, mais dans un premier temps, nousnpréseun inventaire des ressources
minieres en phosphates dans le monde, en mettaoteht sur la production, la

consommation et les réserves.

[1.2. Production mondiale du phosphate|[7]

Dans les années 80, la productivité agricole a wamme stagnation dans le monde
occidental due a des questions environnementak&ep@ar |'utilisation massive des engrais.
D'un autre coté, plusieurs pays dont I'économie bestée sur l'agriculture et avec une
démographie qui continue d’augmenter, considdeent rendements et production agricole
en nette augmentation ce qui exige une forte ddman engrais, alors que les pays
occidentaux réduisent la leur.

Par suite, les données de consommation se sontsées entre ces deux mondes, car un
transfert important de phosphates a eu lieu eargdys riches vers les pays moins riches ce
qui a stabilisé la demande mondiale en phosphates.

Le tableau II.1 et la figure Il,Inontrent la production mondiale de phosphate &5 2énnée
pour laguelle des données slres sont disponibles.

Les quatre principaux producteurs sont: Etats-UGline, Maroc, et Fédération de Russie
produisent plus de 75 pour cent du total mondial.

La production mondiale de phosphate naturel a aotgradurant la période de 2010 a
2011 de 181 millions de tonnes a 198 Mt etteirdgtvers les 210 Mt en 2012 et environ
257 Mt en 2017.
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Tableau I1.1: Production mondiale de Phosphate natiel en 2015.
(USGS; United States Geological Survey.)

Production Part mondiale
Pays
X(1000 tonne) (%)
Chine 100 000 45,45
Etats-Unis 27 100 12,31
Maroc 30 000 13,63
Russie 10 000 4,45
Jordanie 6 000 2,72
Brésil 6 750 3,06
Tunisie 5 000 2,27
Egypte 6 500 2,95
Syrie 1 000 0,46
Australie 2 600 1,18
Pérou 2 600 1,18
Afrique du Sud 2 200 1,00
Arabie saoudite 3 000 1,4
Inde 2100 0,98
Mexique 1700 0,78
Algérie 1500 0,70
Togo 1200 0,56
Sénégal 700 0,32
Irak 250 0,12
Autres pays 9 800 4,57
Total 220 000 100
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H Chine ®m Maroc ® Etats-Unis
Russie W Brésil m Egypte
B lordanie Tunisie B Arabie saoudite
W Pérou Australie | Afrique du Sud
! Inde B Mexigue B Algérie

Autres pays

Figure 11.1: Représentation graphique desParts mondiales des pays producteurs du
phosphate.
Les grands gisements du phosphate au monde semtalans les continents suivanigy:
a. Les gisements d’EuropelLe gisement le plus important est celui de laipsrie de
Kola (Russie) d'une production journaliere de 20 @hnes.
b. Les gisements d’Amérique Les états Unis d’Amérique, avec les gisementdade
Floride et de la Caroline du Nord. Ils produisdri0 000 tonnes/an de phosphate.
c. Les gisements d’AsielLes principaux producteurs sont : la Jordanieyietnam et la
Chine.
d. Les gisements d’Afrique:
» L’Afrique du sud : Principalement le dépét phosphaté de la baieatttaSha.
* Le Sénégal Avec les gisements de Taiba et de Thiés donEksves sont estimées
a plus de 500 000 tonnes.
» L’Egypte: Produit des phosphates tricalciques dont la teeeuOs varie de 22% a
25%.
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* La Tunisie: Le groupe de mine de Gafsa exploitait réguliémgmenmillion de tonnes
par an. La Tunisie était en effet le premier exagtexir mondial de phosphate pendant
de nombreuses années et c'est en1930 qu’elle rateigon record de production.
Les phosphates tunisiens sont moins riches 25 aR0%que ceux du Maroc, par
contre leur solubilité critique est meilleure d'one utilisation directe en agriculture.

* Le Maroc: Le sous-sol du Maroc recéle les plus grands ®tplas riches gisements du
monde. Les réserves sont estimées a 75 % des messonondiales et la quasi-totalité de ces
réserves est localisée dans le centre du paysapacité pratique de production des mines
avoisine actuellement 30 millions de tonnes de phate marchand qui se répartissent ainsi:
18 millions pour Khouribga, 10 millions pour Benguéet Youssoufia et 2 millions pour

Boucraa.

» L’Algérie : Les gisements de phosphate en Algérie sont exploiépuis la fin du
1M siecle. C'est la mine de M'Zaita prés de Sétiffqtila premiére ouverte en
1889, son exploitation durant de nombreuses améasune production de 400 000

a 800 000 tonnes/an, a conduit a s on épuidenigjebel-Onk, situé a environ

100 Km de Tébessa, prés de la frontiére tunisigmmésente une capacité de réserves

d’environ deux milliards de tonnes titrant 53 a%%¥n TPL.

11.3. Consommation du phosphate.

Plus de 90% de la production mondiale du phospésttaitilisée dans I'agriculture
sous forme des produits additifs et alimentainesis surtout comme engrais phosphatés. La
consommation du phosphate augmente avec une dgmhagnamondiale galopante et une
demande alimentaire qui augmente aussi. D'une meagiénérale, La consommation du
phosphate accroit suivant la production alimentaiomdiale qui ne cesse d'augmenter.

La consommation mondiale du phosphate naturel awgtusieurs baisses dans le
passé, une diminution de 1,66 million de tonne®MA® a 0,57 million de tonnes. Il faut
noter qu'il est difficile de donner la valeur exacde la consommation. Cette derniere est
inférieure a 2 millions de tonnes de produit par[@h
La figure 1.2, montre la variation de la consomimatmondiale d’engrais phosphatés jusqu’a
I'année 2010.
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Figure 11.2: Consommation mondiale d’engrais phosphtés. [10]

II.4. Réserves mondiales du phosphatg]

Les réserves de phosphate ont été stables ou eansep, méme rapidement a
certains moments, malgré une production continusae$ cesse croissante. L'offre future de
la roche phosphatée dépend a la fois de la tadke réserves disponibles de la roche de
phosphate et des projets d'exploration qui peus@cduvrir de nouvelles réserves.

Jusqu'en 2010 I'Institut d'études géologiques datsfinis (USGS) a fonctionné comme la
principale source de projections sur les réservEseessources de phosphate.

En 2012 I'USGS a estimé les réserves mondialehalsphate a 71 milliards de tonnes.

En 2016 par 'USGS a publié un rapport mentionrtaré les réserves mondiales de roches
phosphatés sont évalué a environ 69 milliards dees.

En 2017 'USGS a estimé que les réserves mondigesches phosphatées économiquement
extractibles étaient 68 milliards de tonnes, tamie la production miniére globale en 2016
était de 0,261 milliards de tonnes.

Les pays ayant les plus grandes réserves de rpblesphatées commerciales (en milliards de

tonnes) sont présentés sur le tableau suivant:
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Tableau 11.2: Les réserves mondiales de phosphatelen I'(USGS) en 2015.

Pays Réserve mondiale
X (1000Tonne)

Maroc 50 000 000
Chine 3 700 000
Algérie 2 200 000
Syrie 1 800 000
Afrique du Sud 1 500 000
Jordanie 1 500 000
Etats-Unis 1 400 000
Russie 1 300 000
Pérou 820 000
Australie 490 000
Autres pays 2 020 000
Totale 67 000 000

La carte, présentée sur la Figure Bs3réalisée par le département d’études des Etats
Unis en janvier 2016, montre les réserves desrdifté producteurs du phosphate sachant que

les réserves mondiales, selon 'USGS, est estiG®nailliards de tonnes.

Searee - UGN Jamvier 2074,

Figure I1.3 : Carte des réserves mondiales des phoisates en 2016.
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11.5. Traitement du minerai de phosphate.

Le traitement ou I'enrichissement des minerais Hesphate, permet d’augmenter

leur teneur en s, par élimination ou réduction des minéraux dedagye. Il est effectué

par des opérations simples (réduction granulomédricattrition, simple séchage ...) et

parfois, par d’autres procédés d'enrichissemeférdiits et plus complexes.

Parmi les différents procédés de traitement, otindige:

[1.5.1. Schéma de traitement du phosphate de Khounga (Maroc).

Les principales opérations de traitement, commseprté sur la Figure 1.4, sont:

» Epierrage ;

Concassage ;

Criblage ;

Lavage ;

Séchage.

Vers enrichissement a sec

Tout-venant

|

Epierrage

Concassage

\

y

Criblage

Refus

Séchage

N

A

7 Vers calcination

* Figure Il.4: Schéma de traitement du phosphate dé&khouribga (Maroc).

Apres son extraction, le phosphate épierré eskétagant d'étre repris pour alimenter les

usines de traitement. En fonction de sa teneurfln one Phosphate of Lime), le minerai

est classé en quatre catégories :
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Le phosphate haute teneur (HT)
Le phosphate moyenne teneur (MT)
Le phosphate basse teneur (BT)

Le phosphate trés basse teneur (TBT)

Les phosphates HT et MT ont des teneurs en BPL2&§8P6 et sont considérés comme des

produits marchands sans enrichissement, par cdesr@hosphates BT et TBT doivent subir

un enrichissement avant leur utilisation dans lkri¢ation des qualités marchandes. Ces

derniers peuvent subir différents modes de traitesy@ savoir :

Le lavage: Il permet I'enrichissement du phosplugtdasse teneur (BT) par lavage a
I'eau.

L’enrichissement a sec: Il vise le méme objectié d@ lavage, mais sans utilisation
d’eau, il s’agit d'un traitement pneumatique supk®sphate séche.

La flottation: Elle permet I'enrichissement du ppbate de tres basse teneur (TBT).

La calcination: Elle élimine les matiéres organgjgentenues dans les phosphates HT
ou BT.

Le séchage: Il permet de réduire I'hnumidité du pihase a 2% de tous les produits
(HT, MT, BT enrichie et TBT enrichie).

[1.5.2. Schéma de traitement a sec de Khouribga (&oc).

Le schéma (Figure 11.5) de traitemeénsec de Khouribga comprend :
» La sélection.
* Le criblage 3mm.
* Le broyage 1 mm.
* La sélection.
* Le criblage 36Qum.

Le minerai carbonaté brut a une teneur tres variabiprise entre 57 et 68 % de TPL. C'est

un minerai qui est principalement caractérisé pa&rforte teneur en GA9 a 12 %).

A partir d’'un tout venant titrant 60 a 68 % de T traitement a sec consiste a obtenir un
produit de 70 a 72 % de TPL, avec un rendementspmeds0 a 70 %.
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Séchage

\ 4

Sélection

- 'Rejet (<40 2 70 pm)
Criblage 3mm

! 'Rejet (> 3 mm)

Broyage

\ 4

Sélection

\ 4

Criblage 360 pm

N
Rejet (<110 pum)

N y .
Produit marchand Rejet (> 360 um)

Figure 11.5: Schéma de traitement a sec de Khouriga (Maroc).

[1.5.3. Schéma de traitement du phosphate de Youssiia (Maroc). [11,12]
Il existe trois procédés de traitement du phosphate
» Calcination
e Séchage
» Lavage et flottation
Le procédé de traitement de phosphate a basser femele lavage et la flottation est
présenté par la figure I11.6.
Le traitement suit les étapes suivantes :
» Elimination par criblage humide de la tranche siguée a 3,150 mm,
» Elimination par hydro classification des tranch&grieures a 4Qm,
* Elimination par flottation des silicates et carbimsacontenues dans les tranches
[40,1601um/180um].
Les opérations utilisées sont: le débourbagerilidéage, I'hydro classification, I'attrition, le

conditionnement et la flottation.
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Phosphate brut

y

¢ Débourbage
e Criblage

—> Rejet Criblage

¢— Classification granulométrique —;

Boues

Concentré

\ 4

Préparation d’alimentation flottation :
* Préparation mécanique « attritionnement »
e Conditionnement « ajout des réactifs »

\ 4

Flottation avec épuisement des rejets |—» Rejet

,, l

Concentré globale <«— Concentré flottation

Figure 11.6: Schéma de traitement du phosphate palavage et flottation

de l'usine de Youssoufia (Maroc).

L'usine d'enrichissement est constituée de:

A. Trois lignes de lavage constituées d'un débourbauible, hydro-cyclones
(classificateur, épaississeur), bacs de récupératides convoyeurs séparateurs.

B. Trois lignes de flottation constituées des bacs réeupération, hydro-cyclones
(classificateur, épaississeur), attritionneursluted de flottation, bac de stockage et
des convoyeurs séparateurs.

Les opérations de lavage et de flottation coestseéssentiellement a isoler, par coupures
granulométriques:

» La fraction de grande dimension « stérile » pagr&Os.

» La fraction médiane, riche en® et ayant les spécifications requises d’'un phosphat

marchand.

27



Chapitre 1l Technologie de traient du minerai de phosphate dans le monde.

[1.5.4. Schéma de traitement du phosphate de Floral (USA). [14]

Les principales phases d'enrichissement des phtesphde la Floride (Figure 11.7)

sont:

» Récupérer les pebbles par lavage, attrition, ayisla

* Elimination des schlamms de dimension moins 0.1mm ;

» Enrichissement par flottation pelliculaire avec i6pge du non flotté en cellules
des particules +0.5-1mm,;

e Enrichissement par flottation directe aux acideasgrsuivie d’'une phase de
désorption des réactifs collecteurs de la surfasepdrticules flottés, puis d’'une
flottation inverse aux amines en cellule convemgles du + 0.1 -0.5mm,;

» Les concentrés sont égouttés, filtrés et séchés ;

» Stockage des rejets (schlamms et rejets de flmtfatians des zones d’épandage

et suivi adéquat pour la réhabilitation du site.

La consommation de réactifs pour la flottation clieeest de 400 a 800 g par tonne
d’alimentation de la flottation d’'un mélange del @il et d’acides gras, 500 a 2000 g/t de
gazole, 50 a 100 g/t de soude ou ammoniaque. Lpsteia flottation est de 3 a 5 minutes de
la pulpe a 25 % de solides conditionnée préalabiependant5 minutes.

La flottation cationique, pour éliminer le quargsiduel (deuxieme flottation), consomme

environ 100 g/t d’'un collecteur aminé. La flottatidure 5 minutes environ.

[1.5.5. Schéma de traitement des phosphates a gareysiliceuse[13]
Pour les minerais de phosphate a gangue carbosifitéeise, on applique le schéma

de traitement combiné qui inclue les méthodesateation et gravitationnelles.

Employée seule, la méthode de concentration pareunidlense n'est pas d'une grande
importance car elle ne permet pas d'obtenir deserdrés conditionnés avec un degré
d'extraction suffisant, son avantage c'est d'eetrdies rejets sans valeur et un produit
intermédiaire qui exige l'enrichissement par fliadta (Figure 11.8).

Le schéma permet d'obtenir de hauts indices teobitples et économiques vu l'extraction de
50 % du composant utile par une méthode a bas[pamrs ce cas 40 % seulement du produit

est traité par flottation.
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Figure I1.7: Schéma de traitement de phosphate deléride (USA).
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Minerai initial (- 15 mm)

1
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Concentration par milieu denst Classification

< | A
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Produit intermédiaire

25+

\ 4

Broyage

A

\ 4

Classification

\ 4

Flottation

VTV * A

Concentré Rejet

Figure 11.8: Schéma de traitement des phosphatesgangue siliceuse.

[1.5.6. Schéma d’enrichissement du minerai d’apatié de Kola (Russie). [15]
Le minerai d'apatite de Kola est une syéniggheinique a fluorapatite. La Figure
1.9 représente I'enrichissement de ce mineraiebaur en JO dans le concentré obtenu est
de 39 %.
Les réactifs utilisés pendant la flottation dardaerai sont :
* Mélange de tall-oil: environ 110 g/t distillé eubrdérivé d’'un alkylphénol (15 g/t) ou
un produit de base de goudron (50 g/t) comme delleg
» Silicate de sodium (45 g/t) comme dispersant etidemt de la gangue ;

* Soude a 42 % (60 g/t) comme régulateur du milieu.
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Figure 11.9: Schéma d’enrichissement du minerai d’@atite de Kola (Russie).

[1.5.7. Schéma de traitement du phosphate de Taibdu Sénégal. [16]

Le minerai de phosphate de Taiba du Sénégalune combinaison des minéraux

phosphatés entourés d'argiles, il y'a aussi présdmta silice et du quartz.
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Les éléments du phosphate tricalcique sont lesduuosnants, leur teneur en@ est égale a
39 %.
Le minerai de phosphate de Taiba contient austaldenine et du fer et des mixtes

phosphatés. Les composants non phosphatés sentiebsment:

» Lasilice: en forme de silex d'une dimension sigoge a 200 mm;
* Le quartz : trées dominant d'une dimension compamdee 40 et 600m;
* Minéraux argileux: particulierement de la montrionite avec de la kaolinite;

* Lateneur en phosphate dans le minerai initiatlest4 % de §s.

Apres I'élimination des gros silex, I'enrichissermen pour but la dispersion des €léments
fins, leur élimination et le nettoyage par voie lden Les particules sont soumises a une
opération de flottation (Figure 11.10). Cettemiére nécessite les réactifs suivants:

« Tall oil : Comme collecteur, La consommation endsailes réactifs collecteurs est de

I'ordre de 5 Kglt;

* Soude de sodium; pour la dépression du quartz.

[1.5.8. Schéma de traitement du phosphate D'Angic®os Dias de Caracol du Brésil.
[1]

Le minerai phosphaté est traité par séparateur étiggee, la distribution en,Ps dans
la fraction non magnétique est de 60.08 %. Ltadtrin'a aucun effet sur la récupération du
phosphate.

Ce concentré a une teneur ePlégérement plus importante et des teneurs gdsFe
et AlbO; plus faibles suivant les exigences liees a ladyeton d'acide phosphorique.
L'enrichissement du minerai D'Angiceprésenté par la Figure 11.11, se fait a sec ¢emp
tenu de l'indisponibilité d'eau dans la région edrsuve le gisement phosphaté d'Angico Dos

Dias de Caracol.

D’aprés la recherche bibliographique, on remarque lgs usines d'enrichissement,
qui utilisent les procédés granulométrigues etigratriques ou des schémas combinés pour
traiter les minerais de phosphates a gangue cadmnalarrivent pas a availes résultats

satisfaisants en terme de qualité et sur le pleon@mique.
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Figure 11.10: Schéma de traitement du phosphate d&aiba (Sénégal).
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Figure 11.11: Schéma de traitement du phosphate Diagico (Brésil).

L'enrichissement par méthodes gravimétriques, qp@és aux minerais de phosphate,
donne des concentrés d'une teneuP£% qui ne dépassent pas 22 %. L'enrichissement par
table a secousses permet d'obtenir des concerdgr@hasphates dont la teneur e©fne
dépasse pas 28 % et qui reste insuffisant poablacktion des produits chimiques.

Les grandes usines d’enrichissement traitent leerainde phosphate par la méthode
de flottation en général et en particulier la fitin inverse, par cette derniére on arrive a
obtenir un concentré trés riche ef©RPavec un faible taux de pertes.

[1.6. Procédé de flottation. [17]

Le procédé de flottation est tres ancien puisqua @été appliqué dans l'industrie
miniere depuis le XIXeme siecle.

Les gisements métalliques a minéralisation findigpersée ont rendu les méthodes

d’enrichissement basées sur les propriétés massapseminéraux difficilement applicables.
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Le procédé de flottation qui est mis en applicatetnqui se base sur les propriétés
superficielles des surfaces minérales en milieueay, permet de fournir des concentrés
marchands a la métallurgie a partir des quantiéwitierais de plus en plus importante.

