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ABSTRACT

The research work undertaken in this thesis deals with the chemical-size and
mineralogical characterizations of phosphate ore and the elaboration of a new
processing flowsheet based on flotation. Preliminary studies carried out on the final
product of the plant pointed out that the enrichment quality results are still
unsatisfactory. The separation of dolomite from apatite has been recognized as one of
the major constraints and one of the most difficult subjects in minerals separation
because of their similarity in physicochemical properties.

For this purpose, different characterization methods were carried out to identify
phosphate ore, namely: the size, mineralogical XRD analysis, the microscopic
observation as well as the morphological SEM analysis. In terms of granulometry, the
phosphate ore is characterized by a fine fraction, dolomite clay and rich in P,Os. The
different major mineral phases are carbonate apatite, carbonate hydroxyapatite,
fluorapatite, and carbonate fluorapatite

The application of the flotation process, after having optimized the
physicochemical parameters of phosphate, namely: the pH values; the minimum
required concentration of the Na-oleate collector; the Zeta potential values, allowed to
obtain a very good quality concentrate with a recovery of 87%. Finally, a new
flowsheet of phosphate ore based on flotation is proposed, in which the use of the
Jameson cell is recommended, allowing a considerable phosphate recovery even of the
tailing, thus the capture of heavy metals such as Uranium, Cadmium, Zinc, Copper,

and Arsenic etc.

Key words: phosphate, Jebel Onk deposit; characterization; equilibrium pH value;

zéta potential; flotation.



RESUME

Les travaux de recherche, entrepris dans le cadre de cette these, portent sur

la caractérisation granulochimique et minéralogique du minerai phosphaté ainsi que
sur 1’¢laboration d’un nouveau schéma de traitement basé¢ sur la flottation. Des études
préliminaires, effectuées sur le produit fini au niveau du complexe minier de Djebel
Onk-Tebessa, ont montré que les résultats d’enrichissement demeurent toujours
insatisfaisants en termes de qualité du produit fini.

La séparation de la dolomite de I'apatite est reconnue comme étant une des contraintes
majeures est un des sujets les plus difficiles dans le traitement des minéraux en raison
de la similitude de leurs propriétés physico-chimiques.

A cet effet, différentes méthodes de caractérisation ont été élaborées pour bien
identifier le minerai a traiter. Les méthodes de caractérisation les plus répandues sont:
I’analyse  granulométrique par tamisage, I’analyse minéralogique par DRX et
observation microscopique, et I’analyse morphologique par MEB. Sur le plan
granulométrique, le minerai phosphaté est marqué par une granulométrie fine,
dolomitique et argileuse riches en P,0s.

Les différentes phases minérales majeures sont: le carbonate apatite, le carbonate
hydroxyapatite, le fluorapatite, le carbonate fluorapatite.

L’application du procédé de flottation, aprés avoir optimisé les parametres
physico-chimiques (pH, concentration minimale nécessaire du collecteur Na-oléate,
Zéta potentiel), nous a permis d’obtenir un concentré de bonne qualité avec un degré
d’extraction de 87 %. A la fin de cette étude, un nouveau schéma de traitement du
minerai phosphaté, basé sur la flottation, est proposé. Comme recommandation, on
conseille I’utilisation de la cellule de Jameson permettant une récupération élevée du
minerai utile ainsi que le captage des métaux lourds tels que le Cadmium, le Zinc, le

Cuivre, I’Arsenic etc.

Mots clés : Djebel Onk-Tebessa, gisement de phosphate, caractérisation, pH

d’équilibre; potentiel zéta ; flottation, concentre.
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INTRODUCTION GENERALE

La demande croissante d’engrais phosphatés est annuellement enregistrée dans
le monde; elle est généralement occasionnée par la hausse des besoins formulés
notamment par I’agriculture.

Selon " International Fertilizer Association”, (IFA Annual Conference,
2017), IFA les besoins en engrais continueraient a s’intensifier continuellement au
rythme de 2,4 % par an.  Les prix de vente élevés des produits agricoles, notamment
les céréales, incitent par ailleurs les agriculteurs a élargir les surfaces emblaveées et ce,
pour engranger davantage de bénéfices. L’augmentation des parcelles destinées a
I’agriculture fait augmenter naturellement les besoins en fertilisants. Le sous-Sol
Algérien recele de fortes potentialités phosphatées, les ressources prouvées sont
actuellement évaluées 2 Milliards de tonnes. La production réalisée reste relativement
faible, elle est de 1,5 million de tonnes par an.

Pour répondre a la demande accrue des engrais dans le monde, les pays
producteurs sont appelés a croitre leurs capacités de production et créer des stratégies
de développement et de modernisation de leurs outils de production. Ces stratégies

doivent étres évolutives dans le temps et ce, pour satisfaire la demande en phosphaté.

A présent, la technique de traitement élaborée au niveau du complexe minier de
Djebel Onk est basée sur le lavage au niveau des débourbes et la séparation
dimensionnelle par des cribles. Cette technique génere une quantité importante de
rejets relativement riches en P,Os (environ 20 %). Ces rejets ont des impacts négatifs
sur I’économie du pays et sur ’environnement; sachant que ces rejets contiennent des
métaux lourds menacant la santé des étres-humains. A cet effet, la recherche d’une
nouvelle technique et 1’élaboration d’un nouveau schéma de traitement du minerai
phosphaté sont des tadches primordiales a résoudre. Pour cette raison, plusieurs visites
sur site de la mine de Djebel Onk ont été effectuées dont le but est de prélever des
échantillons. Les échantillons prelevés ont subi différents types d’analyses a savoir:

I’analyse granulométrique par tamisage, [’analyse minéralogique par DRX
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et observation microscopique, et 1’analyse morphologique par MEB. D’aprés les
résultats obtenus, on peut conclure que la technique testée pour une extraction
rationnelle du minéral d’apatite avec des rejets pauvres, est la flottation. Celle-ci a été
prouvée par de nombreux travaux de recherche. L’application de ce procédé de
séparation, aprés avoir optimisé les parametres physico-chimiques de la flottation,
nous a permis d’obtenir un concentré de bonne qualité avec un degré d’extraction égal
a 87 %.