Le développement de ce procédeé est lié a la miggateles quantités, sur le marché
industriel, des réactifs appelés collecteurs, dguibaent une hydrophobicité nécessaire aux
surfaces minérales. Pour faire flotter les sulfurdans un premier temps, on utilisait des
acides gras naturels avec de grandes consomma@ts. vers les années 1920 — 1930,
gu’on synthétisa des collecteurs de type dithiomaakes et dithiophosphates, possédant une
grande affinité pour les sulfures avec de faibl@ssommations. Finalement arrivérent sur le
marché d’autres collecteurs de synthése tels gseamines, les alkylsulfonates et les
alkylsulfates, permettant de flotter des oxydesdet sels. La sélectivité a nécessité des
travaux scientifiques et techniques pour la commgméion des phénomenes de surface
jusqu’a la découverte de réactifs nouveaux.

La flottation qui était réservée uniqguement a mainéralurgie, a rapidement été
appliguée a d'autres domaines de séparations rediest Ceci est lié a la diversification des
procédés de geénération des bulles et a I'apparisionle marché, de toute une gamme de
réactifs chimiques.

Plusieurs industries utilisent actuellement latfitibon comme moyen de séparation a grande
échelle. La méthode de flottation, s'est développ@as d'autres applications en particulier
I'industrie papetiére pour le désencrage des viEpiers, et le traitement des eaux pour la

séparation des huiles insolubles et des matierssgrension.

[1.6.1. Principe de la flottation.

La flottation est un procédé utilisée pour sépdes particules solides ou liquides (phase
dispersée) d’'une phase liquide (phase continue).
Le principe de la flottation tire parti de l'aptil qu'ont certaines particules solides (ou
liquides) a s'attacher a des bulles de gaz poundobrdes agrégats «particule-gaz» moins
denses que le liquide dont elles constituent ls@lthspersée et monter a la surface, ou ils
seront retenus dans une mousse qui est ensuiteé&vda procedé par déverse ou raclage.
Ce procédé fait appel a la différence de massemiqglie entre les deux phases en présence,
ce qui nous amene a différents types de flottation

- Flottation naturelle : la difféerence de masse volumique est natureltersaffisante

pour la séparation.
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« Flottation assistée elle consiste en une insufflation de bullesrdai sein de la
masse liquide pour améliorer la séparation descpéas naturellement flottables.

- Flottation provoquée: dans ce cas la masse volumique de la particijeae départ,
supérieure a celle du liquide. Elle est artifi@etient réduite grace a des bulles de gaz
(I'air en général). En effet certaines particul@l&des ou liquides peuvent s'unir a des
bulles pour former des attelages " particule-buh®oins dense que le liquide.

[1.6.2. Flottation des minerais. [17]

La flottation estune technique d’enrichissement des minerais basédasdifférence
d’'aptitude que présentent les corps a se laisseillaropar 'eau. En présence de la phase
liquide et de la phase gazeuse, les particulesimamt dispersées, suivant leur nature et leur
«mouillabilité», choisissent I'élément qui les @tplus. Cette affinité pour I'air ou pour I'eau
est modifiée par des réactifs chimiques, de sartelg séparation sélective des constituants
d’'un minerai (Figure 11.13) peut étre opérée aiséinainsi on a:

» Particules a surface hydrophobe : ont tendancpausser les molécules d'eau.

» Particules a surface hydrophile : ont tendancér@iaties molécules d'eau

o o ° ® °
°® ® . Q Bulles

@ Particules a surface
hydrophobe

@® Particules a surface

[
S o
]
° o
o ® ) hydrophile

Eau

Figure 11.12: Schéma du Principe de la flottation.

Lors de la flottation des minerais, les particitdefides sont mises en suspension par
agitation dans de I'eau apres qu’'un broyage hunptes ou moins poussé, ait libéré de la
gangue I'espece minérale valorisable. Ce mélanligeseau (ou pulpe) est conditionné avec
un réactif chimique appelé collecteur, dont le ré& de rendre hydrophobe la surface du
minéral a flotter, afin de lui conférer une plusigtle affinité pour la phase gazeuse que pour

la phase liquide.
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L'obtention d’'une action sélective du collecteut esalisée avec des modificateurs, les
déprimants et les activants, qui modifient somé#i pour certaines surfaces minérales.

La pulpe ainsi conditionnée est introduite dansrdashines générant des bulles d’air en les
dispersant. Les particules rendues hydrophobesxaet fsur la surface des bulles d’air qui
constituent un vecteur de transport grace a lewverment ascensionnel vers la surface libre
de la pulpe donnant ainsi une mousse appelée édtigwee 11.14) laquelle est recueillie par
débordement. La taille des bulles et la durée dalgila mousse sont réglées par I'ajout d’'un

moussant.

Figure 11.13: Photo de I'écume : Bulles d’airs chagés lors de la flottation.

On peut donc définir les opérations du processuotiation:
» Conditionnement des surfaces des solides par degicateurs de I'adsorption
du collecteur ;
» Adsorption du collecteur sur la surface d’'un selitéterminé ;
» Contact entre les particules solides et les bdllas ;
» Ascension de I'ensemble bulles-particules versitéase de la pulpe ;

e Formation et récupération de I'écume.

[1.6.2.1. Machinesde flottation.
L'opération de flottation est réalisée dans diffiésetypes machines:
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11.6.2.1.1. Cellules de flottation.

La cellule de flottation (Figure 11.12) est une eumunie d'un agitateur, d'un systéme
d'injection d'air et d'un dispositif de raclagel’deume.
Les bulles d'air vont se fixer sur les particulesmtdla surface est hydrophobe. L'ensemble
particule-bulle remonte a la surface de la celuléls vont étre évacués hors de la cellule par
des raclettes.

Poulie
d'entrainement

Mousse

Mélange
pulpe-air

Détail montrant
les particules
de minerai entrainées
par les bulles

Turbine — Aspiration de la pulpe

Arrivee d’air

Figure 11.14: Coupe d'une cellule de flottation (Laousse).

[1.6.2.1.2. Colonne de flottation.

La colonne de flottation a été découverte par ERoutin et Rémi Tremblagu début
des années 60 au Canada et son utilisation agénient répandue dans les années 80.
Actuellement la flottation en colonne est utiliséans les technologies de traitement de
minerais, pour effectuer la séparation du zirargent, cuivre, fer, plomb, phosphate etc.

Cet appareil a une hauteur plus grande que sacsutfansversale. Il n'y a pas de
partie mobile & l'intérieur de la colonne. Cettend®e (Figure 11.15) est généralement
constituée d’'un tube de dimension variable placdioadement. La colonne de flottation
présente une zone de collection et une zone d'écuesedeux zones sont séparées par
l'interface pulpe-écume, qui détermine la longwichacune d'elles.
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Le contenu d'air dans la zone de collection vaeid0 & 25% et il est supérieur a 60%
dans la zone d'écume

Les colonnes industrielles ont généralement unéehade 9 a 15 m et un diametre de
0.5 a 3 mLa zone de collection est approximativement de 98% de la longueur totale. Un
systéme de génération de bulles d'air est incliaskiase de la colonne et un débit d'eau de
lavage est additionné au sommet pour pouvoir eféEctun nettoyage de la mousse
(concentre]18].

La pulpe est acheminée dans la colonne a l'aideod®goes, I'entrée d’air qui se trouve
sous la colonne et l'agitation provoque la formatdaes bulles d’air et leur collision ce qui
permet aux particules accrochées sur les bullesaeer dans la colonne.

Elles comportent également une zone de lavageysiarse externe est mis en fonction des
que la mousse atteint le haut de la colonne. Lecarné, est récupéré dans la partie

supérieure de la colonne tandis que le rejetéesiperé par le bas [19].
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Figure 11.15 : Schéma d’'une colonne de flottation.
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11.6.3. Réactifs de flottation. [17, 20]

La flottation a fait un saut dans le domaine détemaent des minéraux avec la
découverte des réactifs chimiques de flottationrgprésentent une partie importante du coUt
du processus de traitement.

Selon la composition du minerai a traiter, lestéggges d'addition des réactifs peuvent

étre trés diversifiées. La flottation fait appeb aypes de réactifs classés suivant leurs

propriétés:

11.6.3.1. Les collecteurs.

Les collecteurs sont adsorbés sélectivement pgaices surfaces des particules afin
de les rendre hydrophobes. Ils sont généralemest abemposés hétéropolaires. Les
collecteurs possedent une partie polaire qui @sbrdée a la surface de la particule et une
partie non polaire orientée vers I'extérieur afiexgposer une surface hydrophobe (Figure
11.16).

polaire

non-polaire

Figure 11.16: Mode d’action d’un collecteur.

L’activité des collecteurs varie en fonction du pEt dernier doit étre ajusté en ajoutant un
acide ou une base. Le pH doit avoir une valetimgte qui dépend de la nature du minéral
et du collecteur utilisé pendant la flottation.

Les collecteurs se divisent suivant leurs carast@on-ioniques ou ioniques, ces derniers
peuvent étre cationiques ou anioniques et sonttiésés vu leur leur sélectivité [21].

La classification des collecteurs peut étre résusnéée schéma suivant :
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Collecteurs

Basé sur les groupements acides

Non ionique : lonique
Hydrocarbure non polaire liquide q
Anionique Cationique
q Cation hydrophobe basé sur I'azote pentavalent
Oxyhydryl Sulphydryl

Basé sur le soufre divalent

carboxylique

sulfates

sulfonates

xanthates di thiophosphates

[1.6.3.2. Les moussants.

Figure 11.17 : Classification des collecteurs. [22]

Le moussant est un produit chimique qui n'a pasgraade solubilit¢ dans I'eau.

L'ajout de moussant avantage la production dieddlair fines et les disperse et assure une

écume stable qui flotte a la surface de la pulpesda but d'éviter le détachement des

particules hydrophobes de leurs bulles. Il ne itgmg avec la surface des particules.

Les molécules des moussants possedent une téieeptitigée vers I'eau et une queue non-

polaire vers l'air Figure 11.18). lls sont des agents tensioactifs hétéropolamemniques et

sont adsorbés par les interfaces air/eau (bulle).

eau

¢ polaire

non-polaire

Figure 11.18: Mode d’action d’'un moussant.
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11.6.3.3. Les déprimants.

Les déprimants sont des composés inorganiquespoiis utilisés pour couvrir les
surfaces d’'une facon sélective et les rendre phdsophiles. lls sont utilisés aussi pour
diminuer leur affinité pour les collecteurs et dagmentent la sélectivité de la flottation.

L’activité des déprimants varie en fonction du pla pulpe.

11.6.3.4. Les activants.

Ce sont généralement des sels solubles qui réagiagec les surfaces pour favoriser
I'adsorption du collecteur. Les activants sonligés lorsque les collecteurs et les moussants
ne parviennent pas a accomplir une flottation adtsgu_'activité des activants varie aussi en

fonction du pH du milieu.

11.6.3.5. Les Agents modificateur du pH.

Les modificateurs ou régulateurs de pH sont desdyits utilisés pour modifier les
interactions des particules minérales et le calactD'aprés le pH de la pulpe, de nouveaux
composes se forment sur la surface des minéraastigent ou diminuent Il'adsorption des

collecteurs.

[1.6.4. Stratégie d'ajout des réactifs
Les différents réactifs de flottation peuvent éhjeutés simultanément dans la cuve de
conditionnement. Cependant L'efficacité de la #titin augmente lorsque l'ajout de chaque
réactif est effectué par étapes successives eargum ordre bien définie comme présenté sur

la figure suivante :

Ajustement
du PH ——
Dispersants

Activant /

i | Collecteurs  fpy!  Moussant
Déprimants

Figure 11.19: Ordre d’ajout des différents réactifs pour le procé&lé de flottation.

Lors de I'ajout d’'un réactif de flottation, le tesage conditionnement doit étre assez long afin

de permettre aux différentes réactions chimiquasair lieu.
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[1.6.5. Les conditions exigées aux réactifs de fkation

L'utilisation des différents réactifs de flottatiaoit respecter, en plus des normes de

la protection de I'environnement, certaines caadg dont on cite :

Sélectivité d’action (le réactif doit étre sélertif
La quantité des réactifs doit étre standardisé ;
Le prix doit étre économique;

lIs doivent étre stables pendant le stockage;

lls doivent étre solubles dans I'eau ;

[1.7. Conclusion.

L'enrichissement des minerais englobe toutes pesations qu'on applique sur les

minerais de phosphate pour obtenir des concemjuéseront commercialisés et utilisés dans

différents secteurs spécifiques. La connaissantétede des différentes propriétés physiques

et chimiques sont la premiére étape avant I'eisselment de ces minerais.

Les procédés d'enrichissement, utilisés pour ieetreent du minerai de phosphates, sont :

Enrichissement par simple séchage et par voie saifilssés pour les minerais de
phosphate riche en®s c'est un traitement qui permet I'élimination @adi et aussi la
dissociation des carbonates, I'inconvénient derceédé est I'utilisation de plusieurs
opérations d'ou la consommation de I'énergie;

Enrichissement par voie humide: Utilisé pour laugitbn du taux des silicates et
I'élimination des argiles qui se trouvent dans pd®sphates. La libération des
minéraux se fait par une mise en pulpe, ce trateme permet pas d'obtenir des
concentrés de bonne qualité a partir des minerairps;

Enrichissement par calcination: C'est un procédéntique, il détruit les matieres
organiques et dissocie les carbonates. L'utilisaties fours pour ce genre de
traitement exige une trés grande consommatioréderfjie.

Enrichissement par flottation: C'est une méthodesguutilisée pour tous les types de
minerais, permet de séparer les minerais pauvrdstgenir des concentreés tres riches

sur le plan qualité et sur le plan économiquet degrocédé qui n'est pas couteux.
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Chapitre Il Caractéristiques des gisementBj@bel-Onk et schéma de traitement actuel.

[11.1. Introduction.

La région de Tébessa représente un district micéerelle renferme un grand nombre des
gisements métalliques et de substances utiles.
Parmi ces substances, on cite les phosphates Isatilsese concentrent au sud de Tébessa en
particulier, du basin minier du Djebel-Onk dont téserves peuvent atteindre deux milliards de
tonnes

La formation du Djebel-Onk constitue le plus impoit gisement de phosphates
Algérien, tant par ses réserves que par sa fadiliigces et d’exploitation.

Dans ce chapitre, on aborde les principales carstitgies des gisements de Djebel-Onk,
ainsi qu’une synthése des différentes méthodesaiterhent actuel du phosphate au niveau du

complexe minier du Djebel-Onk.

[11.2. Description de la zone d’étude.

[11.2.1. Historique. [23]

II'y a lieu de rappeler que I'histoire de I'Algéravec les phosphates remonte a loin,
notamment avec les gisements de Tébessa. Lesldatelsis importantes de cet historique sont
les suivantes :

* enl873,Les phosphates Algériens ont été découverts parHRBIMAS.

* Durant la périodd907 a 1908L. JOLEAU a découvert le gisement du Djebel-Onkav
la mise en évidence de deux couches phosphatéesudaravin de I'Oued de Djemi-
Djema au Sud du Djebel-Onk.,

e En 1912 M.D. Dussert a présenté les premiéres informatisar les gisements
phosphatés algériens avec des coupes lithologidétsliées des gites de la zone de
Djebel-Onk.

« ENn1930La Compagnie des Phosphates de Constantine aédi@ésuiravaux prospection
systématique et avait confirmé I'existence desrvéseconsidérables, ce qui a donné
naissance a la Société de Djebel-Onk (S.D.Q)336

* En 1948, Flandrin contribua a ajouter des nouvelles plésitées sur le gisement de
Djebel-Onk.

 EN195] Visse a étudié les phosphates du Djebel-Onkcataulé les réserves. Selon ses
calculs, les réserves étaient de 600 millions damede ; dont 110 millions de tonnes
appartenant a l'anticlinale de Djemi-Djema. Il abétla carte géologique aukk10000

ainsi que les coupes géologiques de la région.
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« ENn 196Q des campagnes de prospection géophysique etmréfitique ont été faites.
Durant cette méme année, le projet d'exploitatesghosphates devenait prioritaire.

« De1961a1963 des essais de prospections radio métriques aétepsont effectués au-
dessus du gisement de Djebel-Onk.

 En 1963, des études géologiques et miniéres précédant dgapbn du gisement de
Djemi-Djema sont réalisées par la société SERMI] [2

« De1971a1974 les travaux de recherche et de prospection sysHesphates dans I'Est
de I'Algérie qui ont été relancé par la SONAREM ¢®&teé nationale des recherches
géologigques et miniéres), sont suivis par une cgm@ale prospection et d’évaluation du
district minier du Djebel-Onk.

+ De1985 a 1987'EN.FERPHOS (Entreprise nationale du fer et Hogphate) a confié a
I'EREM (Etudes et Réalisation d'Ensembles Mécarsjjukes travaux de recherche et
d’évaluation des ressources en phosphate de teggsiements potentiels de la région du
Djebel-Onk, notamment le gisement de Kef-Essenauinagété reconnu en détail par
'EREM au cours de I'annéE986 grace a 32 sondages carottés.

* En novembrel989I'EN.FERPHOS fait connaitre son cahier des chapges des études
de développement du complexe minier du Djebel-Onk.

* En avril 1992 signature du contrat entre I'EN-FERPHOS et le soitant
BRGM/SOFREMINES concernant le rassemblement desnetles techniques et
économiques permettant d'arréter un projet de d@pelment de I'exploitation des
gisements de phosphates duDjebel-Onk.

« EN 1993 BRGM (Bureau de Recherches Géologiques et Misjesefourni un rapport
d’expertise géologique de tous les gisements dbdDj@nk. [25]

* ENn2003 début d’exploitation d’'un nouveau gisement quikef-Essenoune.

e FERPHOS group achéve I'ann2@06 avec une production de plus d’'un million cing
cent mille (1 500 000) tonnes de phosphate. Ceded® production et d'exploration n‘a

jamais été égalé dans I'histoire du phosphate géril.

[11.2.2. Situation géographique [25]
Les gisements du Djebel-Onk, sont situés dans Iieparientale des monts de
Némamcha appartenant a I'Atlas saharien, ils sesénat & 80 Km au sud de Tébessa et a 20 Km

de la frontiere Algéro—Tunisienne (Figure IIl.1).
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Figure Ill.1: Carte de situation géographique de Dgbel Onk.[26]

Le massif du Djebel-Onk forme un ensemble calod@@0 Km de longueur et 3 Km de
largeur, qui culminent a 1198 m d’altitude au Djebarfaya. Ce massif constitue I'extrémité
orientale des monts de Nememcha qui prolonge Essdu massif des Aures. Les altitudes les

plus basses au pied du Djebel Onk sont d’envirdnré3
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Ce bassin minier renferme plusieurs indices et rqugisements (Figure 111.2), les plus

importants sont:

Maroc,..; Algeria

i :

2 o
T E - Indice of phosphate
ko {3 g O - Locality
Oued 4 =
M‘\EE Eeﬁta% Bled Er Rémita 0 2 4 6 8 10km.
M [l T [l 1 I

ides

Figure 1l1.2: Carte de situation géographique des gements de phosphates de la région de
Djebel Onk.[27]

* Gisement d®jemi-Djema: Il est situé a 5 Km au sud-ouest de la ville deBB Ater sur
la frontiere Algéro-Tunisienne.
* Gisement deDjebel-Onk Nord: Situé a 14 Km du gisement de Djemi-Djema. Il se

trouve sur la bordure Ouest du bassin phosphatgjehel-Onk. Il ne présente pas des
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caractéristiques aussi régulieres et favorablescglie des gisements de Djemi-Djema et
Kef-Essnoun.

» Gisement dBled Hadba Il se trouve a I'extrémité orientale de I'Atlaal@rien qui est
représenté par les monts de Tébessa au Nord etdesukememtcha et de Negrine au
Sud. Il est situé a environ 100 Km au Sud de Ik vl Tébessa, sur la route qui relie
Tébessa a El Oued, a 14 Km au Sud-Est des gisei@edtde Djebel-Onk et a 6 Km de
la frontiére Algéro-Tunisienne.

* Gisement deKef-Essennoun: Il est situé a environ 2 Km a I'Ouest du gisement de
Djemi-djema. Il s’étend sur une longueur de 2,7 Bihune largeur de 0,8 Km, ce qui
correspond & une superficie de 2,1%m

* Le gisement d&arfaya : représente les affleurements de la couche ptivéuau niveau
du flanc Sud de Djebel-Onk. Les cotes topograplioaient de 720 m au Sud-Ouest a
810 m au Nord-Est (dressant Nord).

* Le gisement d®ued Bétitaest le plus éloigné des gisements étudiésst situé a
45 Km au Sud-Est du centre minier du Djebel Djerjarda. Du Nord vers le Sud, les
gisements sont traversés par un réseau enchevwéds comblés par des alluvions

torrentiels du quaternaire tel que: Oued el Bio@e¢d el Bir.

Le complexe minier du Djebel-Onk est distant deri #e la ville de Bir el Ater et de 340 Km

des installations portuaires d’Annaba.

l11.2.3. Stratigraphie .

[11.2.3.1. Définition et but de la stratigraphie. [27]

La stratigraphie est I'étude de la succession dilogique et de la répartition
géographique des formations sédimentaires généealestratifiées et arrangées en couches ou
strates, souvent riches en fossiles. Il ne sp## de savoir s'il est le vestige d'une mer ou d'un
lac, d'un climat chaud ou froid, il faut savoir@eginiveau se situe le dépot et quel est son age.

Le but de la stratigraphie est d'étudier ces &raifén d'identifier les phénomeénes
géologiques qui ont causé leur formation, elle mrmussi, de reconstituer I'histoire géologique
de la crolte terrestre et de définir la naturediférents dépdbts renfermés par I'échantillon de

I'’écorce terrestre étudié.
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[11.2.3.2. Définition d’une couche géologique ou sate. [27]

C'est un dépdbt sédimentaire continu, limité parxdeurfaces approximativement
paralleles, dont I'épaisseur peut atteindre la aieatde métres. La limite supérieure est
dénommée, le toit, et la limite inférieure, le nflaigure 111.3).

Ces limites de couches marquent un changementdgigue, c'est-a-dire de la nature de la
roche (calcaires, argiles, gres...) ou encore un gdraent de facies. Ce dernier c'est
I'ensemble des caracteres lithologiques (naturegetphique) et paléontologiques (présence

de fossiles animakt végétale) d'un dépbt sédimentaire.

Toit
* Limites de couche
re Marquant
Le changement de
faciés

Figure 1.3 : Schéma de la superposition de 3 colnes sédimentaires de facies différents.

[11.2.3.3. Stratigraphie de Djebel-Onk. [28]

La stratigraphie de la région du Djebel Onk a é#@blée par Visse (1952). La série
sédimentaire affleurant est exprimée par une sampesstratigraphique allant du crétacé
supérieur (maestrichtien) a I'’éocene moyen (luigtisurmontée par une série sabloargileuse
continentale datée du miocéne et du quaternaire.

La stratigraphie de la région du Djebel-Onk (figuhe4), dans l'ordre de sa formation, est
présentée sur la figure Ill.4:
a. Maestrichtien: Au cceur du Djebel-Onk, les sédiments de cet age représentés par
des calcaires a silex de couleur blanche et descaiations de marnes.
b. Danien: Il est constitué par un puissant complexe marrgugn note la séparation entre
le danien supérieur et le danien inférieur.

* Le Danien inférieur: Ce sont des argiles marneuses schisteuses, deucayulse

foncée a brun vert, intercalé par des marnes detesrégulieres. La série est

traversée par des filons de gypses de différemiestations.
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 Le Danien supérieur: est représenté par des calcaires durs blancs ®t de
intercalations de marnes tendres, argileuses dgpaisseur varie d'une dizaine de

centimetres a un metre.

Chrono- hauteur niveau i i ipti
stratigraphie Lithologie Description
Eboulis et formations alluvionnaires sableuses
QUATERNAIRE
Sables, gres a grains grossiers
350 m SUP
MIOCENE
] Argiles, schistes argileux de couleur marron, bronze
250 m MOY avec intercalation de sables blancs
Sables blancs avec couches de grés et
100 m INF argiles
Gypses avec interlits de marnes (évaporites)
LUTETIEN 100 m SUP
e
T
40m INF : I Calcaires et dolomies avec géodes de quartz
T
SUP T ST 5T 111 Calcaires et dolomies avec silex
YPRESIEN 70m INF e Lo L ele Lo 11 Calcaires avec lentilles de silex et calcaire phosphaté
THANETIEN 80m SUP Phosphates pseudoolitiques, coprolitiques, gris et noirs
INF it 55 =] Marnes sombres schistifiées
[ T T T 11
RN Minéralisation en Baryto-Célécitine
MONTIEN 100 m ITI T ITI S T =1 Calcaires avec bancs 4 Ostrea
[OT TOT 18T
80m SUP T T T T I T Alternances de calcaires et de marnes claires
DANIEN B i B R
—AT—A— A= K i .
35m INF ——————1 Argiles noires avec fibre de gypse
A=K ="=
T T T T T1
MAESTRICHTIEN I [ I [ I |I [ I [ I [ Calcaires, calcaires noduleux de couleur blanche
SUPERIEUR 200 m = I?I(_I
T T T T T 1
I I

Figure II.4 : Colonne stratigraphique de la réegionde Djebel Onk. Algérie orientale. [28]

c. Montien: Cet étage est marqué par la présence d'une dériealcaire, avec des
intercalations de marnes. Ces sédiments se casactépar une absence ou une faible
guantité de silex. Les huitres sont abondantebaens gris a noire.

d. Thanétien: C'est I'horizon porteur de la minéralisation.eit visible sur le flanc de

I'anticlinal du Djebel-Onk avec une épaisseur den72 se subdivise en deux parties:
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» Thanétien inférieur: caractérisé par des marnes gris foncé a noiretgiges. Dans
la partie inférieure, on note la présence des con@tats et de minces passées
phosphatées, ainsi que deux niveaux de marnes ne fearactéristique riche en
matiere organique.

* Thanétien supérieur. Il débute par un niveau dolomitique a Gastéroppd®us-
jacent a une couche phosphatée d'une épaisseunneoge 30 m a Djebel-Onk et
Bled El Hadba et qui diminue jusqu'a disparitionsve Nord. L'Ouest et le Sud de ce
gisement se terminent généralement par un niveamadbéllique. C'est
essentiellement cette couche qui est exploitéefd&Ksennoun.

e. Yprésien: Il repose directement sur les dépbts du thanétierifleure dans la carriere de
Djemi-djema et au Nord du Djebel-Onk, on note :

» Yprésien inferieur: représenté a la base, par une couche a altermncelcaire,
marne, dolomie et couche phosphatée. On note Eempcé de couches minces de
silex dans les calcaires.

» Yprésien supérieur. constitué par l'alternance de calcaires, calcaiobomitique
avec silex et marnes.

f. Lutétien: Les formations de cet étage recouvrent en coaoaelles séries Yprésiennes;
elles sont répandues dans la région du Djebel-@mkljstingue :

e Lutétien inférieur: Il est marqué par des changements de facies fumkrnes
blanches, crayeuses, a géodes de quartz et araifgptacent le calcaire, il est assez
riche en matiere organique.

» Lutétien supérieur: Ce facies est évaporitiqgue (roches chimiquesas)j Il est
constitué de gypse et d'argile verdatre, argilesphatée verte et bancs de calcaire.

g. Miocene La datation des roches de miocéne a éte faitsegida découverte des rares
fossiles, il est formé par un complexe de rochasgénes composées de conglomérats,
d'argiles, de sables et de schistes. Le miocersubdivisé en trois :

* Miocéne inférieur: débute par de conglomérats, de sable a grossgedirsables
blancs a grains moyens avec de minces couchedebasiiceuses.

* Miocéne moyen Il est essentiellement argileux de couleur marganfois schisteux,
avec des intercalations de sables a grains fimogéens.

* Miocéne supérieur Il est constitué de roches sablo-argileuses, grdsancs de

graviers.
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h. Quaternaire: Les formations quaternaires couvrent de vastefas dans la région.
Elles sont essentiellement représentées par dadiehe pente, des dépbts sableux;

dépbts éoliens, des graviers, des blocs, des déldignnaires et fluviaux.

[11.2.4. Structure géologique des gisements.

Le gisement étant identifié, le réle du géologuest’pas de découvrir de nouveaux
minerais. Il est de gérer le défruitement de l&més en terre'est-a-dire de veiller a éviter les
ruptures de production pouvant découler du déénitun minerai entrant dans la composition
d’un produit. L’étude géologique est une étape pritale dans le cycle de vie d’'un gisement.

Toute la succession lithologique du Djebel-Onkrestontréea Kef-Essennoun mais se
différencie, cependant par une épaisseur vertakeimportante du faisceau phosphaté localisé
au niveau du thanétien qui est I'horizon porteutadeinéralisation.

Le gisement de Kef-essenoun présente la succdgbioingique suivante :

 Le mur du faisceau phosphaté est représenté pamdases sombres a intercalations
irréguliéres de calcaire du thanetien inférieur.

* La couche productive est représentée par des paEsptes grises noires, au- dessus de
la couche productive, la dolomite phosphatée soatend une épaisseur irréguliére. Elle
est exprimée généralement dans tout le gisemette @emation est de faible épaisseur
au Sud-ouest et plus épaisse au Nord-Est.

 Au-dessus de la couche sommitale, apparait la sglearo-dolomitique silex de
I'ypresien, au dessus de laquelle se déposentelmesrtt les calcaires du lutétien, puis les

sables du miocéne et les dépbts récents (alluvéhngpaternaire.

A. Gisement Djebel Onk Nord.

Le gisement Djebel-Onk Nord se trouve sur la bardOuest du bassin phosphate de
Djebel-Onk, il ne présente pas des caractéristiqussi régulieres et favorables que celle des
gisements de Djemi-Djema et Kef-Essnoun mais s&ct@&ise par une bonne teneur g@4de
23 & 26%, I'épaisseur maximale de la couche depbtads est de 14 & 18 m.

B. Gisement de Djemi-djema.

Le gisement de Djemi-djema se caractérise parcooehe de minerai de 25 m a 28 m

d’épaisseur surmonté par une couche de phosphoeatt®a 5 m. Il est limité au Nord par la

fameuse faille (Visse). La teneure ei®pPest de 25-26 %.
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C. Le gisement de Kef-Essenoun.

Le gisement de Kef-Essennoun, principale sourckntEatation de I'usine de traitement,
est situé sur le flanc méridional de I'anticlineétacé du Djebel-Onk.

Lithologiquement, le gisement de Kef-Essenoun dshtique a celui de Djemi-djema, il se
distingue de ce dernier par I'importance de la ganse de la couche phosphate (couche
productive) qui peut atteindre jusqu’a 43 m.
Les phosphates de la couche productive du gisedeelef-Essenoun titrent de 25,05 a 27,94 %
en ROs (moyenne de 26,53%) et de 2 a 3% en MgO (moyear6l %).
Le gisement de Kef-Essenoun se distingue par ldit§udu minerai, 'absence de sable, ses
grandes réserves et I'acces facile vers les aptees (extension et avancement).

D. Le gisement de Bled el Hadba.

Présente des caractéristiques moins favorableselleedes gisements de Djemi-Djema
et Kef-Essnoun. Il est hétérogene et se caractgaisdes compositions variables, basses teneurs
en ROsde 14 a 19 % et une forte teneur en MgO de 8& 10

E. Le gisement de tarfaya.

L’épaisseur de la couche minéralisée ne dépasse4pasavec des teneurs de 25.62% a
26.54% en FOs, ce changement esta principalement a laltération de la couche en
affleurement.

Compte tenu des difficultés d’exploitation, Tarfapa&st pas considéré comme une source
importante de produit mais plutét comme un petdrdler annexe qu’on exploite au fur et a
mesure.

F. Le gisement de Oued Bétita

Ce gisement se caractérise par une teneus@nde 25.5 a 27.5 % et moins de 1% MgO,
leur épaisseur maximale de la couche de phospbatie 85 a 45 m.

[11.3. Réserves exploitables.
Les réserves du Djebel-Onk prouvées et probablesiegrai de phosphate sont considérables:
+ Plus de 1 milliard de tonnes a 25 ¥Pdans la zone du Djebel-Onk.
+ Plus de 100 millions de tonnes dans les autresngises connus.
a. Djemi-Djema Ouest
+ Réserves en phosphate du gisement: 83 million®miges a 24,64 %,0s (52 Mt
prouvées et 31 Mt probables).
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« Ressources possibles du flanc sud de I'anticlieddjgmi-Djema: 109 Mt a 24 25 %
P,0Os, (couche de phosphate vertical sous un taux deudécdure de 4 a 6,5).
b. Djemi-Djema Est
+ 62 Mt de minerai a teneur ea variant entre 24,3 et 26,2 %.
c. Kef-Essennoun
- Réserves : 218 Mt & 26,53 %2 (2 & 3 % MgO) sur 3,16 Kmn
d. Djebel-Onk Nord
- Réserves : supérieures a 100 Mt & 20-26,%% 8ur une superficie de 5 Km

[11.4. Traitement actuel de Djebel-Onk.
Le traitement actuel du minerai de phosphate aeanivde I'usine de Djebel-Onk est
réalisé en deux étapes bien définies :
« FEtape 1 : Préparation mécanique.

« FEtape 2 : Enrichissement du minerai de phosphate.

[11.4.1. Schéma de préparation mécanique de Djebel-Onk. [R9
La préparation mécanique comporte les trois op@ratsuivantes:
* Concassage,
* Broyage,
» Criblage.
A. Concassage
Cette opération a pour but de réduire la taills bcs de 1200 mm a 80 mm au
maximum a l'aide de concasse(@scone giratoire oa percussionjl’'une capacité de 1000 t/h.
B. Broyage
Son principe est réduire la taille du produit casgajusqu’a une dimension de 20 mm a
'aide de broyeurs (marteaux articulés ou a maxpdLe produit broyé sera ensuite acheminé
vers l'atelier de criblage.
C. Criblage.
Il consiste a éliminer le produit dont la dimems&st supérieure a 10 etl5 mm au moyen
de cribles (cribles vibrants a résonances ou iklbrants inclinés)le produit de dimension

supérieure a 15mm, sont recyclés pour revenir anyelirs.
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Minerai de
Phosphate brut

\ 4 \ 4

Concasseur a cone giratoire Concasseur a percussion
« BABITLESS » ; 1000 T/h « HAZEMAG » ; 1000 T/h
@ Entrée : 0-1200 mm @ Entrée : 0-1200 mm
@ Sortie : 0-200 mm @ Sortie : 0-80 mm

Refus > 10 mm

v l v

Trois broyeurs a marteaux articulés Broyeur a marteaux
« WEDAG » ; 300 T/h / Broyeur @ Entrée : 0-80 mm
@ Entrée : 0-200 mm @ Sortie : 0-20 mm

@ Sortie : 0-20 mm

Stock Broyé

A\ 4 v \ 4

Trois cribles vibrants a résonances Trois cribles vibrants inclinés
« WEDAG » ; 300 T/h / Cribles « HAZEMAG » ; 600 T/h / Broyeur
@ Entrée : 0-20 mm @ Entrée : 0-20 mm
@ Sortie : 0-15 mm @ Sortie : 0-10 mm
Refus > 15 mm \ 4 v
A 4 A 4
Dépoussiérage Débourbage

Figure II1.5: Schéma technologique de préparation récanique
de l'usine de Djebel-Onk. [29]

L'analyse chimique et l'analyse minéralogique dunemdi brut ont été réalisées au
laboratoire de l'usine de traitement du Djebel-Qri&chantillon utilisé pour les deux analyses a

ete prélevé du minerai de phosphate du gisemelketiEssenoun:
L’Analyse chimique du minerai bruprésentésur le tableau Tableau Ill.1 montre que le

minerai est riche en,BPs dont la teneur est comprise entre 27 % et 27.5¢ ane grande

teneur en CaO, MgO et Si©e qui influe sur la qualité des phosphates.
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Tableau I11.1: Composition chimique du minerai brut.

Elément Teneur %
P,Os 27,00 --- 27,50
CaO 46,75 --- 47,50
MgO 2,00 --- 2,35
CO, 8,8---9,1
SiO, 54 ---6,0
SO 2,70 --- 3,00
FeOs 0,46 --- 0,50
Al ;05 0,31 --- 0,45
Na,O 1,13 ---1,25
K,O 0,17 --- 0,20
F 3,15 --- 3,50
H,O 1,95 --- 2,00

L’Analyse minéralogique du minerai brut est prégergur le tableau suivant :

Tableau I11.2: Composition minéralogique du minerai de Djebel-Onk.

Eléments Symbole
Phosphate tricalcique g&0y):
Carbonate de calcium CagO
Carbonate de magnésium MgeO
Dolomie CaMg(CQ):
Oxyde de fer F£3
Gypse CaSQ
Sulfate de soude NBOy
Chlorure de calcium Cagl
Quartz SiQ
Alumine AlLO;
Sulfate, fluore et matiére organique S,F,C

Le minerai du Djebel-Onk est un minerai de phospldaagangue carbonatée, les carbonates sont

représentés par la calcite et la dolomite.
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L'analyse chimique du refus +15 mm montre queesgeur en s varie entre 20 et 23% donc

ce sont des phosphates riches qui nécessitentalmesation.

l11.4.2. Schéma d'enrichissement du minerai du phosphate d&jebel-Onk.
Les procédés d’enrichissement des minéraux perntetf’augmenter la teneur en
composant utile (teneur en®) du minerai de phosphate.
L'enrichissement au niveau de l'usine du Djebel-@sikréalisé par deux voies :
» Lavoie seche : Dépoussiérage.

« Lavoie humide : Débourbage.

[11.4.2.1. Traitement par voie seche (dépoussiérage).
Les différentes opérations de la voie seche s@septées sur la figure 111.6.
A. Séchage.
Le produit de dimension inférieure a 15mm et gqéispnte une humidité de 7 % doit
étre séché pour avoir une bonne désagrégation.

Le produit criblé est acheminé vers le haut dlaar sécheur avec lit fluidisé a une température
de 105°Cx 5°C ou il subit deux opérations en mé&negps, une déshydratation pour éliminer
'eau dans le produit et une élimination des fipagicules par attrition avec un frottement des
grains de phosphate entre eux.

Le mélange, des fines particules, qui résdiela fluidisation est dirigées vers une battege d
cyclones primaires (02) pour récupérer les graihesphatés. Les particules fines seront
acheminées dans une deuxieme batterie de cyclewesdaires (04) pour la récupération des
particules inférieures a 80 um dans une trémiaefes et les particules ultréises, inférieures
a 40 um, seront évacuées vers lI'atmosphere.

B. Le criblage a 2mm.
Le produit séché est tamisé dans l'atelier ddag# au moyen de quatre cribles vibrants
a résonances de 2mm. Le passant subira une opédatioroyage et les refus des cribles seront
stockés dans la trémie des refus.
C. Broyage a Percussion.
Les grains de phosphate se liberent des finexpi@g qui les enveloppent au moyen de
(03) broyeurs a percussion entrainant un frotterdestparticules entre elles (attrition). Les fines
de ces broyeurs seront collectées et évacuéesateresphere.
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D. Sélection pneumatiqugTurbo Séparateur Ventilé)
Le but de cette opération est d’obtenir, par uhecién pneumatique, une augmentation

de la production et une amélioration de la quaitgroduit fini.

Produit criblé

!

Fours Sécheurs

+ -

\ 4

Cyclones | (02)

+ -

<
<

\ /4

Criblage a 2mm

+ -
v A 4

Vers tremie Broyage a Percussion Cyclones Il (04)
des refus
- + + -
v v v
Rejets Vers tremie Vers
Atmosphére des refus Atmosphére
\ 4

Turbo Séparateur Ventilé

- +
\ 4 \ 4

Filtre a Manches Criblage a 0.80 mm

- + - +
A 4 v A\ 4 A 4

Rejets Vers trémie Produit Dépoussiéré
Atmospheére

Figure Il1.6: Schéma Technologique de I'atelier dépoussiérage.