Pour atteindre les objectifs visés par cette étude, six chapitres sont réalisés:
Le 1% chapitre présente une recherche bibliographique qui résume I’historicité, les
réserves en minerai phosphaté, la production ainsi que les domaines d’utilisation des
phosphates a I’échelle mondiale. Ce chapitre donne une certaine identité pour le
minerai phosphaté. Les situations géographique, géologique, et régionale du gisement
de Djebel Onk sont mentionnées dans le chapitre 2.
Le chapitre 3 est consacré pour définir et présenter les différentes techniques et
technologies de traitement destinées pour I’enrichissement des minerais de phosphate a
I’échelle internationale, aussi une synthése des travaux réalisés sur la valorisation du
minerai phosphaté.
Le Chapitre 4 englobe les résultats des différentes méthodes de caractérisation du
minerai phosphate de Kef Es Sennoun -Djebel Onk-, a savoir: I’analyse
granulométrique par tamisage, 1’observation au microscope binoculaire a la lumiére
naturelle des différentes fractions granulométriques, 1’observation microscopique des
lames minces afin de connaitre les principaux minéraux et les phases associees,
I’analyse minéralogique par diffractométre a rayons X (DRX) pour identifier les
composantes minérales constituant le minerai en question, 1’étude morphologique des
différentes tranches granulométriques a 1’aide du microscope électronique a balayage
(MEB), et I’analyse chimique du minerai phosphaté de Kef Es Sennoun. D’aprés les
résultats obtenus, on remarque que le minerai phosphaté est d’une granulométrie fine,
riche en P,0s, dolomitique et argileux, il est constitué de carbonate apatite, de
carbonate hydroxyapatite, de fluorapatite, de carbonate fluorapatite, etc., comme

éléments phosphatés.



Le cinquieme et le dernier chapitre a trait en premier axe a 1’étude des bases
théoriques de la flottation. Il s’agit des différents types de flottation utilisés tels que la
flottation a I’air induit (FAI), la flottation ¢lectrique et la flottation chimique. On a
passe en revue les mécanismes fondamentaux de la flottation et les réactifs employés
(collecteurs, moussants, déprimants et régulateurs de pH). En outre, on a identifié les
principaux equipements de flottation. Notons que ce chapitre va nous aider a optimiser
les parametres de flottation dans la valorisation du phosphate de Djebel Onk. Le
deuxiéme axe concerne les essais expérimentaux de la flottation ainsi 1’¢laboration
d’un nouveau schéma de traitement du minerai phosphaté beige de Djebel Onk. La
synthése des différentes références bibliographiques témoigne que la flottation est un
procédé déterminant pour I’extraction adéquate de I’apatite. Une optimisation des
parametres physico-chimiques et technologiques est effectuée en utilisant la méthode
d’analyse thermodynamique d’une part et la méthode d’électrophorese et la micro-
flottation d’autre part. Alors, la valeur du pH d'équilibre pour le systéme [minéral-eau]
concernant le Ca3;(P0O,), est de 8,7, elle correspond a la valeur du degré maximum
d’extraction du minerai utile. La concentration minimale nécessaire du Na-oléate,
pour une flottation maximale d’apatite, est de 30,44 mg/l. Le concentré du phosphate

atteint, dans ce cas, un taux de 85 %.

Le schéma de traitement élaboré contient une opération principale de flottation, deux
opérations relaveuses du concentré et une opération de contrle destinée pour les
stériles lors de laquelle, on utilise la cellule de Jameson ayant une tres grande

performance pour la flottation des fines particules.

La présente these de doctorat, relative a la valorisation du minerai de phosphate de
Djebel Onk-Tébessa est une contribution aussi bien sur les plans scientifique
qu’industriel et environnemental.

e Sur le plan scientifique, on a entrepris une recherche bibliographique assez
conséquente sur les méthodes de valorisation des phosphates. Les échantillons
prélevés, dans le cadre de nos différentes visites sur site, ont subi différentes analyses

(granulochimique, granulométrique, etc.). On a également optimisé les parameétres

3



physico-chimiques de la flottation dans le cas du minerai de phosphate de Djebel Onk,
utilisant les méthodes d’analyse thermodynamiques et d’électrophorése. En outre,
pour 1’¢tude de cas, on a propos¢ un schéma de traitement dans le but d’augmenter le
taux du concentré.

e Sur le plan industriel, les paramétres physico-chimiques de la flottation
optimisés permettent une extraction rationnelle du minerai de phosphate et 1’obtention
d’un concentré de bonne qualité avec des rejets pauvres. L’étude menée contribue a
améliorer les indices technico-économiques du complexe minier de Djebel Onk-
Tebessa.

e Sur le plan environnemental, I’étude entreprise, dans cette recherche, participe a
la protection de I’environnement et a la préservation de la nature grace a la valorisation

des rejets par la cellule de Jameson.



CHAPITRE 1

1. Historicité, réserves, production et usage des phosphates

1.1 Introduction

Nous débutons notre manuscrit par la fameuse expression du Prof. Dr. Bart qui
relate que "Le phosphore est I’étincelle de la vie et est le constructeur de la structure et
I'un des principaux éléments de la nourriture des plantes (fertilisant). Sans phosphore,

la vie ne peut pas exister"

Depuis I’antiquité, les humains ont utilisé leur imagination pour améliorer leur
condition de vie. Pour atteindre cet objectif, ils ont fait appel a un ensemble d’objets
en vue d’harmoniser leur environnement ; un environnement dans lequel ils sont non
seulement parvenus a créer des techniques pour s’assurer une meilleure vie, mais
également a découvrir les moyens d’augmenter leur production agricole. Ainsi, pour
I’obtention d’une meilleure productivité agricole, des déchets de toutes sortes ont été
utilisés pour fertiliser des terres dont les rendements n’étaient pas fameux.

Ces engrais naturels ont été, des I’origine, des moyens importants de production
et leur usage n’a cessé de participer au développement de 1’espace agricole. Toutefois,
si les vertus des déchets naturels remontent a la nuit des temps, il est utile de rappeler
que I’origine et la spécification des ¢léments fertilisants n’ont été connueS qu’a partir
du 19°™ siécle.

Depuis le 19°™ siécle, le phosphate est devenu un élément de premiére
importance dans le domaine agricole puisqu’il constitue un excellent élément nutritif
pour les plantes et contribue a I’accélération de leur croissance. Le phosphate est une
substance qui fournit du phosphore aux plantes. Et c’est a partir du phosphate qu’on
fabrique le phosphore qui est un élément blanc luisant dans I'obscurité, et bralant en
donnant une lumiere éclatante. (Bourgier, 2008).

Les phosphates naturels comprennent plus de 200 espéces minéralogiques, mais
les plus répandues appartiennent a la famille de 1’apatite. Les minéraux apatitiques se
forment facilement dans la nature et sont stables dans un large éventail
d’environnements geologiques; et ce, pour de tres longues periodes. Des
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concentrations importantes sont rencontrées dans des contextes intrusifs, mais
le minéral d’apatite est aussi présent dans les roches éruptives et métamorphiques.
Cependant, c’est dans le milieu sédimentaire que de grandes concentrations
phosphatées sont connues. Des concentrations sont rencontrées presque dans
les sédiments de toutes les périodes géologiques, depuis le Précambrien jusqu'au
Cénozoique. (Mc Clellan et Leher, 1969).

Les gisements sedimentaires fournissent environ 80 a 90 % de la production
mondiale. 1ls se trouvent dans des formations d'dges géologiques trés différents
et présentent une gamme tres large de compositions chimiques et de formes physiques.
On outre, ils se trouvent souvent en couches épaisses relativement horizontales, et
parfois sous forme d’accumulations profondes. Les gisements qui représentent la
majeure partie de la production mondiale du phosphate naturel sont localisés entre
autres en Chine, Etats-Unis, Russie, Maroc et en Algérie. La plupart des gisements
sédimentaires contiennent de la fluorapatite carbonatée appelée francolite
(Mc Connell, 1938). Les francolites, ayant une importante substitution du carbonate
par le phosphate, sont les plus fortement réactives et sont les plus appropriées pour

I'application directe comme engrais ou amendement.

Les gisements ignés fournissent a leurs tours environ 10 & 20 % de
la production mondiale. lls sont exploités dans la Fedération de Russie, au Canada, en
Afrique du Sud, au Brésil, en Finlande et au Zimbabwe mais par ailleurs ils se trouvent
également en Ouganda, au Malawi, au Sri Lanka et en plusieurs autres endroits.
(Abouzeid, 2008). Ces gisements contiennent généralement des variétés
de fluoroapatite qui sont relativement peu réactives et donc moins appropriées pour

I'application directe.

L’emploie des fertilisants, pour le développement continu des cultures ou
la croissance des plantes, est connu depuis l'antiquité (utilisation notamment,
de matieres organiques naturelles telles que le guano par les Incas bien avant l'arrivée

des Espagnols en Amérique du Sud.



1.2 Historicité et decouverte des phosphates

En 1669, le monde découvre le phosphore par l'alchimiste allemand Brandt.
Et ce, suite au constat relatif a I’évaporation de grandes quantités d'urine humaine.
Plus tard, en 1769, la mise en évidence, par le chimiste suédois Gahn, de la présence
de phosphore dans les os. En 1779 a eu lieu I’identification du phosphore dans
le minéral pyromorphite de nouveau par Gahn. La méthodologie, développée par
Scheele, a permis d'obtenir du phosphore par dissolution d'os dans l'acide nitrique. En
1840, la formulation de la base scientifique de lI'industrie des engrais phosphatés, basée
sur l'attaque du minerai phosphaté est mise au point par le chimiste allemand Von
Liebig (Slansky1980).

En 1842, le processus d'acidification de nodules phosphatés, issus de gisements
connus d'Angleterre et d'Espagne, est entrepris par l'anglais Lawes. Il donne a son
produit le nom de "superphosphate”, terme encore utilisé de nos jours. En 1857,
la dissolution de coprolithes par H,SO,4, Von Liebig montre 1’application du produit
résultant au sol et met en évidence l'efficacité de I'absorption par les plantes
(OFEFP.2004).

Durant 1’année 1870, les roches de faible teneur en phosphore (inappropriées
pour la production de superphosphate) sont traitées par I'acide sulfurique pour produire
de l'acide orthophosphorique H3PO,, lui-méme alors réutilisé dans l'acidification de
roches phosphatées. Afin d'obtenir un concentré superphosphate, plus connu

aujourd'hui sous le nom de triple superphosphate.

La fin du 19°™ siécle coincide avec le début de la production industrielle des
engrais phosphatés, qui, depuis, sont devenus des facteurs prépondérants
du développement agricole le décalage entre la croissance rapide (vertigineuse) de
la population mondiale et la production agro-alimentaire mondiale en baisse incite
les agriculteurs a recourir entre autres aux engrais pour mieux randomiser leurs
récoltes et par conséquent subvenir aux besoins des étres. Sans toutefois, porter
préjudice a ’environnement (utilisation excessive des engrais, pesticides, insecticides

etc.).



Le minerai commercial typique de phosphore est un concentré calcio -
phosphaté avec environ 35 a 38% de P,Os et de 3 a 4% de fluor ; les principales
impuretés sont: la silice (généralement sous forme de grains de quartz). Les argiles, les
phosphates d'aluminium; les oxydes et les hydroxydes de fer. Les éléments accessoires
les plus communs sont les terres rares (quelquefois en teneurs significatives), U, Sr,
Ba, Mg et Zn et.

Les sources naturelles de phosphore pour l'industrie des engrais sont au nombre

de quatre :

1) Les phosphorites (85% des roches phosphatées connues): roches d'origine
sédimentaire (habituellement sédiments marins stratifiés) et métasédimentaire, avec
des teneurs élevées en minéraux du groupe de l'apatite

2) Les roches phosphatées d'origine ignée : les apatites des carbonatites sont les plus
communes

3) Les phosphates aluminés: de grande complexité chimique et minéralogique et de
basses teneurs en phosphore (d'ou limitation de leur utilisation)

4) Les accumulations phosphatées biogéniques : guano, variété de phosphorite

de composition complexe.

1.3 Chimie des phosphates
Comme les autres minerais utiles, les phosphates sont associés a d’autres
éléments, ces derniers sont divisés en deux groupes principaux : éléments majeurs

et éléments en trace.

1.3.1 Eléments majeurs

Les phosphates contiennent les éléments majeurs (oxydes) suivants: P,Os, SiO,,
Al,O3, Fe,05, CaO, MgO, Na,O, K,O, CO,, SOs, F, Cl et H,O. Les analyses ont
permis de révéler les remarques suivantes (Slansky, 1980) :

Les teneurs en SiO, sont essentiellement dues a la présence de la silice ou des
silicates et surtout les argiles comme la glauconie; Dans une fluorapatite Ca;o(PO,4)6F,,
le rapport CaO/P,0Os est egal a 1,31. 1l est superieur a 1,31dans les apatites carbonatees

due a la présence de calcite et de dolomie, ou a une substitution de PO, par COs. Une
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valeur inférieur a 1,3 dénote la présence de minéraux phosphatés différents, alumineux
ou alumineux calcique;

Le fluor peut étre exprimé, indépendamment de I’apatite dans les phosphatites,
sous forme de fluorine. Dans la plupart de cas, le fluor est li¢ a 1’apatite, le rapport
F/P,0s qui caractérise donc ce minéral, varie entre 0,08 & 0,12, atteignant parfois 0,13

voire 0,14;

Les apatites sédimentaires sont habituellement trés pauvres en Cl. Lorsque
la teneur en cet élément est élevée, il s’agit en général de concentrations secondaires
indépendantes du réseau de [I’apatite, réductibles par lavage a 1’eau douce.