E. Criblage a 0,8mm.

Cette opération permet d’obtenir un produit fipalr (04) quatre cribles vibrants a
résonances d’'une maille de 0,8 mm.

Le produit dépoussiéré obtenu est un produith@ard d'une granulométrie comprise
entre 800um et +90 um d'une teneur de 63 % en [EBltefus sont acheminés vers une trémie
de déchargement.

Les résultats de I'analyse chimique du concentgghdsphate obtenus par la voie seche, réalisée

au laboratoire de l'usine de traitement du Djebel;@ont représentés sur le tableau suivant:
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Tableau 111.3 : Composition chimigue du concentré & la voie seche.

Elément Teneur en %
P2Os 28.5-29.5
CaO 49 — 50,5
MgO 1,0-1.2
CcO, 6,8—-7,5
SIO, 2,0-3,0
SO 25-35
FeOs 0,3-0,4
Al,O3 0,35-0,40
NaO 1,1-1.3
K,O 0,10-0,15
F 3,5-3,7
H-O 0,8-1,0

L'analyse chimique a montré une augmentation derlaur en s (28.5% — 29.5%),mais
reste inferieure a 30%, teneur minimale nécessaleefabrication des produits chimiques, ce

qui rend ce produit inapproprié comme matiere peeei

[11.4.2.2. Traitement par voie humide (Débourbage).
Le traitement par voie humide comprend les op@matsuivantes:
A. Débourbage.

C'est une opération qui permet déliminer les laggiles silicates, et les matieres
organiques ainsi que les sels. Le débourbage comipnee mise en pulpe, un criblage humide
(grilles courbes), une classification, I'nydro loyage et une filtration.

Le passant criblé -15 mm subit une mise a pulpe danrapport solide/liquide de 2/3 (t/m?),

alimente les grilles courbes. Les hydrocyclonesupérent le passant grilles courbes pour
éliminer la tranche inférieure a 0,8 mm. Les palés fines pauvres en phosphate seront
acheminées vers I'épaississeur tandis que la teamicihe subit un essorage et le produit
débourbé sera ensuite filtré.
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Produit criblé (<15 mm)

!

Mise en pulpe

\ 4

Grille courbes 2 mm

- +

\ 4

Grille courbe de contréle 2 mm

- +
\ 4 \ 4 v
Hydrocyclones 100 pm Refus vers Terril
\ 4 A\ 4
Epaississeur Hydrocyclone
\ 4 \4
Epaississeur Filtre a bande
v A 4
Epaississeur Produit filtré vers
Vers I'oued de calcination ou stocke
boue débourbé

Figure Il.7: Schéma technologique de l'atelier delébourbage.

B. Séchage.
Le produit débourbé contient de I'eau ce qui r@tesine déshydratation jusqu’a une
humidité de 1%. Le séchage se fait soit par fowradenation soit par four horizontal.
» Séchage par four de calcination.
Le processus de calcination a été remplacé parfaur de séchage vertical avec une
température de 100°C.
e Séchage par four horizontal.
Deux fours horizontaux rotatifs dont la températwest de 105 °C + 5 °C. Ces derniers
ont un mouvement rotatif, le produit débourbé ssthé dans une chambre de fluidisation en

formant un lit fluidisé en suspension et le produibit une évaporation.

L'analyse chimiqgue du concentré de phosphate olgtanla voie humide, réalisée au laboratoire

de l'usine de traitement du Djebel-Onk, est regteEe sur le tableau suivant:
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Tableau I11.4: Analyse chimique du concentré de lavoie humide.

Elément Teneur en %
P2Os 28.5-29
CaO 55 — 56
MgO 1,0-1.2
CO, 1,0-15
SiO, 1,0-2,0
SG; 20-25
FeOs 0,3-0,4
Al,O3 0,3-0,4
Na,O 1,1-1,3
K.,O 0,10-0,15
F 3,8-4,0
H>0 0,2-0,4

Les résultats d’analyse ont montré que la tenel®s (28.5% — 29%) reste insuffisante
pour que ce concentré soit utilisé pour la fabibcaties produits chimiques.
La voie humide est utilisée pour la réduction duxtees silicates et I'élimination des argiles, les
matieres organiques et des sels. La teneur,®g f@ste insuffisante pour que ce concentré soit

utilisé pour la fabrication des produits chimiques.

111.5. Conclusion.

L'enrichissement actuel des phosphates du Djehklse fait par deux voies, I'une seche
qui permet la dissociation des carbonates et toilotie d'un concentré ayant une teneur gBsP
qui varie de 28,5 % a 29,5 %, l'autre humiderniteapeu prés 28,5 % a 29 % e®ipermettant
la réduction du taux des silicates et I'éliminati@s argiles.

Le concentré obtenu par le schéma de traitemengtladu minerai de phosphate de
Djebel-Onk ne peut étre utilisée pour la fabricatides produits chimiques a cause de sa
mauvaise qualité.

Les différents rejets obtenus par ce schéma sestiche (la teneur en®s obtenu varie entre
20 et 23%) avec un rendement avoisinant les 50% geoduction total, ce qui constitue une

alimentation pour un éventuel traitement.
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Chapitre IV Caractérisation et flottation du phosphate de Dj€bek.

IV.1. Introduction.

Toutes les méthodes d'enrichissement sont précéukiresine caractérisation des
minerais a séparer. L'obtention des concentrésodeebqualité repose essentiellement sur
une étude détaillée de toutes les propriétés pbrgdioniques des minéraux composant le
minerai a enrichir. Les méthodes et les analysessewnt appliquées sur le minerai du
phosphate de Kef-Essenoun englobent toutes pésations de I'échantillonnage, des

analyses de tamisage, analyses chimiques, anahysérlogiques et des essais de flottation.

IV.2. Caractérisation.

La caractérisation des minerais repose généralersentl’analyse de plusieurs
parametres chimiques et physiques. Dans le domdénd'enrichissement, elle se base
principalement sur la distribution des minéraux games différentes tranches
granulométriques, sur la composition minéralogiguesur I'évaluation de leur degré de
libération.

Aprés avoir acquis l'assurance que les échantillprédevés pour la caractérisation sont
représentatifs, trois étapes majeures sont a spouela caractérisation du minerai avant son
enrichissement. La figure V.1 expose ces étapesmpagnées des procédures a accomplir et

des objectifs vis€$19]

IV.2.1. Echantillonnage.

L’échantillonnage est un procédé de choix et disea Il est la premiere et 'une des
plus importantes étapes de la caractérisation,ilgaermet de réduire la dimension de la
fraction d’un lot et garantir la représentativitér]

Quelle que soit la précision des méthodes analsiquiilisées, si I'échantillon n’est pas
représentatif, I'appréciation et les conclusions sgront tirées risquent de ne pas étre en
adéquation avec le lot a étudier.

L’échantillonnage dans le processus de caractiénispeut étre en différents aspects dans la
nature, dont les minerais représentent les solesgdus utilisées dans l'industrie miniere, ce
qui nécessite de disposer d’'informations pour weatielle étude. [30]

L’analyse a pour but, la détermination des propsébhysico- chimiques, la composition

minéralogiques et la teneur en minéral utile danmstiere a controler.
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ETAPES

Caractérisation et flottation du phosphate de Dj€b.

Analyse
Granulométrique

\ 4

\ 4

OBIJECTIFS PROCEDURES
Répartition Tamisage (a sec ou humide)
massique Elutriation (cyclosizer)

Des fractions
granulométrique

Analyse des particules tres
fines

Analyse
Chimique

\ 4

\ 4

Répartition des
Contaminants dans
Les diverses
fractions
granulométriques

Regroupement des fractions
granulométrique

Tamisage (a sec ou humide)
Analyse des Contaminants
organiques et inorganiques

Etude
Minéralogique

Interprétation
Modale

v
N

Identification des
phases porteuses
de la contamination
et évaluation du
degré
de libération

Séparation par liquide lourd
Analyse par diffraction des
rayons X

Analyse : éléments majeurs,
carbone total, carbone
organique total, soufre total
et perte au feu

Observation au microscope
optique et au microscope
électronique a  balayage
équipé d’une sonde

Figure IV.1 : Différentes étapes de caractérisatiod’'un minerai.

Un échantillon est une partie de substance quifoesses caractéristiques de la matiere

analysée (la densité, la teneur en composanty, letxiste plusieurs types d’échantillons :

a. L’Echantillon primaire : Composé des échantillons partiels prés de laémsat
initiale.

b. L’Echantillon de laboratoire : Destiné pour les analyses qui se réalisent dans
laboratoire et la préparation de I'échantillon gtigle On obtient ce dernier au cours
du traitement de I'échantillon primaire.

c. L’échantillon analytique : Sert a déterminer la composition chimique desémaiux

utiles.
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d. L’échantillon minéralogique : Se divise en deux types : I'échantillon quafitat
I'échantillon quantitatif.

* Les échantillons minéralogiques qualitatifs Expriment la composition
qualitative, les particularités texturales et dinales des minéraux utiles,

» Les échantillons minéralogiques quantitatifs Sont utilisés lors des analyses
minéralogiques et pendant le contrble des prodfiitaux et intermédiaires
d’enrichissement et du minerai initial.

e. L’Echantillon technologique: Sert a I'analyse des minerais afin d’établirdeeémas
technologiqgues de traitement, obtenir les donnéagilishtion complexe et
économique de ces minerais et d’avoir des indegwologiques élevés et un prix de
revient minimal.

La masse de I'échantillon technologique, en déperelale I'analyse, est comprise

entre 20 et 100 Kg et méme jusqu’a quelques tonnes

Les procédeés d’enrichissement actuels sont complekenstables ce qui exige un
échantillonnage permanent. Il existe une quansténdtiere qui conserve les caractéristiques
physiques et chimiques de la substance initialelibgue cet échantillon est représentatif.

La masse de I'échantillon influe sur la complextéur la valeur de son traitement. Selon les
exigences, on doit choisir la masse minimale dehBétillon pour déterminer les
caractéristiques les plus exactes des minérawesutles produits intermédiaires et finaux.

On fait le calcul de la masse de I'échantillon dégpla formule suivante :

Qmin = K.d* (IV.1)
Avec :
Qmin : Masse minimale de I'échantillon en Kg.
K : Coefficient de proportionnalité qui dépend desppétés des minéraux utiles.
K= 0,1 d’apres I'expérience.
a: Indice de degré qui dépend de I'hétérogénéitta seatiere, nombre des particules
et dimension des morceaux. La valeur ge»arie entre 1,1et 1,3. on preadl,3.

d : Diametre maximal des morceaux de matiere en mm.

Avecd =1200mm ona Q,;, = K.d* =1006,78 g
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Le travail expérimental est réalisé en deux étapes
Etape 1: A l'usine de Djebel-Onk, I'échantillonnage set fmanuellement et consiste a
prendre une prise toutes les 15 minutes pendandunée de 4 heures.
Etape 2: Au laboratoire de Djebel-Onk, on réalise I'arsa\ychimique.

IV.2.1.1. Préparation des échantillons.
Avant la préparation de I'échantillon, le préleverna été effectué sur les stocks du
minerai brut du gisement de Kef-Essenoun avantassage et sur le minerai concasse.
La préparation de I'’échantillon est réalisée seles étapes suivantes :
» Séchage de I'échantillon ;
Quartage ;

Reserve de la moitié de I'échantillon ;

>
>
» Analyse granulométrique par tranche ;
» Broyage de chaque tranche ;

» Analyse chimique du global des élément®f CaO, CQ, MgO ;

» Analyse chimique des éléement©k, CaO , CQ, MgO de chaque tranche.

Le prélevement de I'échantillon a été fait suivenméthode du quartage. Les deux
échantillons choisis pour les analyses et les gssint acheminés au laboratoire de
préparation des échantillons pour les sécher etikaser (diviseur a deux rifles) jusqu’a
l'obtention de 1 a 2 Kg. Cette quantité d'échbomilservira pour toutes les analyses a
effectuer dans le laboratoire, en plus des éclamdildes concentrés obtenus par les deux
voies et celui des rejets solides.

Pour la caractérisation du minerai de Kef-Essenounva appliquer les techniques
d’analyses qualitatives et quantitatives a savoir:

» La diffraction par les rayons X (DRX);
e Laspectroscopie Infrarouge IR;

* Le microscope optique polarisant.

Pour avoir une meilleure représentativité de I'éthan, ce dernier doit subir des
opérations de concassage, d’homogénéisation, deagaaet de tamisage:
a. Concassage.
Le concassage sert a réduire la dimension descyladi jusqu'a I'obtention d'un
diamétre inferieur a 2mm.
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b. Homogénéisation.

L’homogénéisation est une opération indispensadmar I'obtention d'un bon
mélange et une bonne répartition des particulegavéens toute la masse de. Pour cela on a
utilisé un diviseur mécanique de laboratoire.

c. Quartage.

L’échantillon homogénéisé est divisé en quatreigmrtgales, deux parties opposées

sont éliminées et les deux autres sont mélangéepéiation est répétée autant de fois

jusqu’a I'obtention d’'un échantillon représentatif.

IV.2.1.2. Analyse de tamisaggl17]
L’analyse de tamisage est un classement dimendidiureensemble de particules en

fonction de leur grosseur afin d’obtenir des traascgranulométriques (Figure 1V.2).

Figure IV.2 : Séparation d'un ensemble de particuls
en plusieurs tranches gralmmétriques.

Ce type de classement permet de voir la répartgiomant la grosseur des particules qui
composent le minerai. Ce classement permet aussidd’efficacité et les performances de

'opération du concassage. Le schéma d'enrichissessza ensuite élaboré a partir de ces
données.

Les particules constituant le minerai, sont géeénaht de formes irrégulieres et leur

dimension ne peut étre définie avec précision. iaendtre équivalent est utilisé pour définir

la particule comme étant une sphére qui auramhéene comportement d’'une particule de

forme irréguliére soumise a une opération de tageisa de centrifugation.
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IV.2.1.3. Préparation de I'échantillon pour I'analyse de tamisage.
Les échantillons qui subiront I'analyse de tamisdgjieent étre homogenes et exempts

de toute agglomération et de morceaux de minergrande dimension.

IV.2.1.4. Procédure opératoire de I'analyse de tarsage.

Pendant de tamisage a sec, la série de tamidisBters est disposée verticalement
selon le diametre des ouvertures de fagon décriessa
L’échantillon sec est introduit sur le tamis supériet la série entiére des tamis est soumise
a des mouvements de secousses horizontaux etawertgrace a un secoueur spécialement
congu a cette fin. La figure 1V.3 illustre de faceimplifiee la procédure de tamisage a sec.
Aprés le tamisage, toutes les tranches granulaqués ainsi formées doivent étre pesées

séparément.

—T1 | | -

=N

) ==> Pesée

~L] LI T T TT] [ 1~

) —» Pesée

Tamis de plus en plus fins

P
<

= Pesée

Figure IV.3: Analyse de tamisage a sec.
L’analyse de tamisage, est réalisée au laborati@if@isine sur un échantillon sec prélevé du

minerai de phosphate de Kef-Essenoun. Les résultee l'analyse sont portés sur le
tableau 1V.1 et la figure IV.4.
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Caractérisation et flottation du phosphate de Dj€b.

Tableau IV.1: Analyse de tamisage.

) Rendement | Rendement

Classe de Poids Rendement ) )

_ cumulé cumulé

grosseur De la classg partiel
du refus du passant
(I, (@) (%)

(%) (%)
+2,000 261,90 42,53 42,53 100
-2,000 +1,000 32,10 5,21 47,74 57,46
-1,000 +0,800 7,70 1,25 48,99 52,25
-0,800 +0,630 5,40 0,88 49,87 51,00
-0,630 +0,500 10,80 1,75 51,62 50,12
-0,500 +0,400 24,70 4,01 55,63 48,37
-0,400 +0,315 47,00 7,63 63,26 44,36
-0,315 +0,250 58,20 9,45 72,71 36,73
-0,250 +0,200 61,60 10,00 82,71 27,28
-0,200 +0,160 35,60 5,78 88,49 17,28
-0,160 +0,125 23,50 3,82 92,31 11,50
-0,125 +0,100 12,00 1,95 94,26 7,68
-0,100 +0,080 5,80 0,94 95,20 5,73
-0,080 +0,040 19,10 3,10 98,30 4,79
-0,040 +0,000 10,40 1,69 100 1,69

Total 615,80 100 - -
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e Rendement cumulé du refus
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Figure 1V.4: Courbe d’analyse de tamisage du tout-enant.

IV.2.2. La diffraction des rayons X.

La diffraction des rayons X est une technique poadentifier les phases
minéralogiques des matériaux cristallins. L'agdade diffraction des rayons X fonctionne
selon le principe de la relation de « Wulff-Bragdgem effet, des rayons X monochromatiques,
habituellement ceux d'une raie « Gul sont diffractés par des plans atomiques stiiva
la loi de Bragg pour donner des pics de diffracganun diffractogramme. [31]

Le diffractogramme obtenu est un spectre des iitéangn fonction des angles de
déviation BDRX. Chaque phase minérale cristallisée est caiaétépar un ensemble de pics
20DRX correspondant a la périodicité de la distamdtieulaire. La méthode Rietveld permet

une interprétation quantitative d’un diffractogramr32]

IV.2.2.1. Identification du minerai de phosphate.

L’identification des minéraux dans le minerai degphate brut a été réalisée a l'aide
d'un diffractométre « XRD Bruker (AXS-8D) » fonctinant a 45 KV et 40 mA avec un
rayonnement « Cui (15406 A) ».
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L'échantillon du minerai de phosphate et des minépars tels que I'apatite, la dolomie et le
guartz ont été broyés a une dimension inférieldd@& mm pour servir a I'étude de flottation.

Le phosphate a une teneur de 24,7% £k Bt 9,4% de matiéres insolubles.

IV.2.2.1.1. Analyses minéralogiques.

Le diagramme de diffraction des rayons X de I'é@tHan de minerai de phosphate
présenté a la figur®y.5, montre une différence significative entre les pbates principales
phases minéralogiques identifiées sont des apafiteda base des données de diffraction du
Centre international (ICDD) [33, 34, 35] et enigtiht le logiciel « X'Pert HighScore », nous
avons pu identifier la composition minéralogique rdinerai de phosphate brut. Toutes les
indications portées sur les diagrammes de ra}ortoncernent deux phases, la phase de
45-125 um et la phase de 1-45 um; la dimensioB0dem a été retirée.

A. Phase 1 - 4um.
La phase étudiée sur moins 45 um a montré I'existele plusieurs phases contenant de la
calcite, du quartz, de I'hématite, du cinabre veet la fluorite, de la bornite et du phosphate
de chlorure de calcium (Tablet.2 et IV.3 et Figures IV.5 et IV.6).
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Figure IV.5: Diagramme DXR du minerai de phosphatede 1 — 45um.
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Tableau IV.2: La phase de minerai de phosphate 1-54um.

Caractérisation et flottation du phosphate de Dj€b.

N° | Nom du composé| Formule chimique | Code de référence| Score | Facteur d'échelle
01 | Quartz SiQ 27-1402 27 0.143
02 | Calcite CaCo 05-0586 11 0.105
03 | Hématite F£3 33-0664 19 0.192
04 | Cinabre vert GO3 38-1479 15 0.228
05 | Bornite CyFeS 73-1667 11 0.104
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Figure IV.6: Diagramme DRX de la phase du minerai é phosphate 1-45 um

montrant la chlorapatite.
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Chapitre IV Caractérisation et flottation du phosphate de Dj€bek.

Tableau 1V.3: Valeurs mesurées de la chlorapatite

dans la phase de minerai de phosphate 1-4H.