Des analyses chimiques sur des échantillons de phosphates d’ages variés montrent une

teneur en Cl variant de 0,013 4 0,67 %.

Le soufre associé aux phosphatites peut étre inclus dans les sulfures ou sulfates.
Les sulfures sont présentés par la pyrite qui peut étre rencontrée soit dans
les I’exogangue, soit dans 1’endogangue. Sa présence est caractérisée par des teneurs
en Fer. Les sulfates sont présentés par le gypse et de la barytine ou la Célestine.
(Sassi, 1974) a indiqué que le rapport pondéral SOs/PO, peut atteindre 0,12 dans
les francolites du bassin de Gafsa (Tunisie). Les teneurs en Al et Fe, sont assez
importants lors 1'utilisation des minerais de phosphates, car ils sont surtout liés a

la présence d’argiles, de sulfure, d’hydroxydes.

1.3.2 Eléments en traces

Le Tableau 1.2 montre des teneurs moyennes en éléments en traces dans
des échantillons de phosphatites (Guibrandsen, 1966).D’aprés Guibrandsen,
les éléments en traces sont associés soit avec la matiére organique ou par 1’intégration
dans le réseau de I’apatite. Les concentrations de Ag, As, Mo, Ni, V, Zn, Cr, Cu, Sb,
Se, et Cd sont ainsi attribuées a la matiére organique, alors que celles de Sr, U, Th
et des terres rares sont attribuées a I’apatite tandis que 1’uranium peut aussi étre piégé

par la matiere organique. (Kechiched, 2017)



1.4 Réserves et production mondiale de phosphate
La Figure 1.1 présente une carte des gisements de phosphate naturel
actuellement en exploitation, ceux qui ont été exploités dans un passé récent, et ceux

qui se sont avérés potentiellement économiques.

Tableau 1.1 Production et réserves mondiales des pays producteurs de phosphate
naturel pour la période 2013 et 2014 (USGS, 2015)

Pays Production (10° kg) Part mondiale en | Réserves
2013 2014 (%) (10° kg)
Etats Unies d’ Amériques 31 200 27 100 12,32 1100 000
Algérie 1500 1500 0,68 2200 000
Australie 2600 2 600 1,18 1030 000
Brésil 6 000 6 750 3,08 270 000
Canada 400 - | 76 000
Chine 108 000 100 000 45,45 3700 000
Egypte 6 500 6 000 2,73 715 000
Inde 1270 2100 0,95 35000
Irak 250 250 0,11 430 000
Palestine occupée 3500 3600 1,64 130 000
Jordanie 5400 6 000 2,73 130 000
Kazakhstan 1600 1600 0,73 260 000
Mexique 1760 1700 0,77 30 000
Maroc et Sahara occidental | 2 640 30 000 13,64 50 000 000
Pérou 2580 2 600 1,18 820 000
Russie 10 000 10 000 4,55 820 000
Arabie saoudite 3000 3000 1,36 211 000
Sénégal 800 700 0,32 50 000
Afrique du sud 2300 2200 1 1500 000
Syrie 500 1000 0,45 100 000
Togo 1110 1200 0,55 30 000
Tunisie 3500 5000 2,27 100 000
Vietnam 2370 2400 1,09 30 000
Autres pays 2 580 2 600 1,18 300 000
Total 225 000 220 000 100 67 000 000
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Une compilation (Tableau 1. 1) des dix principaux pays producteurs et leurs
réserves de base montrent que ces pays possedent environ 90 % des réserves
mondiales de phosphate. En se basant sur les taux d’extraction actuels et les conditions
économiques des annees 90, plus de la moitié de ces pays auraient exploité leurs

réserves en moins de 20 ans.

Reéserves des roches phosphates (Mt)
55,000

50,000

45,000 Total mondial = 65,000 Mt
40,000

35,000
30,000
25,000
20,000

Figurel. 1 Distribution mondiale des réserves de phosphate (Jasinski, 2011):

Le Tableau 1. 1 donne la production mondiale de phosphate naturel durant
les années 2013 et 2014, A présent les données contenues dans le Tableau 1. 1 sont
considérées comme étant les plus récentes. Les quatre principaux producteurs
de phosphate naturel (Etats-Unis, Chine, Maroc et Sahara occidental, et Fédération
de Russie) produisent & eux seuls environ 72 % du total mondial. Les autres
producteurs représentent 28% du total mondial. La répartition géographique des pays

producteurs du phosphate naturel est illustrée dans la Figure 1.2.
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® Gisements sédimentaires

® Gisements ignés
* Gisements insulaires

Figurel.2 Localisation des gisements phosphatés dans le monde (Zapata et al, 2004).

Tableau 1. 2Composition chimique des concentrés phosphatés de diverses origines en (%)

(Daasamior 2012)
Pays " P,O: F CO, | SiO, | CaO | ALO; | Fe;0; | MgO | Na,O
Australie™ 31.3 3.2 1.5 13.5 44 1.4 1.5 0.3 1.5
35.3 1.3 73 0.8 53.6 0.2 0.3 1.4 -
Bresil® ¥ 35.7 2.6 1.1 0.6 48 0.6 2.6 0.1 0.1
40.3 2.6 0.2 0.8 529 0.2 0.8 0.1 0.3
Chine™ 335 3.4 1 12 46 0.8 1 0.1 0.2
Egypte"” 30 3.1 28 2.1 45 1.5 1.5 1 -
Finlande™ 36.8 2.6 4.3 2.7 51.6 0.3 0.6 1.1 0.3
Iraq"” 314 | 38 2.8 2 542 | 04 0.3 0.6 -
Jordanie" 30.8 3.5 6.6 6.4 50.4 0.3 0.2 0 0.5
Maroc™” 32 3.0 5.6 2.3 51.8 0.4 0.2 0.5 0.9
Pérou™” 30.5 2.9 4.6 25 46.7 0.7 0.8 0.6 1.7
Afrique du Sud™ | 365 | 2.5 4.5 1 52 0.2 0.7 2 0.3
Sénégal ™ 367 | 3.7 1.8 : 50 1.1 0.9 0 0.3
Tunisie™ 29.6 - 6.8 2.8 50.4 0.4 04 0.7 -
Russie™ 39.1 2.9 2 2 50.5 0.9 0.5 0.1 0.6
Etats-Unis™ 31.2 3.7 38 0 46.7 1.1 15 0.5 0.5

i1 2) ] i3 o4 v = 3 T (&) i o = (5 5

Y Duchess, ¥ Jacupivanga, ® Araxd, ™ Cataldo, ™ Yunan, "™ Abu Tavwur, "” Silinarvi, ™ Akashat, ™
e (10) . 1) o 12 13) o ap (14 ; (13) 16) .