Nom du Formule Position [°2Theta] Espacement d [A] IcCD
compose chimique Mesure Référence | Mesuré | Référence| Reference
Chlorapatite—| Cas(POy)sCl | 31.31-100% 31.353— 2.854 | 2.853 24-0214
calcium 100%
chloride 32.371-86% 0 2.765 | 2.770
phosphate 32.26-55%

B. Phase 45 — 125 um.
La gamme de dimension 45 —-125 um contient dupgdtaie de fluorure de calcium
[34]; La dolomie a été proportionnellement plus ague que les autres minéraux
secondaires par rapport a celle présentée siidgares V.7t Figure 1V.8 et les tableaux

V.4 et IV.5.
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Figure IV.7: Diagramme DRX de la phase de minerai @ phosphate 45 — 12pm.
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Chapitre IV

Tableau 1V.4: La phase du minerai de phosphate 45 &25 pm.

Caractérisation et flottation du phosphate de Dj€b.

o Nom du Formule Code de Facteur
N . . s Score 2
composé chimique référence d'échelle
01 | Bornite CyFeS 73-1667 20 0.183
02 | Hematite FO3 24-0072 16 0.157
03 | Calcite CaCeo 35-0816 32 0.121
04 | Chromium Cr 06-0694 18 0.093
05 | Quartz SiQ 46-1045 03 1.538
Counts T T T
jaune125 (demier).CAF = =
400 /,% /EAW‘\
FEL e T
[ 5 ) & \
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/7 oy \
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Figure IV.8: Diagramme DRX de la phase de minerai € phosphate 45 — 12pm
montrant la dolomie et la fluorapatite.

Tableau 1V.5: Valeurs mesurées et valeurs de configation de la dolomite
et de la fluorapatite dans la phase du minerai dghosphate de 45 a 125 um.

) Formule Position [°2Theta] Espacement d [A] ICCD

Nom du composé o P

chimique Mesuré Référence | Mesuré | Référence| Reference
Carbonate de fer
dolomie, calcium, | Ca(Mg,Fe)(CQ), 30.831 30.84 2.897 2.899 A 34-0517
magnésium
Fluoapatite — 31.966-100%| 31.936-100% 2.797
phosphate de Eoo Ero 2.796
fluorure de Ca(POy)sF 32.239-59% | 32.26-55% | 2.774 5 772
calcium 33.196-44% | 33.127-60%| 2.696
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Chapitre IV Caractérisation et flottation du phosphate de D-Onk.

IV.2.2.1.2.Diagrammes DRX des produit obtenus dans l'usinedu Djebel Onk.
Les diagrammes de diffraction des rayons X de #&tihon des concentrés obten
par la voie séchéa voie humide et des rejets solides présentégepdfigure 1V.9, IV.10 et

V.11 montrent une différence significative entes phase

A. Concentréde phosphate de Djeb-Onk obtenu par la voie séch.
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Figure IV. 9: Diagramme DRX du concentré de phosphate de Djeb-Onk
obtenu par la voie séche.

Le diagramme de diffraction des rayons X de I'éthan du concentreobtenu par la
voie sechgrésente des pics intenses des carboi(de calcite et de dolomite ainsi que

quartz) Cette présence en quantité importante est duaeaxogangue formeée pices
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Chapitre IV Caractérisation et flottation du phosphate de D-Onk.

Lin (Cps)

minéraux qui emprisonmgles particules de I'apatite.

La méthode d'enrichissement dite la voie s, estcomposéepar I'opération de
séchagalans un four de fluidisation pour éliminer une aiex quantité de la silice fine
I'opération de criblaga 2mm pour éliminer leparticules pauvres gshosphate, ain que
des opérationsle broyage, tamisage et séparation par des séleaén d'éliminerles
gros grains riches en exogang

On remarque gque cette méthode de traitencomporte plusieursopérations qui
consomment beaucoup d'énergie et qui éliminent gnamde quantité (« grains de

I'exogangue qui renferment du phosp.

B. Concentréde phosphate de Djeb-Onk obtenu par la voie humide.
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Figure IV.10 : Diagramme DRX du concentré de phosphate de Djeb-Onk

obtenu par la voie humide.
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Chapitre IV Caractérisation et flottation du phosphate de D-Onk.

Le diagramme de diffraction des ray X du concentréobtenu par la voie humide
montre la présenceé'importantspics de calcite, dolomiteuartz et du carbofluorapal. La
présence de ces minéradans le minerai de phosph en grade quantit est due a la
meéthode d'enrichissement. voie humide est utilisée pour la réduction du tdes silicate:
et [I'élimination des argilesLes résultatsd’analyse ont montré que la teneur €0s

(28,5% —29%) reste insuffisante pour que ce concentréddisé pour la fabrication de
produits chimiques.

C. Rejetssolides du phosphate de Djeb-Onk.
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50 &
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Figure IV.11: Diagramme DRX des rejets solides du phosphate dgdbel-Onk.
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Chapitre IV Caractérisation et flottation du phosphate de Dj€bek.

Le diagramme de diffraction des rayons X de I'étlhan des rejets solides (+15mm,
2mm) de l'usine de traitement, montre des picsdiérents, le plus intense est celui de la
fluoapatite, I'échantillon renferme aussi du quade la dolomite, de la calcite et du
carbonate fluorapatite,

L'échantillon en question est un minerai phosplaagxogangue carbonatée qui contient en
grande proportion de la calcite et de la dolonfitette derniére est la plus répandue que les
autres minéraux, on peut dire que la méthode dieissement par la voie seche et la voie
humide génere des rejets trés riches en phospPade récupérer cette importante quantité de
rejets, on doit concasser et broyer le mineraijlasgne dimension inférieure a 1 mm afin de
libérer les particules du phosphate qui sont eBwsirpar les carbonates et appliquer la
flottation qui est une méthode d'enrichissementguine de trés bons résultats.

Les diagrammes de diffraction des rayons X dédatllon des concentrés obtenus
par la voie séche et la voie humide et des refides ont permis d'identifier les minéraux

représentés dans le tableau suivant:

Tableau IV.6: Identification des phases.

Identification 2 Teta
Argile 10.898
Quartz 25.733
Carbonate fluorapatite 28.104
Calcite 29.270
Dolomite 30.754
Fluorapatite 32.079
Carbonate fluorapatite 33.194
Carbonate fluorapatite 34.171
Calcite 40.168
Fluorine 47.002
Dolomite 49.722
Quartz 53.139
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Chapitre IV Caractérisation et flottation du phosphate de Dj€bek.

On peut conclure que la chaine de traitement dherai de phosphate de Djebel-Onk
utilise des méthodes d'enrichissement qui donnemttdncentrés de phosphate dont la teneur
en ROs est limitée, ce qui rend difficile leur utilisatiodans la fabrication des produits
chimiques. La présence des carbonates et desteslidans les concentrés obtenus par les
deux voies est le résultat d'un enrichissementbpayage et criblage qui est basé sur la
différence de dureté entre les grains phosphatésuat de la gangue carbonatée et siliceuse,
dans ce cas un taux important riche e@sRle la fraction +2mm et +15 mm est considéré
comme rejet.

Les techniques utilisées actuellement a Djebel-@okir enrichir le minerai de
phosphate en éliminant ou en réduisant cette gamnighe en dolomite et en calcite ne
donnent pas de bons résultats car ces minérauxnentertaine ressemblance sur le plan des
propriétés physico-chimiques. La méthode de flamaest fortement recommandée pour

valoriser ce type de minerai.

V.2.3. Microscopie optique.
L’identification des principaux minéraux conterdasns le minerai de phosphate a
éte réalisée a I'aide d’'un microscope optique jedat de marque OPTECH.
Nous nous sommes concentrés sur les grains deandephosphate de différentes

tailles (45 a 180um). Certaines inclusions de namérsphériques rouge foncé sur la figure
IV.12 indiquent la présence du minéral de I'hétaati

QU

Figure IV.12: Microphotographie d'un minéral d'hématite de couleur rouge foncé

—— =

&

dans le minerai de phosphate étudié (x 400).

IV.2.4. Spectroscopie infrarouge a transformée dedurier (IRTF).
La spectroscopie infrarouge a transformée de Fowrst I'une des méthodes les plus

utilisées pour I'analyse qualitative des groupemdnnctionnels des matieres minérales et
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Chapitre IV Caractérisation et flottation du phosphate de Dj€bek.

organiques. Les différents montages disponibles\@gent d’analyser pratiquement tout type
de matériau [35].

Le principe de cette technique repose sur l'illumtion d’'une molécule par des
radiations infrarouges. Certaines d’entre ellest siisorbées a des longueurs d’onde qui
correspondent aux fréquences de vibration des groapts chimiques fonctionnels de la
molécule.

Lorsque la longueur d'onde (I'énergie) apportée lpafaisceau lumineux est voisine de
I'énergie de vibration de la molécule, cette deeniga absorber le rayonnement et on
enregistrera une diminution de l'intensité réflécbu transmise. Le domaine infrarouge entre
4000 cm' et 400 crit (2.5 — 25um) correspond au domaine d'énergie de vibration des
molécules. Par conséquent a un matériau de conguoshimique et de structure donnée va
correspondre un ensemble de bandes d'absorptiactéastique permettant d'identifier le
matériau.

Le spectrophotometre utilisé dans notre cas, eshalgue japonaise JASCO 460 avec une
résolution 2 cnt et une accumulation automatique des spectres.

Les échantillons examinés sont des solides. Cesetiersont les principaux minéraux
qui composent le minerai de phosphate : la dolgnfatecalcite, le quartz et le phosphate.
L’enregistrement des spectres est réalisé danistervalle de 4000 - 400 ¢l On prépare
un mélange finement broyé de 3 a 10 mg de substaanalyser avec 100 mg de KBr.

Le mélange de poudres ainsi obtenu, est placé wiamsnatrice d’acier inoxydable qui est

soumise a une trés forte pression. Le pastillageitsa I'aide d’'une presse hydraulique.

IV.2.4.1. Détermination qualitative de I'adsorptionde I'acide gras par spectroscopie
infrarouge.

L’application de la flottation en tant que méthatlenrichissement des minerais, est
toujours précédée par une étude qualitative d'adisor du collecteur sur la surface des
minéraux étudiés qui composent le minerai. Lortad®ottation anionique des oxydes ou des
silicates, leurs surfaces chargées sont capab#ssatber des collecteurs ayant une charge de
signe opposeé sur la partie polaire.

La charge de la surface du minéral qu’on veutdlottloit &tre positive, ce qui permet
d’avoir une sélectivité entre les différents min&raui composent la pulpe se trouvant dans
la cellule de flottation. Pendant la flottation dunerai de phosphate, on utilise comme
collecteur les acides gras (acide oléique) poufidaociation et la séparation des carbonates

qui se trouvent dans le minerai étudié (les phassha
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Chapitre IV Caractérisation et flottation du phosphate de Dj€bek.

L’étude de l'adsorption de ces acides sur les sagale la calcite et de la dolomite
nécessite la préparation d’une solution standaadtayne concentration de 1 g/I.
La préparation de cette solution se fait de la gr@nsuivante:
1. On met 250 mg d’acide gras dans un bécher der250
2. On ajoute 10 ml d’eau distillée ayant une terapge de 80°C;
3. On ajoute 2 ml de solution de NaOH;

4. Apreés refroidissement, on ajoute de I'eau déillusqu’au niveau de 250 ml.

Plusieurs expériences de I'adsorption des acides ayant différentes concentrations
ont été réalisées sur la surface de la calcite éa diolomite, avec une concentration de 500
mg/l en milieu acide ou faiblement acide avec un &4,5+5,2. [38,39]
Pour réaliser une bonne flottation de la calcitdesta dolomite, il faut obtenir un milieu acide
qui est créé par l'acide phosphoriqgue et qui pewe @tilisé aussi pour déprimer les
phosphates. [40]
Les échantillons de la dolomite et de la calcgigi sont traités avant et apres le lavage a
'eau chaude dans les conditions citées ci-dessusté filtrés puis séchés a une température

ambiante afin de subir un examen spectroscopidterauge [41].

IV.2.4.2. Analyse qualitative de l'adsorption de lacide gras sur la calcite, le

phosphate et quartz.

A. Analyse qualitative de I'adsorption de I'acide grassur la calcite.

Les spectres infrarouges des carbonates sartbt psimples. La calcite est un
minéral qui présente trois bandes caractérissigueradical (Figure 1V.13): 1438-1394 ¢m
875 cm' et 710 crif. Ces trois derniéres caractérisent les carbonatessydteme
rhomboédrique.

Pour la calcite traitée par I'acide gras (Figurel&), on remarque :
1. Au voisinage de 1700 chon constate une raie d’adsorption du groupe GeQyui
explique qu'il y'a une forme d’adsorption molécrdai
2. A 1650 cm" présence d'une raie qui correspond & une défmmasymétrique du
groupe carboxylate, ce qui montre la présence edfarme d’adsorption ionique de

I'acide gras sur la surface de la calcite.

Pour la calcite traitée par I'acide gras et sud/ien lavage a I'eau chaude (Figure 1V.14), on

remarque :
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Chapitre IV Caractérisation et flottation du phosphate de D-Onk.

1. Aucun changement da bande 1650 cih
2. Disparition d'une manié progressive dealbande au voisinage de 1700, ce qui
explique que l'adsorption de I'acide gras sur ldaxe de la calciteest avantagée par

une action mixtel’adsorption moléculaire et ioniqt
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Figure IV.13: Spectres IR de calcite.
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Figure IV.14: Spectres IR de calcite traitée par les acides gg avant lavage.
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Figure IV.15 : Spectres IR de calcite et calcite traitée par legcides grasapres lavage.

B. Analyse qualitative de I'adsorption de I'acide grasur le phosphate

Les spectresinfrarouges du phosphate (Figure IV.1§)résententdes bandes
caractéristiqued'absorption des vibrations de déformation dedsdin I-O de I'anionP03~
dans lintervalle 110950 cn™; les bandes d'intensité moyenneans lintervalle 14
1420 cnt et lintervalle 163-1616 cmi* caractéristiquesles compositions de magnési
(MgCQO;, Mg(OH),, 3H;0) et de carbonates; les bandes de faible intedaité l'intervalle
758-793 et 644 cthcaractérisent les vibrations deformation du groupcOH™; de méme
pour les doublets d'intensité moyenne dans liaterv600 et 568 c*; et les bandes
d'intensité sans importance, toutes les caradtpre des vibrations de la liaiso-O de
l'anionPO3 .

Sur les spectres IR de phosph(Figure IV.16)et phosphate traité par les ac gras,
on ne constate aucune bande additionnelle carsatéries groupements fonctionnels
acides gras (Figure IV.17).
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Figure IV.16 : Spectre IR de phosphate.
10D
ED
BD
%Nl

200D 100D
Wavesum berfcm 1]

Figure IV.17 : Spectre IR de phosphate traité par les acides gs:

C. Analyse qualitative de I'adsorption de I'acide grassur le quartz.
Dans lintervalle 126-900 cm le spectre infrarouge duguart: (Figure 1V.18)
présente une large bandette derniél indique des vibrationsl'élongation de la liaisc
Si-O. Lestrois bandes dans l'intervalle 400 cm'a savoir celle 95 cn™ et 779 crit et la

bande de faible intensité & 694 ™ sont caractéristiquede la fréquence d'élongation de
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Chapitre IV Caractérisation et flottation du phosphate de D-Onk.

liaison Si-O-Si. Egalementla bande intense & 458 @¢ntaractérisedes vibrations de
déformation du groupe O-%)-

De méme pour le quartz, on constate I'absence dedels caractéristiques des acides
(Figure 1V.19).
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Figure IV.18 : Spectres IR de quartz.
100D

L 1)

40D D IDDD 200D 10D A D
Wavemem berjfem 1]

Figure IV.19 : Spectres IR de quartz traité par les acides gra

IV.2.5. Analyse chimique.
L'analyse chimiquedes différentes tranches granulométriques minerai de

phosphate étudié a donné tésultat présentés dans le tableau IV.7.
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Tableau 1V.7 : Composition chimique du minerai de osphate étudié.

Tranches granulométriques Teneur en %

( mm) P0s | CO> CaO | MgO | SiO;
-0.160+0.125 29.8 | 6.50 50.66 0.89 2.36
—0.125+0.100 28.8| 7.70 48.96) 1.25 3.46
—0.100+0.080 254 | 11.50f 43.18 3.30 6.81
—0.080+0.040 23.8 | 12.60f 40.46 4.11 7.08
<0.040 mm 22.4| 13.90] 38.08 4.88 7.1p

Les résultats de I'analyse chimique des diffésetrtianches prouvent que ce minerai
est riche entre 0.160 et 0.100 mm. Les grains asgiate dont la dimension est comprise
entre 0.080 et 0.040 mm sont entourés par uneugafgtement carbonatée (Calcite et
dolomite).

Donc il est recommandé d'élaborer un schéma deamton mécanique qui permet de
réduire les grains a une dimension inférieure 6 &m et assurer une certaine libération des
grains du phosphate de ceux des autres minérawmiberai ainsi préparé, sur le plan
dimensionnel, va alimenter le schéma de flottatjalon va proposer pour I'enrichissement
des phosphates de djebel-Onk.

IV.3. Application de la flottation.

Les minerais phosphatés sont principalement acagngs de divers minéraux de
gangue tels que les argiles, la silice, les minér@lcaires (principalement la calcite et la
dolomite), la matiere carbonée et les oxydes de fer
Diverses méthodes de séparation ont été développées les minerais phosphatés;
cependant, la plupart d’entre elles ont posé debl@mes pour valoriser les minerais en
raison des similitudes entre l'apatite et les rman&r de gangue associés en termes de
propriétés physiques (densité, dimension des p#tc forme des particules, etc.) et des
propriétés physico-chimiques des minéraux carbgrettépatitiques. [42,43].

Divers procédées d'enrichissement ont été midame pour améliorer la teneur en
phosphate [44,45,46,47,48,49], notamment :
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* Lelavage,

» La classification dimensionnelle,
e La séparation par gravité,

» La séparation magnétique

* La flottation.

La réussite de la méthode d'enrichissement esitedhent liée avec le pouvoir
d'augmenter la teneur en@ au-dessus de 30%. On applique la flottation s&een deux
stades pour éliminer les carbonates dans un preem®s et ensuite les silicates a l'aide de
collecteurs anioniques et cationiques. Pour atteicg but, on va appliquer la flottation en
mousse qui est une technique d'enrichissemenenagt utilisée dans l'industrie de
traitement des minerais. Elle est appliquée pépaer un mélange finement broyé composé
de minéraux et de la gangue [50, 51].

L'efficacité d'un circuit de flottation dépend daugieurs facteurs liés a la nature et a la
structure des minéraux associés, ainsi qu'au typestrdmentation et aux variables
opérationnelles qui ont fait I'objet de recherchegrofondies. [47,48,49,50,51,52]

Le présent travail vise a illustrer I'effet des centrations ou du dosage du collecteur et du
pH sur les performances de flottation des carbarettdu quartz a partir de phosphate.

IV.3.1. Essais de flottation.

L'échantillon de minerai de phosphate et des rainémpurs tels que l'apatite, la
dolomite et le quartz ont été broyés en dessoulemm pour des études de flottation. Le
phosphate a analysé 24,7% d®4$avec 9,4% de matiéres insolubles.

Des tests de microflottation d'un échantillonZdg des minéraux purs (dolomite,
guartz et apatite) ont été effectués dans un tubdintbnd mono bulle. Le nombre de
Reynolds de la bulle produite dans le tube estrseypéa 385, ce qui indigue un écoulement
presque turbulent dans la couche d'eau situéeeterda bulle et une vitesse verticale des
bulles de 13,1 cm/s [58].

Les expériences de flottation avec 300 g de mirdaghosphate prélevé du gisement de
Kef-Essenoun, ont été menées dans une cellulotatibn d'une capacité de 1 litre munie
d’un agitateur tournant a une vitesse de rotated2DO0 tr/min. On a constaté un certain taux
d'élimination des particules avec des bulles darcellule de flottation [54,55]. Cependant,
I'effet de la dimension de la bulle, de I'effi¢adile la fixation et de la vitesse ont montré que
la vitesse de la bulle est égale & 18 cm/s [61,62].
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IV.3.1.1. Réactifs de flottations utilisées.

Les réactifs de flottation utilisés dans les deaxiss sont :

» Stade 1: Les réactifs de flottation sont des fractionacities gras synthétisées a partir de
'huile de paraffine par oxydation catalytique awyen dupermanganate de potassium
[63]. La composition de l'acide gras utilisée, déterminée par chromatographie en
phase gazeuse, elle contient un pourcentage isgififd'atomes de carbone dans la
molécule. Les acides gras ont été utilisés soumdod'émulsion avec de l'acide
phosphorique en tant que dépresseur du phosphaiedéicateur de pH.

e Stade 2: Les réactifs utilisés sont un collecteur aaitjoe a base d’amine contenant de
dodécylamine, de tétradécylamine, d’hexadécylam@hajuelques autres fractions en

faible proportion avec le CaO comme modificatde/pH.

IV.3.1.1.1. Flottation de la dolomite et de I'apate a l'aide d'acides gras.

Dans le system@aO — P,0; — H,0, le passage entre le milieu basique, le milieu
neutre et le milieu acide se fait a un pH infériaus, la solubilité du phosphate augmente de
0,003 a 0,15 g/l [64]. Dans ce cas, il y a un tiemsle cation€a?* vers la phase liquide, ce
qui réduit le nombre de sites actifs, entrainamt diminution significative de I'adsorption des
collecteurs anioniques. D'autre part, la dissolutotles carbonates dans le milieu acide
augmente le nombre de sites actifs, ce qui augniiadsorption des collecteurs anioniques.

La chimie en solution des acides gras est un faatguortant de la flottation anionique ou le
Cd* est présent dans la solution. La dépression dspbtate est probablement due a la
formation de CaHPQaqueux. La flottation sélective des carbonatepldesphate en milieu
acide peut étre améliorée en minimisant 1&"@hre en solution. [65,66].

La flottation de la dolomie et de l'apatite, daligerses conditions de pH et des
différentes concentrations d'émulsions d'acide,geas illustrée sur les figurd¥.20 et
IV.21. Les essais de flottation de ces minérauxébéteffectués a des concentrations de 50,
100 et 150 mg/l d'acides gras et a un pH consi@dt8 a 5,2 ajusté par I'acide phosphorique.
Comme le montre la figure 1V.20, alors que l'agafiottait a des quantités négligeables, la
dolomite flottait bien avec une augmentation de clancentration en acide gras. La
concentration a 150 mg/l a été choisie comme cdratéon optimale du collecteur et I'effet
du pH a été étudié bien avant cette concentratoticpliere en acides gras.
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Figure 1V.20 : Effet de la concentration en acidegras sur la récupération

de dolomite et d'apatite a pH 4,8-5,2 en présende HzPO..

La flottation des minéraux de la dolomite et dedtite avec un pH compris entre 4,8
et 9,5, une concentration de 150 mg/l du colleceguprésence duzRO, et du CaO afin

d'ajuster le pH et d'abaisser I'apatite est présesur la figure 21.
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Figure IV.21 : Effet du pH sur la récupération de b dolomite et de I'apatite

a l'aide du H3PO,4 et du CaO a une concentration de 150 mg/l d'aced gras.
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Chapitre IV Caractérisation et flottation du phosphate de Dj€bek.

De toute évidence, il existe une différence comsaiolé entre la flottabilité des deux
minéraux a un pH acide et neutre, mais elle dimia un pH alcalin. En conséquence, le
milieu acide du pH 4,8-5,2 a été choisi pour pdinmda séparation apatite — dolomite a
l'aide d'acides gras (Figure IV.21). Donc, il ésbli que la sélectivité de la séparation par
flottation de la dolomite de I'apatite est assupae |'utilisation d’acide phosphorique et
d’acides gras comme collecteur en milieu acidegaiecontribue en partie a I'action de

dépression de I'apatite.

IV.3.1.1.2. Flottation de quartz et d'apatite a I'ade d'amines.

La flottation du quartz et de I'apatite a étéiséal a I'aide d'un collecteur d'amine.
Les amines ont été utilisées avec addition dedkéaphosphorique et du CaO pour former
respectivement un milieu basique et un milieuecid

Les résultats de la flottation sont présentédastigure IV.22 qui montre que le
quartz en milieu acide est relativement moinsdiattet atteint sa valeur maximale a un pH de
8,5 ; puis décroit lorsque le pH augmente a 10g&stlintéressant de noter que l'intervalle de
la valeur du pH entre 7,8 et 8,5 semble étre ldlenee flottation du quartz et qu'au-dela de
9, I'hydrolyse de I'amine a entrainé une dépresdiouartz. D'autre part, la flottabilité de
l'apatite comme le montre la figure 1V.22, diminu@gressivement avec l'augmentation du
pH de 4,5 a 7,8, puis reste presque constante lexuraicalin.
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Figure 1V.22 : Effet du pH sur la récupération du quartz et de I'apatite

a l'aide de HPO,4, CaO a une concentration en amine mixte de 30 mg/1
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Chapitre IV Caractérisation et flottation du phosphate de Dj€bek.

La concentration du mélange d'amines a 30 mg/Esgmite une valeur optimale pour
atteindre une sélectivité entre le quartz et ligpat un pH compris entre 7,8 et 8,5. Des
expériences supplémentaires ont montré qu’en fomete la concentration en amine révélent
gue la concentration choisie de 30 mg/l, offre @ifement la meilleure sélectivité entre les
minéraux de quartz et d’apatite (Figure 1V.23).
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Figure IV.23 : Effet de la concentration d'amines nixtes sur la récupération du quartz

et de l'apatite a un pH d&8 a 8,5 en utilisant du CaO comme régulateur.

IV.3.1.1.3. Circuit fermé de flottation du minerai de phosphate.

La difficulté d'enrichir des minerais de phospbatearbonatés, d'une
composition minéralogique complexe, réside darfert@ dispersion de l'apatite. L'existence
des carbonates de calcium et de magnésium ayarftattabilité similaire a celle de l'apatite
montre une difficulté de séparation de la dolomite

Le minerai de phosphate étudié contient des oxgdiesion seulement réduisent la
différence de flottabilité des minéraux, mais seorerent également dans le concentré de
phosphate et influent d'une maniére négative sugusdité. lIs contiennent également des

impuretés comme l'argile qui produit une grandentgté de boue qui a une grande
influence sur le processus de flottation.
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Chapitre IV Caractérisation et flottation du phosphate de Dj€bek.

Lafigure IV.24 montre les résultats obtenus en présele 5 Kg/tonne de3sAO, a un pH de

4,8 a 5,2 au premier stade de flottation en utitiskes acides gras avec des concentrations de
300, 400 et 500 g/tonne. Les meilleurs résultatsétd obtenus lorsqu’on utilise 5 Kg/tonne
de HPQ,, 500 g/tonne d’acides gras avec un minerai ayaet tranche granulométrique

comprise entre -160 et + 20 um dans l'alimentation.
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Figure IV.24 : Effet du dosage des acidesras sur la récupérationdu P,Os
Lors de la ftation en circuit fermé du minerai de phosphate
en présence dgP, a un pH de 4,8 a 5,2.

La figure IV.25, montre les résultats obtenus #isant des amines a des quantités
de 500, 600 et 750 g/tonne en présence de CaO coégulateur avec un pH de 7,8 a 8,5 au
deuxieme stade de flottation. L'augmentation dedasommation des amines entraine une
diminution de la récupération dy@®® dans les concentrés du phosphate et une augneentati
des produits flottants a base de quartz et de natbolLa phase cationique (flottation des
minéraux silicatés-quartz) utilisant un collectdiamines a ensuite été réalisé et le concentré

de phosphate final a été obtenu.
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Figure V.25 : Effet du dosage d'amines sur lrécupération du P,Osg
lors de la flottation en circuit fermé du minerai de phosphat:

en présence de Ca a un pH compris entre 7,8 et8,=.

IV.3.2. Schéma de flottation propose
Le schéma de flottation a été proposé sur la des essais de flottation réas en
utilisant des réactifs qui ont permis une bonneassin du phosphate des autres
minéraux, et qui ont permis une bonne récupératiorr,Os dans le concentré de phosph
La flottation est composée par deux st : on flotte tout d’abord lesarbonates et on
déprime les silicates et les phosphate, et damelgieme stade, on flotte le quartz et

déprime le phosphatke schéma global en circuit fermé est présentéadiigure|V.26.
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Alimentation

A

Flottation des carbonate

v
Produit flottant
Carbonate

4 Produit de cellule

Flottation du auartz

‘ }
Produit flottant Produit de cellule
Quartz Phospbhate

Figure IV.26 : Flottation en circuit fermé pour I'élimination des carbonates et des
silicates du minerai de phosphate.

Le schéma détaillé en circuit fermé avec comeation des réactifs est présenté sur
la figure IV.27 suivante :

Minerai initial

Acide gras HsPO, (5 Kg/t)
(0,5 Kg/t)
\ 4
Flottation des carbonates
Produit de Produit de
mousse cellule
Flottation relaveuse Epaississement
Produit de Produit de
cellule mousse
\ 4 A 4
CARBONATES DEBORDEMENT
AMINES Cao
(0,6 Kg/t) \ /
\ 4
Flottation du quartz
Produit de Produit de
mousse cellule
v v
Flottation relaveuse Epaississement
Produit de Produit de
cellule |} mousse Y
v v DEBORDEMENT
QUARTZ CONCENTRE

Figure 1V.27 : Schéma de flottation dans le cycleefmé
avec utilisation en qualité de régulateur du milietH3PO,4 ou CaO.
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Chapitre IV Caractérisation et flottation du phosphate de Dj€bek.

Les résultats de la flottation en circuit fernrégentés sur le tableau V.8, montrent
gue l'on peut obtenir un concentré de phosphate ave teneur élevée dépassant les 30% en
P,Os et une teneur relativement faible en MgO quiceshprise entre 0,8 et 1,05 % et un

résidu insoluble de 11,7 %.

Tableau 1V.8: Résultats de la flottation du mineraide phosphate en circuit fermé.

Poids Teneur % Récupération %
Produit

% P,0s | MgO _Résidu P,Os | MgO _Résidu
insoluble insoluble

Concentré du phosphate 771 30.1 1.05 1117 94.009028 60.1

Produit flottant:
11.7 4.0 15.8 3.7 1.90 66.10 2.90
carbonate

Produit flottant: Quartz 11.2 9.0 1.25 49.6 41 05.0 37.00

Alimentation 100 | 24.70 2.80 15.0 100 100 100

I\VV.4. Conclusion.

La méthode de flottation proposée donne des adsudixpérimentaux satisfaisants
pour la flottation d'un minerai de phosphate rielmecarbonates et silicates. Dans ce cas, la
flottation est réalisée en deux étapes :

La double flottation inverse anionique-cationigs®&st avérée étre une meéthode
appropriée pour valoriser les phosphates naturelprocessus en deux étapes consiste a faire
flotter les carbonates a un pH de 4,8 a 5,2 ;

La deuxieme étape comprend la flottation du quatdn pH de 7,8 a 8,5.

L'utilisation d'acides gras (0,5 Kg/tonne) au peanstade de flottation et d'amines mixtes
(0,5 Kg/tonne) au deuxieme stade de flottation mnéade bons résultats, le concentré dosé a
30,1 ROs % avec une récupération de 94%. Le concentré depplate ainsi obtenu, sera
utilisé comme matiére premiére pour la fabricaties produits chimiques.
L'efficacité de la flottation dépend des factewisvants

1. Grosseurs du minerai a flotter.

2. Densité de la pulpe.
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3. Régime des réactifs de flottation.

N

. Intensité d'aérage et d'agitation de la pulpe.

5. Intensité de déchargement de la mousse.

6. Température de la pulpe.

7. Durée de la flottation

8. Schéma de la flottation.

9. Débit de la pulpe qui entre dans la machindattafion.
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Conclusion générale

CONCLUSION GENERALE

Le but principal de notre étude est I'élaboratiam chouveau schéma de traitement du
minerai de phosphate de Kef- Essenoun de la régddjebel Onk qui est située au Sud — Est de
I'Algérie, a 100 km de la Wilaya de Tébessa. L'obfea été atteint par le choix d’'un procédé de
traitement qui est la flottation inverse.

Les travaux réalisés au cours de cette thése podan la caractérisation et
I'enrichissement du phosphate.

Plusieurs étapes ont été étudiées afin de rédeitauk des carbonates et des silicates contenus
dans le minerai et d’obtenir un concentré delimme qualité riche en®s qui peut étre utilisé
dans la fabrication des produits chimiques. La déhwmexpérimentale adoptée pour cette étude,
consistait en une caractérisation physico-chimjgmué enrichir le minerai par flottation.

On remarque que le schéma actuel de traitemephdsphate au niveau de Djebel-Onk
est tres limité sur le plan qualitatif, car le centté de phosphate obtenu par ce schéma a une
teneur en 05 qui  reste insuffisante, ce qui ne permet pasusilisation dans la transformation.
Les différents rejets obtenus dans l'usine deetraét de Djebel-Onk ont une teneur e@4jui
varie entre 20 et 23 % avec un rendement avoisiean50 % de la production totale ce qui
constitue une alimentation pour un éventuel tragtem

Dans un premier temps, l'étude du contexte gére&rapermis de voir les diverses
utilisations, les différentes productions et leesmmmations du phosphate.

Le travail s'est par la suite orienté vers I'étudie la flottabilité des minéraux composant le
minerai (phosphate, dolomite, calcite et quarta)rpmir le comportement du collecteur choisi
sur la surface de ces derniers.

Les essais de flottation du phosphate, dolomit&iteaet quartz dans les différentes
conditions de pH et de concentration des solutibasides gras ont été réalisé en se basant sur
les données d’adsorption et de I'analyse specttale. de la flottation dans un milieu basique ou
dans un milieu acide, on a constaté une flottébiariable des minéraux pendant la variation du
pH de la solution, c'est-a-dire lors du passagmitieu basique vers le milieu acide, la flottalglit
du phosphate est altérée, par contre celle dessaminéraux est nettement améliorée.

Pendant la flottation du phosphate et de la dolraitec utilisation des acides gras dans les

différentes conditions de concentration et un pHstant créé par I'acide phosphorique, il a été
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constaté, une grande activité de la flottationadddlomite, par contre le phosphate flotte d’'une
maniere insignifiante. On peut dire que la sélecte la dolomite par rapport au phosphate peut
étre atteinte avec utilisation des acides grashsyigues en milieu acide, conditionnée par une
forme physique d’adsorption de I'agent de flottatpar la dolomite.

Les essais de flottation du phosphate et du quedms les différentes conditions de
concentration et du pH, ont montré une tres bolotafion du quartz par contre, le phosphate a
une petite activité a une concentration bien déte¥ende I'agent de flottation.

Pour assurer une flottation sélective de la dolepdt phosphate et du quartz dans le cas
d’'un minerai de phosphate a gangue carbonatés, iéeessaire d'utiliser des acides gras pour la
flottation des carbonates et un collecteur catio@ig base d’amine pour la flottation du quartz.
L’analyse granulométrique, minéralogique et chimigdu minerai de Djebel-Onk, ont favorisé
l'application de la méthode de flottation. Les éssde flottation inverse exécutés dans le
laboratoire ont débouché sur un concentré de platsplont la teneur en®s a dépassé les 30 %
avec un taux de récupération de 94 %. Les résuttatsnus, concordent avec les données
expérimentales de plusieurs chercheurs.

En se basant sur les résultats de la flottationpeut élaborer un nouveau schéma de
flottation inverse pour le traitement du mineds phosphate de Kef-Essenoun a gangue
carbonatée. Au premier stade d’enrichissement,lioning les carbonates en milieu acide, et au
deuxieme stade la flottation du quartz dans unemnibasique. Le concentré de phosphate ainsi

obtenu, sera utilisé comme matiére premiere pofablacation des produits chimiques.
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Annexe A Diagramme DXR du minerai de phosphate de 1 — 4gm.
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Annexe B:Diagramme DRX de la phase du minerai de phosphate-145 um montrant la chlorapatite.
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Annexe C: Diagramme DRX de la phase de minerai dehpsphate 45 — 125.
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Annexe D:Diagramme DRX de la phase de minerai de phosphat®& 4 125montrant la dolomie et la fluorapatite.
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Annexe E:Diagramme DRX du concentré de phosphate de Djet-Onk obtenu par la voie séche.
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Lin (Cps)

Annexe F :Diagramme DRX du concentréde phosphate de Djeb~Onk obtenu par la voie humide.
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Lin (Cos)

Annexe G :Diagramme DRX des rejets solides du phosphate dgdbel-Onk.
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Abstract

Phosphate rock contains various gangue minerals including silicates and carbonates which need to be reduced in content in order
to meet the requirements of the phosphate industry. Froth flotation has become an integral part of phosphate concentration
process. In this study, double reverse flotation was applied to recover apatite from phosphate ore. H;PO,4 and CaO were used
as phosphate depressants, in acidic and alkaline conditions. Fatty acids and amines were added as carbonate and silicate collectors
respectively. An experimental protocol devised to optimize the grade and recovery of phosphate using anionic—cationic method
was found effective. Consequently, a required high quality of phosphate concentrate containing 30.1% P,Os was obtained, with a
recovery of 94%. X-ray diffraction and optical microscopy studies were performed to define the main minerals.

Keywords Phosphate ore - Characterization - Fatty acids - Amines - Flotation

Introduction

Phosphates are some of the most important minerals on Earth as
they are the indispensable fertilizing raw material for agriculture
and also the essential feedstock of chemical industries such as
cleaning agents, dental creams, and flame retardants. A large
proportion of the world’s phosphate reserves are sedimentary
deposits containing a considerable amount of carbonate minerals.
Phosphate beneficiation from carbonate-rich sedimentary phos-
phate deposits is not effortless and requires further investigation
(Al-Fariss et al. 1991). Phosphate ore processing techniques are
dependent on the type of phosphate minerals and associated
gangue. Froth flotation is a widely used physicochemical bene-
ficiation technique in mineral processing industry for separating
finely ground valuable minerals from a mixture of gangue min-
erals (Wills and Nappier-Munn 2006; Miller et al. 2002). The
efficiency of a flotation circuit operation depends on several fac-
tors related to nature and structure of associated minerals together

>< Mustapha Bouhenguel
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Constantine 3 University, La Nouvelle Ville Ali Mendjeli, Algeria

Applied Chemistry and materials technology Laboratory, Larbi Ben
Mhidi University, 04000 Oum EI Bouaghi, Algeria
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with the type of instrumentation and operational variables which
have been extensively investigated (Ralston and Dukhin 1999;
Lima et al. 2009; Dos Santos et al. 2012; Feng and Aldrich 2004,
Eigels 1967; Liu et al. 2011).

Phosphate ores are mainly accompanied with various associ-
ated gangue minerals like clays, silica, calcareous minerals
(mainly calcite and dolomite), carbonaceous matter, and iron
oxides. Various separation methods have been developed for
phosphate ores; however, most of them have posed problems
for upgrading the ores due to similarities in the apatite and asso-
ciated gangue minerals in terms of physical properties (density,
particle size, particle shape, etc.) and physico-chemicals proper-
ties of carbonate and apatite minerals (Abouzeid et al. 2009;
Bogdanov and Maximov 1990). Various beneficiation schemes
have been established for improving phosphate grade including
scrubbing/washing and size classification, gravity separation,
magnetic separation, and flotation (Al-Fariss et al. 1991, 2013;
Unkelbach and Wasmuth 1991; Abu-Eishah et al. 1991; Abdel-
Khalek 2000; Deghani et al. 2012). In order to be considered
successful; the beneficiation method must be able to increase
P,05 content above 30%. Applying a two-stage reverse flotation
process for removal of carbonates and silicates from phosphate
ore using anionic and cationic collectors, this work aims at illus-
trating the effect of collector’s concentrations or dosage and pH
on flotation performance of carbonates and quartz from phos-
phate ore.