Russeifa, " Khouribga, ' J.Sednn'ﬂ, f JPa."ﬂbo.i'ﬂ, (13 Taiba, ™ Moulares Lavé, ™ Kola, "® Floride.
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1.5 Applications industrielles des phosphates

Le caractere essentiel du phosphore pour toutes les formes de vie. Végétale,
animale et humaine, permet de comprendre le développement actuel de l'industrie
des phosphates et la diversitt des produits phosphorés qu'il génere
(Fitoussi et Helgorsky, 1982). Lesquels peuvent étre grossierement rangés en trois
classes qui different par leurs champs d'application, ainsi que par les normes de pureté

auxquelles elles sont soumises.

1.5.1Engrais
Les engrais constituent de loin la production principale (90% du phosphate
mondial). Ils sont obtenus a 90% par voie humide (attaque de la roche phosphatée par
un acide fort).Donc, I’engrais est une substance minérale ou organique, naturelle ou
synthétique, qui apporte un ou plusieurs nutriments aux plantes. Ces nutriments, en
fonction de leur importance dans le processus de développement des plantes, peuvent
étre classifiés en trois catégories ci-apres (Kulaif, 1997).
» macronutriments primaires: N, P, K ;
» macronutriments secondaires: Ca, Mg, S ;
> micronutriments ou oligoéléments : B, Cl, Cu, Fe, Mn, Mo, Zn et Co.
Les engrais peuvent étre produits sous forme solide ou liquide. L'ammoniac
anhydre gazeux (82% d'azote) est stocké et appliqué sous forme liquide. Les engrais

liquides se subdivisent en solutions.

Les engrais minéraux sont constitués de composés inorganiques et organiques
synthétiques, obtenus par des procédes industriels (exemple : urée). Ces derniers
se subdivisent en deux types : simples (avec un unique composé chimique, mais avec
un ou plusieurs nutriments, macro et/ou micro) ou mixtes (résultant du mélange
de deux ou plusieurs engrais simples). Les fertilisants mixtes se subdivisent en divers
types, les plus connus sont les mélanges (mélange de deux ou plusieurs engrais
simples pouvant étre individuellement sous forme granulée ou en poudre
les fertilisants et les granulés complexes (produits par réaction chimique a partir

de deux ou plusieurs composés chimiques dans chaque unité de granulation.
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En résumé, les engrais les plus communs peuvent étre classifies selon
le nombre de nutriments et leur composition chimique :
a) avec un macronutriment -

» Azotés : urée, nitrate de calcium, sulfate d'ammonium, nitrate d'ammonium,

nitrate de sodium, nitrate de potassium.

»  Phosphatés :

1. Superphosphate normal (18% de P,0s) : produit résultant de I'acidification de la
roche  phosphatée  (réaction 1), principalement utilise en  Chine
(57 % de la consommation mondiale, 5.9 Mt de P,0Os).

CA10(PO4)s+7H,SO4+17H,0 — 3Ca(H,P0O,4),H,0+7CaS0, 2H,0+2HF (1)

2. Superphosphate concentré (25% de P,0s) obtenu apres attaque sulfurique
et phosphorique de la roche phosphatée, son principal constituant est le phosphate
monocalcique Ca(H,PO,),.

3. Superphosphate triple (41 a 48% de P,Os): de plus en plus utilisé, il est obtenu

suite a I'attaque de phosphates naturels par de I'acide phosphorique (réaction 2).

CA10(PO,)s Fs+14H;PO,+10H,0 —— 10Ca(H,PO,), H,0+2HF (2)
b) avec deux macronutriments

1-  Phosphate monoammonique NH;H,PO, : obtenu aprés neutralisation de H;PO,

par NHs a pH 4 voir réaction (3).
H;PO, + NH3 ——— NH,H,PO, (3)

2- Phosphate diammonique (DAP) (NH,4),HPO, : phosphate solide le plus concentré
disponible sur le marché, principale source de P,Os de I'agriculture mondiale,
(réaction 4).

HsPO4 + 2NH; — (NH,)2HPO, 4)
c) Formulations NPK (désignations commerciales) : un engrais NPK renferme,
outre des composés phosphorés, du potassium (catalyseur de la conversion
des nutriments complexes en leurs formes simples), de I'azote (agent responsable de
la croissance des plantes) et divers éléments accessoires (Barr, 1971).
La fabrication des engrais est basée essentiellement sur deux types de matieres

premiéres:
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> Basiques : ammoniac anhydre, roche phosphatée, soufre.
» Intermédiaires: acide sulfurique (ou chlorhydrique), acide nitrique, acide

phosphorique.

1.5.2 Applications techniques

Les phosphates ne sont pas seulement utilisés dans le domaine de I'agriculture.
Pour des applications techniques ils constituent une gamme vaste et hétérogene
de produits qui different aussi bien par leur structure (phosphate, métaphosphate,

polyphosphate, pyrophosphate) que par leurs usages.

1.5.2.1 Fabrication de I’acide phosphorique

La roche phosphatée est la source principale de 1’acide phosphorique,
la fabrication de ce dernier représente 80 a 90% de la consommation mondiale
de phosphate. On outre, I’acide phosphorique H3POy, est la source de base d’importants
composés industriels (ciment dentaire, détergents, levures, etc.). Le procédé industriel,
le plus ancien pour la fabrication de 1’acide phosphorique est 1’attaque de phosphate de
calcium par D’acide sulfurique selon la réaction (5). La réaction donne le
phosphogypse comme un sous-produit de la production de I’acide phosphorique
CA1o(POy4)s Fo+10H,S0O4+10H,0 —> 6H3PO4 +2HF, H+10CaSO,H,O  (5)
L’acide phosphorique est la base de plusieurs réactions de nombreux produits :

- Il est combiné au carbonate de sodium naturel et donne du phosphate de sodium
monobasique ou phosphate monosodium (NaH,PO,4) il est utilisé dans
le traitement des eaux de chaudiéres

- Il est aussi utilise comme matiére premiére dans la fabrication d’une gamme
de produits chimiques comprenant le pyrophosphate acide de sodium (NaH,PQy),
le tripolyphosphate de sodium (NaPQ,), et le métaphosphate de sodium (NaPO3),

- Il est aussi considéré comme un produit de base du phosphate rouge utilisé dans la

fabrication des allumettes.
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1.5.2.2 Production des matériaux de construction

Le phosphogypse est le produit de 1’attaque du phosphate marchand par 1’acide
sulfurique. La production mondiale de phosphogypse est trés importante elle est
estimée a environ 250 millions de tonnes par an. Cette énorme quantité trouve trois
destinations : le rejet en cours d’cau, la mise en terril ou la valorisation.
(Leenars, 2006).
L’emploie juste du phosphogypse peut se faire dans nombreux domaines, dont le génie
civil.
1. Dans les constructions routieres, ou le phosphogypse est envisagé seul en
terrassement comme remblai routier, ou en assises de chaussées.
2. La production d’agglomérées avec des mélanges de phosphopléatre et de sable
ou comme mélanges compactés de phosphogypse stabilisés a la chaux la production de
platre "imitation marbre", la production de ciment d’anhydrite.
3. La production de platre (ou phosphoplatre), obtenu par conversion thermique du
sulfate de calcium dihydraté du phosphogypse en semihydrate. Cette production fut la
premiere application intéressante qui est passé a 1’échelle industrielle grace a la teneur
¢levée du phosphogypse en gypse et 1’aspect technique relativement simple de cette
application. Les produits et dérivés de cette technique sont : L’enduits de plafonnage
manuel ou a la machine, les plaques de platre cartonnées avec ou sans isolant, les
platres de collage, les carreaux de platre etc. Par contre, 1I’industrie du ciment n’admet
que des phosphogypses exempts au maximum d’impuretés. Les applications les plus
importantes dans la fabrication du ciment sont la régularisation de la prise du ciment,
la fabrication combinée du clinker avec 1’acide sulfurique et la minéralisation de la

cuisson et du clinker.

1.5.2.3 Phosphates comme matériaux diélectriques

Un matériau di€lectrique se distingue d’un matériau métallique par le fait que
les charges ne peuvent se déplacer sous 1’action d’un champ é¢électromagnétique. En
revanche, sous 1’action d’un champ électrique E les entités, qui le constituent peuvent
réveler I’existence de dipoles électriques ce qui crée une polarisation locale au niveau

microscopique et une susceptibilité électrique au niveau macroscopique.
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1.5.2.3.1 Matériaux piézoelectriques

Le terme piézoélectricité vient du mot grec piézein (presser, appuyer). Il
caractérise la propriété que possedent certains matériaux de se polariser électriqguement
sous l'action d'une contrainte mécanique et réciproquement de se déformer lorsqu'on
leur appligue un champ électrique. Les deux effets sont indissociables. Le premier
effet est appelé effet piezoélectrique direct, le second effet est piézoélectrique inverse
(Thomas, 2016).

1.5.2.3.2 Matériaux hydroélectriques

Parmi vingt classes de symétrie piézoélectriques, 10 d’entre elles sont
compatibles avec I’existence d’un moment dipolaire permanent, en 1’absence
de contrainte ou de champ extérieur, par décalage des barycentres des charges
positives et négatives. Ces 10 classes caractérisent les matériaux hydroélectriques ou
un changement de température détermine une variation de la polarisation électrique
et par conséquent engendre un potentiel électrique. Cette propriété est rencontrée dans
nombre de minéraux tels que le quartz, la tourmaline.

Un sous-groupe remarquable des cristaux piézoélectriques sont les cristaux
ferroélectriques pour lesquels la direction de la polarisation spontanée peut étre
réorientée ou méme renversée sous l’action d’un champ électrique externe.
La signature de la ferroélectricité est I’existence d’un cycle d’hystérésis lorsqu’on
représente la variation de la polarisation P en fonction du champ appliqué (Hustel B T.
and all 2013.

1.5.2.3.3 Matériauxferroiques

Le terme «ferroiques» est le nom générique regroupant les composes
ferromagnétiques, ferroélectriques et ferroélastiques. L’origine du radical «ferro»
remonte a Pierre Weiss qui établit vers 1900 que le fer et certains métaux sont
composés de "domaines" minuscules, rassemblant un certain nombre d'atomes.
Normalement, ces domaines sont disposés en désordre a lintérieur du métal.
Le passage d'un aimant sur un barreau de fer non aimanté aligne tous ces «domaines»
dans le méme sens et provoque l'aimantation du métal. De cette premiére expérience

est resté le terme « ferro » pour tout alignement de domaines et/ ou de moments
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magnétiques, électriques paralléelement a une méme direction. Inversement, le radical

« antiferro » décrira des alignements d’entités antiparalléles.
1.5.2.4 Phosphates dans la fabrication du céramiques

1.5.2.4.1 Phosphates comme céramiques a faible coefficient de dilatation

thermique

Les relations entre la structure d’une céramique et ses propriétés dilatométriques
constituant un aspect important de la science des matériaux géoscience en raison
de leur implication dans nombre d’applications industrielles : métallurgie,
électronique, matériaux spéciaux utilisés dans la construction des engins spatiaux etc.
Dans le cas ou les matériaux sont soumis a des contraintes thermiques importantes
(capsules spatiales, supports de miroirs de telescopes, fours thermiques, supports
de catalyseurs ou de puces électroniques, etc.), la nécessité pour ce matériau,
de pouvoir supporter des chocs thermiques sans altération est a [’origine
de nombreuses recherches sur les céramiques a faible dilatation thermique. L un des
aspects de ces études est de relier le comportement macroscopique de la céramique
aux modifications microscopiques résultant de 1’effet thermique, modifications
pouvant étre détectées par 1’analyse structurale.

Tout solide chauffé ou refroidi subit une modification de ses dimensions.
Les modifications engendrées lors du chauffage d’un matériau solide sont
généralement caractérisees par le coefficient de dilatation thermique. Les phases
cristallisées anisotrope sont donc des coefficients dépendant de I’orientation
cristallographique et sont souvent caractérisées par des valeurs moyennes obtenues,

par exemple a partir des céramiques frittees.

1.5.2.4.2 Phosphates comme matériaux a faible dilatation thermique

Le rble des phosphates dans le développement des céramiques a faible
dilatation thermique est lieé a la richesse de la cristallochimie des composés
du Zirconium et des phases engendrées par diverses substitutions cationiques. Leur
découverte a tenait en partie au hasard. En 1976 Goodenough mettaient en évidence

les propriétés de conduction ionique de la phase Nay.,Zr,Ps-xSixO1, en vue de la mise
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au point de batteries fonctionnant a haute température. L’intérét de ces
silicophosphates conduisait (Boilot et al 1979) a élaborer ces électrolytes a plus basse
température et a étudier leur comportement thermique. Les faibles valeurs de dilatation
obtenues pour certaines compositions furent le point de départ de nombreuses études
sur cette famille de composés connue sous le nom de Nasicon (acronyme de Natrium
Super lonique Conducteur). Plus récemment sont observées les propriétés
remarquables du diphosphate de Zirconium (ZrP,0-) et de ses composés isotypes ainsi
que celles de I’oxyphosphate Zr,O(PO,), et des différentes phases résultant de la

substitution du Zirconium par le Hafnium.