@ Springer
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Materials and methods Flotation experiments for phosphate ore (300 g) were
conducted in a flotation cell of 1-L capacity at the impel-
Materials ler rate of 1200 rpm. The rate of removal particles with

bubbles in flotation cell is given by Ralston and
Phosphate ore and pure minerals The samples were collected ~ Laskowski (1992), Pyke et al. (2003). However, the effect
from Djebel Onk deposits in Algeria. The phosphate ore sam-  of bubble size attachment, attachment efficiency, and ve-
ple and pure minerals such apatite, dolomite, and quartz were  locity given by Reay and Ratcliff (1973), Kouachi et al.
ground below 0.16 mm for flotation studies. The phosphate ~ (2010) has shown that the bubble velocity equal 18 cm/s.
analyzed 24.7% P,0s with 9.4% insolubles.

Spectroscopic methods
Flotation reagents The flotation reagents used in the first stage
are fatty acid fractions of C,o—C,g synthesized from the paraffin ~ FTIR spectroscopy was used for the characterization of stud-
oil by catalytic oxidation using potassium permanganate  ied phosphate ore. The FTIR spectra were measured by
(Doudenkov and Choubov 1969). The composition of the used ~ Jasco 460 Plus spectrometer (Tokyo, Japan) with resolution
fatty acid, determined by gas chromatography, contains a signif- 2 cm .
icant percentage of carbon atoms in the molecule, from Cy, to
Cy7 equals 89.8% and the remaining C to Cy; C;g to Cy equals c-X-ray diffraction and optical microscopy
10.2%. The fatty acids were used in emulsion form, with phos-
phoric acid as depressant for phosphate and pH modifier. Identification of the minerals in the raw phosphate ore was per-

The reagent scheme in the second stage flotation included  formed using XRD Bruker diffractometer (AXS-8D) operating

an amine-based cationic collector containing 50%  at45kVand 40 mA with CuKo radiation (1,5406 A) and also a
dodecylamine (C;), 19% tetradecylamine (Ci4), 14% microscope equipped with a trinocular head, infinitely corrected

hexadecylamine (C,¢), and some other fractions in small pro-  lenses with transmitted and reflected light, and a 360° rotating
portions with CaO as pH modifier. polarizer.
Methods

Results and discussion
Flotation tests

Characterization of phosphate ore
Microflotation tests of pure minerals (2 g)—dolomite, quartz,
and apatite—were conducted in a monobubble Hallimond  Mineralogical analyses
tube. The Reynolds number of the bubble produced in
monobubble Hallimond tube is more than 385 indicating a ~ The X-ray diffraction pattern of the phosphate ore sample pre-
near turbulent flow in the layer of water behind the bubble  sented in Fig. 1 shows a significant difference between phases.
and vertical velocity of the bubbles was found to be within ~ The main mineralogical phases identified are apatites. On the
13.1 cm/s (Drzymala 1994). basis of International Centre for Diffraction Data (ICDD)
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Fig. 1 XRD diagram of phosphate ore 1-45 pum size
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Table 1 Candidates patterns of

phosphate ore phase 1-45 pm No. Compound name Chemical formula Reference code Score Scale factor
01 Quartz SiO, 27-1402 27 0.143
02 Calcite CaCO; 05-0586 11 0.105
03 Hematite Fe,03 33-0664 19 0.192
04 Green cinnabar Cr,04 38-1479 15 0.228
05 Bornite CusFeS, 73-1667 11 0.104
Table2 Measured values and pattern values of chlorapatite in phosphate ore phase 145 pm
Compound name Chemical formula  Position [°2Theta] d-Spacing [A] ICCD Reference
Measured Reference Measured  Reference
Chlorapatite—calcium chloride phosphate Cas(POy4);Cl 31.31-100% 31.353-100% 2.854 2.853 24-0214
32.371-86% 32.26-55% 2.765 2.770

(Hounslow and Chao 1970; Brophy and Nash 1968; Hendricks
et al. 1932) and using the X’Pert HighScore software, we were

able to identify the mineralogical composition of the raw phos-
phate ore. All the indications shown in the X-ray diagrams con-
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Fig. 2 XRD diagram of phosphate ore phase 1-45 um shows chlorapatite
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Fig. 3 XRD diagram of phosphate ore 45—125-um size
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Fig. 4 XRD diagram of phosphate ore phase 45-125 shows dolomite and fluorapatite

33

Table 3 Candidates reference

patterns of phosphate ore 45 to No. Compound name Chemical formula Reference code Score Scale factor
125 pm
01 Bornite CusFeS, 73-1667 20 0.183
02 Hematite Fe,03 24-0072 16 0.157
03 Calcite CaCOs 35-0816 32 0.121
04 Chromium Cr 06-0694 18 0.093
05 Quartz Si0, 46-1045 03 1.538
Table 4 Measured values and pattern values of dolomite and fluorapatite in phosphate ore phase 45 to 125 um
Compound name Chemical formula Position [°2Theta] d-Spacing [A] ICCD
Reference
Measured Reference Measured Reference
Dolomite—calcium magnesium iron Ca(Mg,Fe)(CO3), 30.831 30.84 2.897 2.899 A 34-0517
carbonate
Fluoapatite—calcium fluoride phosphate Cas(POy)sF 31.966-100% 31.936-100% 2.797 2.774 2.796 2.772 15-0876
32.239-59% 32.26-55% 2.696
33.196-44%  33.127-60%

Ek-l

Fig. 5 Microphotography of a dark red spherical hematite mineral in the studied phosphate ore x 400)
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Fig. 6 Infrared spectrum of studied phosphate ore

cern two phases of the phosphate ore, the 45-125 pum phase and
the 1-45 pm phase; — 20-pm size was removed.

Phase 1—45 pm The studied phase on minus 45 pm showed
the existence of several phases containing calcite, quartz, he-
matite, green cinnabar, fluorite, bornite, and calcium chloride
phosphate (Tables 1 and 2 and Figs. 1 and 2).

Phase 45-125 pm On the other hand, the 45-125-um size
range contained calcium fluoride phosphate (Howie and
Broadhurst 1958); dolomite was proportionally found more
prevalent than other secondary minerals than that shown on
Figs. 3 and 4 and Tables 3 and 4.

Optical microscopy

The identification of the major contained minerals in the phos-
phate ore has been done with the use of an optical microscope.
We focused on the phosphate ore particles of different sizes
(45—180 pm). Some inclusions of magnetic dark red spherical
minerals in Fig. 5 indicate the presence of hematite mineral.

Infrared spectroscopy characterization
of phosphate ore

The infra-red phosphate spectrum (Fig. 6) shows bands in
the interval of 1100-950 c¢cm ', characterizing the de-
formed oscillations of P-O of bonds PO,’"; bands of

Table 5 Chemical composition of the phosphate ore studied
Feed size, mm Content, %

P,0s CO, CaO MgO SiO,
—0.160+0.125 29.8 6.50 50.66 0.89 2.36

—0.125+0.100 28.8 7.70 48.96 1.25 3.46

—0.100+0.080 254 11.50 43.18 3.30 6.81
—0.080 +0.040 23.8 12.60 40.46 4.11 7.03
<0.040 mm 224 13.90 38.08 4.88 7.12
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Fig. 7 Effect of fatty acid concentration on recovery of dolomite and
apatite at pH 4.8-5.2 in the presence of H;PO,

average intensity in the interval 1440-1420 cm 'confirm
the existence of magnesium compounds; bands of low
intensity in the interval of 858-793 c¢cm ' and 644 cm’
characterize the deformed oscillations of groups OH of the
hydrogen bond; and doublets of average intensity in the
interval 600-568 cm ' and the bands between 465 and
420 cm ' of relatively insignificant intensity characterize
the oscillations P-O of PO437 bonds.

Chemical analyses

The chemical analysis of the studied phosphate ore is present-
ed in Table 5.
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Fig. 8 Effect of pH on recovery of dolomite and apatite using H3PO, and
Ca0 at concentration of fatty acids 150 mg L—'
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Fig. 9 Effect of pH on recovery of quartz and apatite using H;PO4, CaO
at mixed amine concentration of 30 mg.L™"

Micro-flotation of pure minerals with fatty acids
and amines

Flotation of dolomite and apatite using fatty acids

In the system CaO-P,05-H,O system, the passage from the basic
and neutral medium to the acid medium of less than 6, the solu-
bility of the phosphate increases from 0.003 to 0.15 g/L
(Shuvalova and Ratobilskaya 1984). In this case, there is a trans-
fer of Ca ** cations to the liquid phase, which reduces the number
of active sites causing a significant decrease in the adsorption of
anionic collectors. On the other hand, the dissolution of the car-
bonates in the acid medium increases the number of active sites,
which increases the adsorption of anionic collectors.

The solution chemistry of fatty acids is an important factor in
anionic flotation where Ca®* is present in the solution. The de-
pression of phosphate is possibly due to formation of aqueous
CaHPO,. The selective flotation of carbonates from phosphate in
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Fig. 10 Effect of mixed amines concentration on recovery of quartz and
apatite at pH = 7.8-8.5 using CaO as regulator
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Fig. 11 Effect of fatty acids dosage on P,Os content in closed circuit
flotation of phosphate ore using H;PO, =5 kg/tone at pH=4.8-52 m
phosphate concentrate, (A) carbonate product, (#) quartz product

acidic media can be enhanced by minimizing free Ca®" in solu-
tion (Mohammadkhani et al. 2011; Snow and Zhang 2002).
Flotation of dolomite and apatite under various conditions
of pH and different concentrations of fatty acid emulsions is
illustrated in Figs. 7 and 8. The flotation tests of these minerals
was carried out at 50, 100, 150 mg/L concentrations of fatty
acids and constant pH of 4.8-5.2 adjusted by phosphoric acid.
As seen in Fig. 7, while apatite floated at negligible amounts,
dolomite floated well with increasing the concentration of
fatty acid. The concentration of 150 mg/L was selected as an
optimum collector concentration and the effect of pH was
further investigated at this particular fatty acid concentration.
The flotation of dolomite and apatite minerals against the
pH range of pH 4.8-9.5 is presented in Fig. 8 at 150 mg/L of
collector concentration in the presence of H;PO,4 and CaO to
both adjust the pH and depress apatite. Evidently, there is a
considerable difference between the floatability of the two
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Fig. 12 Effect of amines dosage on P,Os content in closed circuit
flotation of phosphate ore using CaO at pH =7.8-8.5 m phosphate
concentrate, (A) carbonate product, (#) quartz product
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Table 6 Results of phosphate ore

flotation in closed circuit Product Weight Content in % Recovery %
(%)
P,Os MgO Insoluble P,Os MgO Insoluble
deposits deposits
Phosphate concentrate 77.1 30.1 1.05 11.7 94.00 2890 60.1
Float product— 11.7 4.0 158 37 1.90 66.10  2.90
carbonate
Float product—quartz 11.2 9.0 1.25 49.6 4.1 5.00 37.00
Feed 100 2470  2.80 15.0 100 100 100

minerals at acidic and neutral pH but decreased at alkaline pH.
Accordingly the acid medium of pH 4.8-5.2 was selected to
achieve apatite—dolomite separation using fatty acids (Fig. 8).

Therefore, it is established that the selectivity of separation
by flotation of dolomite from apatite is induced with the use of
phosphoric acid and fatty acids as collector in acidic medium
created part of the depressing action of apatite.

Flotation of quartz and apatite using amines

Flotation of quartz and apatite was carried out with the use of
amine collector. The amines were used with the addition of
phosphoric acid and CaO to make acidic basic medium, re-
spectively. The flotation results presented in Fig. 9 show that
quartz in acidic medium is relatively less floatable and reaches
its peak value at pH 8.5 and then decrease upon increasing pH
to 10.5. Interestingly, the pH range of 7.8-8.5 appears to be
the best for flotation of quartz and beyond pH 9 the hydrolysis
of amine resulted in the depression of quartz. On the other
hand, the floatability of apatite in Fig. 9 steadily decreased
with increasing pH from 4.5 up to 7.8 and then remained
almost constant all the way in alkaline medium. The concen-
tration of the mixture of amines at 30 mg/L represents an
optimum to reach a window of selectivity between quartz
and apatite at pH 7.8-8.5. Further experiments shown in
Fig. 10 as a function of amine concentration reveal that indeed
the selected concentration of 30 mg/L provides indeed the best
selectivity between quartz and apatite minerals.

Closed circuit of phosphate ore flotation

The difficulty of enriching carbonated phosphate ores, having
a complex mineralogical composition, lies in the high disper-
sion of apatite; the existence of calcium and magnesium car-
bonates with similar floatability to that of apatite with a diffi-
culty of separation of dolomite. The studied phosphate ore
contains some oxides that not only decrease the difference in
floatability of minerals but are found in the phosphate concen-
trate and reduce its quality. They also contain clay impurities

which give rise to a large quantity of slimes having a great
influence on the flotation process.

Figure 11 shows the results obtained in presence of 5 kg/
ton H3PO, at pH 4.8-5.2 at first flotation stage using fatty
acids 300, 400, 500 g/ton. Best results were obtained when
5 kg/ton of H3POy,, 500 g/ton fatty acids were used with feed
size fraction—160 + 20 pm.

Figure 12 shows the results obtained using amines at 500,
600, and 750 g/ton in the presence of CaO as regulator at
pH 7.8-8.5 at second flotation stage. The increase in the con-
sumption of amines causes a decrease in recovery of P,Os in
phosphate concentrate and an increase in float products of
quartz and carbonate. The cationic stage (flotation of silicate
minerals—quartz) using amine collector was then carried out
and final phosphate concentrate obtained.

The results in closed flotation circuit are displayed in the
Table 6 and Fig. 13 shows that one can obtain a phosphate
concentrate with a high content of P,O5 up to 30% with a
relatively low MgO content of about 0.8—1.05% and insoluble
residue of 11.7%.

Feed

l

Carbonate flotation

v

Float product — Carbonate Sink product

y

Quartz flotation

v

Sink product — Phosphate concentrate

v
Float product — Quartz

Fig. 13 Closed circuit flotation for the removal carbonates and silicates
from phosphate ore
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Conclusion

The flotation method proposed give satisfactory experimental
results for the flotation of a carbonate and silicates rich phos-
phate ore. Flotation in this case is carried in two stage opera-
tion. Anionic—cationic double reverse flotation was found to
be an appropriate method to upgrade grade phosphate rocks.
The two steps process is to float the carbonates at pH =4.8—
5.2; the second stage includes flotation of the quartz at pH =
7.8-8.5. Using fatty acids (0.5 kg/ton) in the first flotation
stage and mixed amines (0.5 kg/ton) in the flotation second
stage gave good results, concentrate assayed 30.1 P,Os% at a
recovery of 94%.
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We theoretically used the models of Yoon and Luttrell for collision and attachment efficiencies to show the
effect of fluid flow condition, the effect of bubble size and velocity and particle surface hydrophobicity in
flotation system, and in order to demonstrate the effect of particle density on the attachment behavior we
incorporate the correct expression for the maximum collision angle developed by Dukhin collision model in
the Yoon-Luttrell attachment efficiency applied for two minerals species such as the quartz and chalcopyrite.
Then we used the expression of the analytical model that enables the calculation of the flotation rate constant

Keywords:

Floymion of particles derived by Pyke et al., developed under turbulent condition and with including the efficiency of
Collision collision using the generalized Sutherland equation (GSE), the attachment efficiency using modified Dobby-
Attachment Finch model, and stability of bubble-particle aggregate includes the various forces acting between the bubble

Rate constant
Inertial effect

and the attached particle. Some results are obtained revealing the positive inertial effect for the quartz and
galena particles under defined flotation data conditions by incorporating in the flotation rate constant
mentioned above, the collision and attachment efficiency models of Yoon-Luttrell developed for potential flow
condition with assuming that the bubble surface is completely mobile and the particle inertia is ignored. The
results show also the influence of the increasing of the bubble velocity to determine the particle size range

between the models considering the inertial effect and those who ignored the particle Inertia.

© 2010 Elsevier B.V. All rights reserved.

1. Introduction

The capture of particles by rising bubbles is the central process in
froth flotation. In order for this process, collision must occur in the
first instance when particles move under the action of hydrodynamic
forces, gravitational forces, inertial forces of the particle as well as the
drag forces and the static buoyancy of the fluid [1]. Collision has been
studied most extensively by many investigators, and it is commonly
measured in terms of the probability of collision (Pc), or the collision
efficiency (E).

The next event is the attachment of the particle to the bubble
surface, and it is one of the important substeps of particle-bubble
interaction in mineral flotation. Particle-bubble attachment depends
on hydrodynamics and surface forces (depend on the chemistry and
physical chemistry of the surface of solid particle and bubble). Finally,
the third requirement is the stability of the bubble-particle aggregate,
which means that the particle will stay attached to the bubble until it
enters the froth.

As a particle moves through a flotation cell, it must travel close
enough to abubble for it to be captured. This process is also referred to as
collision.

* Corresponding author.
E-mail address: mbouhenguel@yahoo.fr (M. Bouhenguel).

0011-9164/$ - see front matter © 2010 Elsevier B.V. All rights reserved.
doi:10.1016/j.desal.2010.06.057

Particles which approach a rising bubble within a streaming tube
of limiting capture radius Rc can collide with or be intercepted by a
bubble (Fig. 1). The collision efficiency or capture (E.) is defined as the
ratio of the number of the particles encountering a bubble per unit
time, to the number of particles approaching the bubble at a great
distance in a flow tube with a cross-sectional area equal to the
projected area of the bubble nRg [2].

The denominator of the equation should actually be (Rz +Rp) but
for density reasons in order to have flotation, the basis assumption is
that the bubble diameter is much greater than particle diameter. Ec is
determined by the hydrodynamics of the system, which is strongly
affected by the particle size, bubble size and the turbulence of the
system.

Sutherland [3] was the first to derive an expression for Ec from
fluid stream function,

E-=3 (%). )

B

In this model Sutherland assumed that, particles are inertialess,
and therefore follow the streamlines of the fluid so that the particle


http://dx.doi.org/10.1016/j.desal.2010.06.057
mailto:mbouhenguel@yahoo.fr
http://dx.doi.org/10.1016/j.desal.2010.06.057
http://www.sciencedirect.com/science/journal/00119164

S. Kouachi et al. / Desalination 264 (2010) 228-235 229

—* RAc

Particle pathline

Fig. 1. Schematic representation of a particle collision and attachment interaction in
flotation according to Yoon-Luttrell model.

trajectories can be characterized by the stream function of the fluid,
the bubble surface is completely unretarded, or mobile; and the fluid
flow regime at the bubble surface is potential, i.e. the Reynolds
number of the bubble, Reg, is very large (Reg>>1).

The Reynolds number is defined as:

Pivpds
Rey, = ———==. 3
B m 3)

where vp is the bubble rise velocity, dg and dp are the bubble and
particle diameter, p, is the liquid density, and  is the liquid dynamic
viscosity.

The Yoon-Luttrell collision model [4] was developed on the basis of
similar assumptions to the Sutherland model. For the potential flow
conditions, the expression for the collision efficiency of Yoon and Luttrell
model is identical to that in the Sutherland model.

For Stokes flow conditions, where the Reynolds number is much less
than 1, the streamlines are described by the Stokes stream function, and
the collision efficiency is given by:

3 (Rp\?
=3 5;) “

And by combining the Stokes and potential stream functions, i.e. at
extremely low and high Reynolds numbers, a new stream function
was developed for intermediate Reynolds numbers. Through this
stream function, a formula for collision efficiency at intermediate
Reynolds numbers was derived [5]:

3, 4Re}™\ [Rp)\2
EC~<2+ Is (RTs)' (5)

This equation, valid for particles smaller than 100 um and bubbles
smaller than 1 mm, shows that E. varies as R3. The collision efficiency
varies as Rz 2 for small bubbles where Rep is much less than 1.

In the Yoon-Luttrell collision efficiency model it is considered that
bubble-particle collision can occur evenly over the upper half of the
bubble surface, i.e., ¢c=90° (Fig. 1).

The attachment of solid particles to gas bubbles during flotation is
the result of a complex interaction process between hydrodynamic and
interparticular forces [6].

The attachment efficiency is defined as the ratio between the
number of particles that attach to the bubble and the number of particles
in the bubble path. Sutherland (1948) introduced the concepts of sliding
time and induction time [3]. Sliding time is the interval during which the
particle slides over the bubble surface after collision [7]. It is a function of
both the liquid velocity around the bubble and the bubble size. The
induction time is defined as the minimum time required for the thinning
and drainage of the liquid film existing between the bubble and particle
while the latter slides over the bubble. The probability of attachment has
been linked to the magnitudes of these parameters since attachment
cannot occur unless the induction time is shorter than the sliding time.
For the analytical study of the probability of attachment a limiting region
around the bubble was defined, which is characterized by the specific
collision angle ¢, based on their sliding time model, where if a particle
collides at this angle, its sliding time is just equal to the induction time,
termed the adhesion angle and the maximum possible collision angle
¢c. The attachment efficiency is defined as:

)
E = Sin¢ 6)

¢ sin?Qc

By applying the corresponding stream functions, Yoon and Luttrell
derived an expressions for attachment efficiency dependent on the
particle and bubble sizes, the bubble Reynolds number and the
induction time and thus, proposed for fine particles which do not
deform the bubble surfaces, the expressions for E, for the potential,
Stokes and intermediate flow conditions as follows [4]:

sin? (2 arctan (exp { — 3V } ))
E(P) — dP + dB (7)
“ sin%90

sin? (2 arctan exp {M} )

dp(dp + dy)

£ _ p(dp + dp 3

“ sin290 ®
sin{ 2 x arctan| e eVl (45 - 8Reg'72)

) e X\ 15d,(d, + dp)

Ey = : 9)

sin?90

Where the superscripts (P), (S) and (I) stand for Stokes, intermediate
and potential flow conditions, successively. The sin?> 90 in the
denominator of these equations implies the assumption that the
collision occurs evenly over the upper half of the bubble surface.

The parameter t; represents the induction time, and he is a function
of the particle hydrophobicity. The attachment efficiency was shown to
increase with decreasing particle size and bubble size. However, if the
bubble keeps getting smaller, it will reach a value at which E, starts
decreasing. For very fine particles, there seems to be a consensus in the
literature that E, tends to unity independent of particle hydrophobicity,
which means that selectivity is lost [4].

2. General flotation model developed under turbulent flow condition

The rate of removal of particles by bubbles in a flotation cell is
given by [8]:

ar kNp = —Zpg Ecq (10)
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Fig. 2. Collision efficiency for Yoon-Luttrell model under different flow conditions ([
Stokes, 4 intermediate, @ potential) with dg=0.077 cm.

where k is the flotation rate constant and E,y = Ec E, - Estap, the efficiency
of the stability of aggregate Es,, addresses the stabilization/destabiliza-
tion of a bubble-particle aggregate. Zpg is the collision frequency per unit
volume between particles and bubbles of diameters dp and dj,
respectively.

The flotation rate constant can be expressed as [9,10]:

Gy [033e"9d}/° rpp—p,\2/3 1
" { () BB (D)

k=239
dp Ve vl/3 PL Vg

Where v is kinematic viscosity, pp is the particle density, Gy is the
gas flow rate, ¢ is the turbulent dissipation energy and V. is the
volume of the flotation cell. The consecutive sub-processes of
particle-bubble collision, attachment and stability are represented
by efficiencies Ec, Eq, Egap, respectively.

It was found that this model was in good agreement with the
experimental data that incorporated the generalized Sutherland
equation collision model taking into account the particle inertia and
the modified Dobby-Finch attachment model developed for potential
flow conditions over a mobile bubble surface. We tempt to incorporate
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Fig. 3. Collision efficiency as a function of quartz particle size ([J dg=0.075cm, @
dp=0.077 cm, A dg=10.10 cm) for intermediate condition flow, Eq. (5) has been used
to calculate E..

in this model the Yoon-Luttrell equation for collision and attachment
efficiency developed for potential flow conditions and with assuming
that the particle inertia is ignored.

3. Results and discussion

Fig. 2 describes the variation of the collision efficiency as a function
of particle sizes and showing the influence of fluid flow regime in the
flotation cell. Potential flow predicts the highest values for E,
revealing the importance of turbulence in the system of flotation and
it result in increases in the bubble path volume and consequently
greater efficiency of particle-bubble collision.

3.1. Effects of bubble size on collision efficiency

In Fig. 3, an increase in bubble size is shown to result in increases in
the collision efficiency of the quartz particles. A decrease in bubble
size results in increases in the number of particles collected per
bubble as a function of the cross-sectional area of the bubble [11]. The
cross-sectional area of the small bubble is greater than that of the
large bubble.

3.2. Attachment efficiency

For a given induction time, the attachment efficiency in Figs. 4, 6-8
decreases with increasing particle size, and thus favoring the
attachment of small particles.

In Fig. 4, the effect of fluid flow conditions on the attachment
efficiency is shown. The attachment efficiency for Stokes flow is
greater than the other regime. The significance of this result is due to
the fact that for Stokes flow the value of the angle of adhesion is greater
than the value of the intermediate and potential flow as indicated in
Fig. 5.

3.2.1. Effect of size and bubble velocity

In Fig. 6, the increase in attachment efficiency, as a result of an
increase in bubble size, is due to an increase in the adhesion angle, and
in Fig. 7, the decrease in attachment efficiency due to increases in
bubble velocity is a result of a decrease in the angle of adhesion.

3.2.2. Effect of advancing contact angle of particle
In Fig. 8, the effect of hydrophobicity on the attachment efficiency of
quartz particles is shown. Clearly the increase in the attachment efficiency
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Fig. 4. Attachment efficiency as a function of particle size for different fluid flow
conditions ([ Stokes, @ intermediate, A potential), parameters dg=0.077 cm.
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Fig. 5. Effect of fluid flow regime on the adhesion angle.

is due to an increase in the contact angle. The more hydrophobic the
particle surface, the stronger is the strong hydrophobic attraction between
the bubble and particle and its influence on film drainage, rupture and
TPLC expansion, i.e., on induction time (shorter induction time for more
hydrophobic particle).

3.2.3. Effect of maximum collision angle ¢c

The original concept of the Dobby and Finch original model and the
Yoon-Luttrell model is very similar, the main difference being the
value of the maximum collision angle ¢c. This difference has been
eliminated by using the correct expression for the maximum collision
angle developed by Dukhin ¢ taking into account the inertial effect of
the particle bubble collision interaction.

The maximum collision angle used by Yoon-Luttrell is ¢c=90°,
and it is different from the one used in the Dobby and Finch original
model, and the original Dukhin collision model [12]. The maximum
collision angle in the last model (Dukhin collision model) is defined as

Fig. 6. Theoretical effect of bubble size ([1 dg=0.077cm, @ dg=0.10cm, A
dg=0.12 cm) on the attachment efficiency of quartz particle. Parameters 6=280°,
Eq. (7) has been used to calculate E,.

a complex function of the bubble Reynolds number and satisfies the
equation:

¢, = arcsin [265((1 + BZ)'/Z—B)]%. (12)

Where the dimensionless number 3, is defined as

12dgp,

p= dp(pp—pr)Reg” (13)

If we apply Eq. (12) in the model of the attachment efficiency
developed by Yoon and Luttrell for potential flow condition, using two
minerals species a difference in the results of attachment efficiency is
showed (Figs. 9 and 10).

In Figs. 9 and 10, the predicted effect of maximum collision angle is
shown. The attachment efficiency calculated using Eq. (12) is much
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Fig. 7. Theoretical effect of bubble velocity ([1 vg=16 cm/s, @ vp=20cm/s, A
vp=22 cm/s) on the attachment efficiency of quartz particle. Parameters (dp=0.12 cm,
0=280°), Eq. (7) has been used to calculate E,,.
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Fig. 8. Theoretical effect of particle advancing water contact angle, (L 6=74", @
0=57°, A 6=42°) on the attachment efficiency of quartz particle. Parameters
(dg=0.12 cm), Eq. (7) has been used to calculate E,.

greater than using the model of Yoon-Luttrell above all in the case of
the chalcopyrite particle.

The maximum collision angle developed by Dukhin (Eq. (12))
takes into account the influence of the inertial forces, but the model of
Yoon-Luttrell ignores the influence of particle inertia, and does not
account for, though inertial forces have a strong influence on collision
efficiency even when they are weak.

In Fig. 10, the attachment efficiency calculated for chalcopyrite
taking into account the effect of particle inertia (Eq. (12)) is much
greater than in Fig. 9 calculated for quartz particle (Eq. (12)). The
reason for this difference for attachment efficiency response of
chalcopyrite particles is due to the effect particle density has on the
angle of tangency (¢y).

And according to Dobby and Finch the maximum collision angle
(©c) can be determined by the following equations which are the
results of curve fitting to the experimental data of Jowett [13].

bc = 78.1—7.371logReg Pour 20<Rez<400 (14)
bc = 85.0—2.501logRe; Pour 0.1<Rep<1 (15)
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Fig. 9. Theoretical effect of maximum collision angle on attachment efficiency of quartz
particle using Yoon-Luttrell attachment model for potential flow condition (4 Eq. (12),
® ¢©-=90°) as parameters, dg=0.12 cm, 6 =80°.
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Fig. 10. Theoretical effect of maximum collision angle on attachment efficiency of
chalcopyrite particle using Yoon-Luttrell attachment model for potential flow
condition (A Eq. (12), ® ¢-=90°) as parameters, dg=0.12 cm, 6 =80°.

If we apply Eqgs. (14) and (15) in the Yoon-Luttrell attachment
model for potential and Stokes flow, we can predict that the larger
©c=90° used in this model results in smaller attachment efficiency
since the denominator as seen in Figs. 11 and 12.

3.3. Flotation rate constant calculation using Yoon-Luttrell collision and
attachment efficiency models

The flotation rate constant calculated with the generalized
Sutherland equation collision model and the modified Dobby-Finch
attachment model give a good agreement between theory and
experiment [9,10]. We tempt to incorporate in the expression of
flotation rate constant the collision and attachment models developed
by Yoon-Luttrell for potential flow condition and with assumption
that the particle inertia is ignored.

All of the curves (Figs. 13-17) predicted that the flotation rate
constants show a characteristic shape of the flotation rate constant
versus particle size, with a maximum appearing at intermediate particle
size. The low flotation rate constants result from the low efficiency of
collision for fine particles and low efficiencies of attachment and
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Fig. 11. Theoretical effect of maximum collision angle on attachment efficiency using
Yoon-Luttrell attachment model for potential flow regime (A using Eq. (14), @
©c=90°), parameters, dg=0.077 cm, 6 =42°.
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Fig. 12. Theoretical effect of maximum collision angle on attachment efficiency using
Yoon-Luttrell attachment model for Stokes flow regime (A using Eq. (15), ®pc=90°),
parameters, dg=0.077 cm, 6 =42°.

stability for coarse particle, although there are other factors that
influences on this flotation rate constant.

The influence of the surface hydrophobicity appears clear in Fig. 13.
The larger the contact angle is the larger is the flotation rate constant.
In kinetic point of view in the case of the strongly hydrophobic
particles, the liquid films drain quickly, and the expansion of three-
phase contact line (TPC) is immediately formed and shorter induction
time and the attachment would be immediate. In thermodynamic
point it was showing that the hydrophobic force plays the most
important role in decreasing the energy barrier for particle-bubble
interaction and, hence, increasing the flotation rate constant [14]. The
hydrophobic force is the major driving force for bubble-particle
adhesion [15]. Therefore, modeling flotation without considering
contributions from the hydrophobic force would be unrealistic.

In Fig. 14, increasing the bubble size results in increases in the
flotation rate constant of coarse particles, but decreases in the flotation
rate constant of fine particles.

Fig. 15 shows the effect of bubble velocities on the flotation rate
constant. The collision efficiency decreases with increasing bubble

0 T T T T ' T T T T
0 20 40 60 80 100

dp(pm)

Fig. 13. Flotation rate constant versus particle size for the flotation of quartz particles
showing the effect of advancing contact angle with dg=0.15 cm, vg= 18 cm/s, gas flow
rate = 5.5 dm®/min, £=38m?/s>.
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Fig. 14. Flotation rate constant versus particle size for the flotation of quartz particles
showing the effect of bubble diameter with 6=280°, vg=18 cm/s, gas flow
rate =>5.5 dm*/min, £=38m?/s>.

velocity, due to decreases in the maximum possible collision angle,
and decreases the attachment efficiency as a result of a decrease in the
angle of adhesion (Fig. 6).

The flotation rate constant for fine and intermediate sized galena
particles is substantially higher than that of chalcopyrite or quartz
particles showed in Fig. 16 resulting that the importance of inertial
effect on the flotation rate constant. Only at larger particle sizes
(dp>60 pm) does the particle-bubble aggregate stability significantly
diverge from unity revealing therefore the influences of the particle
size on this aggregate. This would explain the decreases in flotation
rate constant, with increasing size for galena particle greater than
60 um and 80 um for chalcopyrite particle.

Fig. 17 shows the effect of dissipation energy on these efficiencies
and flotation rate constant. With increasing dissipation energy, the
particle-bubble aggregate stability efficiency decreases as a result of a
larger acceleration force on the particle-bubble aggregate while the
flotation rate constant increases because of increased particle-bubble
collision frequency.
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Fig. 15. Flotation rate constant versus particle size for the flotation of quartz particles
showing the effect of bubble velocity with dz=0.15cm, #=380°, gas flow
rate=5.5 dm>/min, £=38m?/s>.
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Fig. 16. Flotation rate constant versus particle size for the flotation of particles showing
the effect of particle density with dz=0.15cm, 6=80°, vg=18 cm/s, gas flow
rate =5.5 dm>/min, €= 38m?/s>.

3.4. Models comparison

In Fig. 18, the flotation rate constant of the quartz particle
calculated using Yoon-Luttrell collision and attachment models is
much higher than that calculated using GSE collision model and
Dobby-Finch attachment model for all the range of particle size i.e.
between 10 and 100 pm.

In Fig. 19, the flotation rate constant calculated using Yoon-Luttrell
collision and attachment models is higher than that calculated using
GSE collision model and Dobby-Finch attachment model for fine
galena particles i.e. in the range of the particle size between 0 and
48 pm. Above this range the flotation rate constant calculated using
GSE collision model and Dobby-Finch attachment model becomes
much higher than the rate constant using the of Yoon-Luttrell models.

This difference reveals that the effect of the particle density on
flotation rate constant is also very significant. For fine galena particles
(with diameter smaller than 48 um under these conditions i.e.
dg=0.15cm, vg=18 cm/s), the flotation rate constant calculated
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Fig. 17. Flotation rate constant versus particle size for the flotation of quartz particles

showing the effect of turbulence with dg=0.15cm, #=280°, vg=18 cm/s, gas flow
rate =5.5 dm>/min.
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Fig. 18. Flotation rate constant versus quartz particle size with 6=380°, dg=0.15 cm,
vp=18 cm/s, gas flow rate = 5.5 dm>/min, e = 38m?/s> (@ using Yoon-Luttrell models,
A attachment model of Dobby Finch, GSE collision model).

using GSE collision model is small due to the negative effect of the
inertia of the water flow at the slip surface of air bubbles. Above
galena particle size of 48 um i.e. intermediate particles, the flotation
rate constant increases, due to the positive effect of the particle inertia
who overcome the negative inertial effect.

The influence of the positive inertial effect is observed for the
galena particles, in the size range between 48 and 80 um, but for the
quartz particle this influence is distinguished when the particles
exceed 100 um (Fig. 18) because the density is much smaller than the
galena particle.

For small particle sizes with the same densities i.e. at smaller
Stokes number, the negative inertial force influence predominates
and causes the collision efficiency to decrease and can obstruct the
deposition of the particle on the air bubble, as they will not have
practically any effect on the movement of the particle, for that the
negative inertial effect prevails thus influencing on the rate flotation
constant incorporating the collision efficiency calculated by the GSE,
as shown in Fig. 18. The effect of particle density on the flotation rate

40 1 1 n 1 " 1 1 1

36 - PRV

32 - & . -

28 - . N .
24 : ‘ . s

20 - . . L

k(min™)

16 - N £ Looa

124 & y

0 T T T T T T T = T
0 20 40 60 80 100

dp(pm)

Fig. 19. Flotation rate constant versus galena particle size with 6=280°, dg=0.15 cm,
vp=18 cm/s, gas flow rate = 5.5 dm>/min, e = 38m?/s> (@ using Yoon-Luttrell models,
A Attachment model of Dobby Finch, GSE collision model).
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Fig. 20. Flotation rate constant versus galena particle size showing the effect of the
increasing bubble velocity with 6=80°, dg=0.15cm, vg=26 cm/s, gas flow
rate =5.5 dm?/min, £é=38m?/s> (® using Yoon-Luttrell models, 4 attachment
model of Dobby Finch, GSE collision model).

0540 L 1 L 1 L 1 " 1
]
n Reg > 500 /
0354 ¢ RSB =250 - 500 [
A Reg=100 — 250 Yy
- "
030 ¥ Res=50-100 / ./
Reg =25 — 50 - /
O ReB =5-25 [
02 Reg<5 /'/./ o
1 A
P 2
S K
A
0,15 P
[ A
-/o/ A '/
0,10 4 S SN '/
n @ P
S AN
A '/ =0
0,05 B v §=9
lé./ é/ 0/0/
] A o=
0,00 J-ng-_n‘-fl'rgﬁé*:i;ﬁtjﬁ =. = _‘? $ 3 . .
0 20 40 60 80 100
dp(pm)

Fig. 21. Influence of the Reynolds numbers values of the bubbles on the collision
efficiency according to the model of Shulze developed for the inertial effect.

constant was very significant and could counterbalance the negative
effect of the inertial forces on the particle (Fig. 19).

In Figs. 19 and 20, the effect of bubble velocity is shown. In Fig. 19,
the positive inertial effect starts at particle size equal to 48 um, i.e. the
flotation rate constant calculated using GSE collision model and
Dobby-Finch attachment model becomes much higher than the rate
constant using the of Yoon-Luttrell models with the bubble velocity
equal to 18 cm/s, and with the bubble velocity equal to 26 cm/s the
effect of the positive inertial effect is showed at the galena particle size
equal to 37 um as seen in Fig. 20 and the influence is very significant.
The higher the air bubbles velocity the larger Stokes number and more
the inertial effect increases as shown in the collision model of Schulze
[2] developed for inertial effect for different bubble Reynolds numbers

who predict that increases in the bubble velocity result in increase in
the inertial effect as seen in Fig. 21.

4. Conclusion

In this paper we theoretically calculate the collision and attach-
ment efficiency developed by Yoon-Luttrell model under various fluid
flow regimes, the effect of this showed the difference between various
conditions in the flotation system. The correct maximum collision
angle developed in the original Dukhin collision model is strongly
influenced by the inertial effect. A larger ¢-=90°is used in the Yoon-
Luttrell model, which results in smaller attachment efficiency since
the denominator, and which incorporates the expression of the
maximum collision angle developed by Dukhin in the attachment
model of Yoon-Luttrell. The results obtained show the importance of
the inertial forces in the development of flotation models using
different mineral species.

The comparison between flotation rates constant calculated using
Yoon-Luttrell models and this using Dobby-Finch attachment model,
and GSE collision model indicates that the influence of the positive
inertial forces observed for each minerals species, in a very
determined class or range of size and under conditions of flotation
such as the influence of bubble velocity and it is found that this
influence starts for quartz particle at over the diameter equal to
100 um, but for galena particle this effect starts at range of size equal
to 30 um depending on the flotation cell work condition, such as the
increasing of bubble velocity the positive inertia effect becomes more
significant in the defined particle size range depending on the
conditions data in the flotation machine.
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