1.5.2.5 Applications alimentaires du phosphate

Les phosphates pour des applications alimentaires recouvrent egalement un
vaste domaine de produits : poudres de levures, charcuterie, salaisons, fromages, etc.
Leur degré de pureté, notamment vis a vis de certains éléments (Arsenic, Fluor,
métaux lourds), est trés rigoureux. Ceci explique pourquoi la majeure partie de ces
composés est préparée a partir d'acide phosphorique dit de voie thermique. La pureté
de ce dernier est nettement supérieure a celle de l'acide phosphorique dit de voie
humide, ultérieurement, résultant de l'attaque des apatites par un acide fort (en général,
I’acide sulfurique). L’alimentation des animaux contient deux éléments indispensables
a la constitution du corps et au fonctionnement de 1’organisme qui sont le calcium et le

phosphore ; la roche phosphatée offre ces deux derniers eléments.

1.5.2.6 Application pharmaceutique et biomatériaux du phosphate

L’industrie pharmaceutique utilise largement 1’acide phosphorique et
le Calcium dans la production de nombreux médicaments, et les pates dentifrices, En
outre ils polissent, blanchissent, préviennent les dépdts de tartre et constituent un
complément en Fluor.

L’acide phosphorique purifi¢ entre dans la synthése de produits
pharmaceutiques. Les phosphates et triphosphate de calcium sont également utiles
pour I’industrie pharmaceutique.

Dans le domaine du traitement du sang, les sels de phosphates freinent la coagulation

et facilitent donc les analyses médicales. (Smith et Thirion, 1991).
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On rencontre aussi les phosphates dans le domaine des biomatériaux a usage
orthopéedique. Les différents phosphates de calcium entrent dans la constitution
de nombreux biomatériaux soit sous forme de céramique ou ciment soit sous forme

de dépdts ou dans des matériaux de composite. (Mihai, 2005).

1.5.2.7 Phosphate pour le stockage des radioélements

En matiere de stockage des éléments radioactifs en particulier des déchets
provenant des centrales nucléaires, les solutions envisagées par les opérateurs
concernés doivent beaucoup a la découverte en 1972 du réacteur fossile nucléaire
d’Oklo au Gabon (Carpena et Lacout, 2002). A I’origine de cette découverte, une
analyse de routine de la quantité d’Uranium - 235 dans un minerai montrait des taux
extrémement variables pouvant atteindre une proportion aussi basse que 0,4 % alors

que la teneur attendue était de 0,72%.

Les propriétés géologiques et cristallochimiques des phosphates de Calcium
les prédisposent a étre des matériaux capables de stocker des éléments radioactifs.

Les différents applications industrielles du phosphate sont résumées et montées dans

la Figure 1.3.
Apaite
Vole thermique H ole humide
[ |
Phosphore Acide Phosphorique industriel
[ I | [ |
Dérivés phosphorés Acide phosphorique alimentaire| | Acide phosphorique technigue Alimentation animale Engrais
Pyroacide Dicalcique | | TPP défergence
Mono, disodique Polyohosphates
TPP glimentaire TPP technique

Figure 1.3 Répartition des phosphates industriels (Fitoussi et Helgorsky, 1994)
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CHAPITRE 2

2. Apercu geographique et géologique

Introduction

La région de Tébessa contient la majorité des réserves en minerais phosphatés
d’Algérie. Les minerais de phosphate sont situés dans deux zones: celle du Nord
représentée, par les gisements d’ElKouif, Djebel Dyr et Tazbant et celle du Sud
représentée par les gisements de Djebel Onk localisés a la circonscription Bir-El-Ater
indiquons que les gisements de phosphates de Djebel Onk constituent la base de notre

étude doctorale.

2.1 Situation géographique

Le gisement Kef Es Sennoun fait partie du bassin phosphaté de Djebel Onk
(Figure 2. 1). Ce dernier est situé a environ 100 Km au Sud de la ville de Tébessa,
a 20 km de la frontiére Algéro-tunisienne et a proximité de la route qui relie Tébessa
a El Oued. Cette zone est limitée au Nord par la wilaya de Souk Ahras, la wilaya d’El
Oued au Sud et les wilayas de Khenchela et d'Oum El Bouaghi a 1’Ouest
(Kechiched, 2017).

La pluviométrie est faible. Elle peut étre sujette a des averses brutales qui causent
parfois des inondations et des ruissellements torrentiels. Les vents de sables sont
fréguents en saison séche. La végeétation spontanée est le résultat des interactions des
trois facteurs essentiels; le climat, le sol et l'action anthropique, excepté sur
les surfaces irriguées. Elle offre d'une part, dans les zones montagneuses, des foréts
surtout de pins d'Alep. D'autre part, dans les plaines, la végétation est tres réduite
se développant sur les glacis quaternaires. Des cultures céréalieres et arboricoles sont

pratiquées partiellement dans la région de Bir El Ater.

Cette région constitue la limite géographique naturelle entre les hauts plateaux
constantinois et le territoire saharien. Le massif de Djebel Onk forme un ensemble

calcaireux de 20 km de longueur qui culmine a 1198 m d’altitude au Djebel Tarfaya.
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Ce massif constitue I’extrémité orientale des monts de Nememcha qui prolonge vers
I’Est du massif des Aures. Les altitudes les plus basses au pied du Djebel Onk sont

d’environ 635 m. Cing gisements constituent le massif phosphaté de Djebel Onk.

+» Gisement de Kef Es Sennoun;

‘0

%

Gisement de Djemi-Djema;
Gisement de Djebel Onk Nord ;
% Gisement de Bled El Hadba ;

RS

%

*

L)

» Gisement de I’Oued Betita ;

)

2.2 Historique des travaux d’exploration-exploitation des phosphates de Tébessa
Les travaux sur les phosphates Algéro-tunisiens ont débuté au 18éme siécle par
Philippe Thomas qui a découvert des couches de phosphate a Rass-El- Ajoun au Sud-

ouest de la Tunisie en 1873.

L’ouverture de la carriere de Djebel. Dyr se fait en 1893. Durant cette période,
I’exploitation commenga aussi au niveau du Kouif. Cependant, les conditions
d’exploitation et les teneurs faibles en phosphore entrainent 1’abandon de Djebel.
Dyr(en 1908) et ce n’est que la mine d’El Kouif qui continua a fournir I’essentiel de

la production.

Durant la période 1906-1907, M. Joleau a découvert le gisement de Djebel Onk
avec la mise en évidence de deux couches phosphatées a Djemi-Djema au Sud
de Djebel Onk. Le gisement de Kouif a été exploité par la Société des Phosphates
de Constantine, ou la production a atteint 157000 tonnes en 1918 (publications de

la Société des phosphates).

Visse (1951) a étudié ce gisement de phosphate avec beaucoup de détails relatifs a la
stratigraphie. La Société Nationale de la Recherche Miniére (SONAREM) a repris
I’exploitation du gisement d’El Kouif deés I’'indépendance (1963) et ce jusqu'a la

fermeture de la mine en 1979.
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La fermeture de la mine d’El Kouif est accompagnée par une exploration intensive
dans la région de Tébessa Sud. Des levés radiométriques aéroportés ont été effectués
sur le bassin du Djebel Onk durant la péeriode allant de 1961 a 1963. Ces levés
interviennent aprés le succés de cette méthode dans I’Atlas Tellien le long des
affleurements de I’Eocene. Par ailleurs, les études ont été reprises par Ranchin (1963)

qui avait établi les cartes géologiques a I’échelle 1/5000.

Alors, 1’objet de nombreux travaux, parmi lesquels on peut citer de Chabou-Mostafai

(1987) et Mezghache (1991).

De 1971 a 1974, les travaux de recherches et de prospection sur les phosphates
de I’Est Algérien ont été relancés par la Société Nationale de la Recherche Miniére
(SONAREM) en s’appuyant davantage sur des levés aéro-radiométriques
(Rudowicz, 1975).

L’exploitation du gisement de Djebel Onk a commencé en Février 1965
au niveau de Djemi-Djema par la Société de Djebel Onk. Suite a ’aménagement de la

mine, I’intérét porté a la géologie de Djebel Onk s’accroit. Cette région devenait,

De 1985 a 1987, la Société Nationale du Fer et des Phosphates (FERPHOS) qui
exploite les phosphates de Djebel Onk a confié a I’Enterprise de Recherche Minicre
(EREM), des travaux de recherche et d’évaluation des ressources en phosphates,
de la région de Tebessa. Des travaux de sondages carottés ont été réalisés, totalisant
plus de 10732 m (97 sondages) et avec un programme de creusement de tranchées
(64 tranchées). Ceci est suivi par un contrat avec le Bureau de Recherche Géologique
et Miniéere (BRGM) pour la collecte des éléments techniques et économiques relatifs
au projet de développement de I’exploitation des gisements de phosphate de
Djebel Onk (Prian et Cortiel, 1993).
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Figure 2.1 Situation géographique du gisement de djebel Onk

2.3 Géologie de I’Atlas saharien oriental
La zone de Tebessa appartient a 1’Atlas saharien oriental, précisément aux
monts de Mellegue. Il s’agit d’une chaine montagneuse qui se prolonge jusqu’a I’ Atlas

Tunisien vers 1’Est.
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2.3.1 Stratigraphie

A Tébessa, les formations sédimentaires reconnues a l’affleurement, sont
essentiellement carbonatées, dont I’age va du Trias au Miocene avec un Jurassique
absent. Ces derni¢res sont recouvertes par des formations superficielles d’age
Quaternaire (Bles et Fleury, 1971).
Le détail de la lithologie et de son découpage stratigraphique sont basés sur la synthese
des travaux de plusieurs auteurs (Dubourdieu 1956 ; David, 1956; Fleury, 1969;
Thiéberoz et Madre, 1976; Rouvier, 1977 ; Perthuisot, 1978 ; Chikhi, 1980; Otmanine,
1987; Perthuisot, 1992 ; Bouzenoune, 1993 ; etc.)
La colonne lithostratigraphique ci-apreés résume 1’essentiel de ces résultats (Sami,
2004) voir Figure 2. 2.
Trias

Les formations du Trias sont les plus anciennes dans la zone d’étude.
Les travaux de Flandrin (1948), considérent le Trias comme diaprique, qui est
généralement rencontré, dans la partie centrale des cceurs des anticlinaux. Les
affleurements les plus documentés sont ceux de 1’Ouenza, Boukhadra, Mesloula et
Hameimat Sud et Nord. Les formations triasiques se manifestent par des facies
marneux bariolés a gypse, des dolomies, des calcaires dolomitiques, des grés qui
sont remobilisées lors de la remontée des matériaux triasiques, de dolomies noires,
des grés micacés et de calcaires et parfois de roches vertes. Avec des dimensions
variables, les corps triasiques montrent genéralement une forme elliptique parfois

tres étirée, sur une bande orientée NE-SW a environ 80 km.

Jurassique

Les dépdts jurassiques sont absents (Dubourdieu, 1956; Chevenine et
al., 1989). Cependant, ils ont été recoupés par des sondages pétroliers en dehors des
zones des diapirs (Beghoul, 1974). Le seul lambeau de dolomie daté du Jurassique a
été rencontré dans le diapir triasique de Hamimat Meskhouta, sur la carte a 1/50.000
d’Ain Télidjene au Sud de Tébessa.
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Crétacé

Le cretacé affleure largement dans les monts de Mellegue. Les formations du
Crétacé inférieur, représentées par le Barrémien, 1’ Aptien, 1’Albien et le Vraconien,
sont localisées dans les parties centrales des structures anticlinales, généralement

percées par les diapirs triasiques.

Barréemien

Les formations du Barrémien sont tres réduites. Elles affleurent en petit
anticlinal a Sidi Embarka au Nord-Est du Djebel. Ouenza, sur le flanc Sud-Ouest de
I’anticlinal de Mesloula et le long de I’Oued Batma ainsi qu’au Nord-Sud de Dehar
Mesloula (Dubourdieu, 1956). Elles sont représentées a la base par des marnes grises
ou jaunes assez argileuses, refermant des ammonites pyriteuses. Au sommet, ce sont
des intercalations marno-calcaires avec de minces couches de calcaires noduleux gris
clairs. Dubourdieu (1956) et Durozoy (1956) ont signal¢ la présence probable d’une
partie du Barrémien dans les calcaires et les dolomies des grands escarpements du
flanc Est du Djebel Bouroumane. Les formations du Barrémien se sont deposées sur
un haut fond, assez proche de la surface témoignant de conditions de sédimentation de
mer peu profonde. Ces conditions de sédimentation se poursuivent jusqu'au debut de

I'Aptien.

Aptien

L’Aptien affleure d’une manieére remarquable dans la région de Mesloula,
M’Khiriga, Kef Rekhma et Boudjaber. Ces formations sont rencontrées dans le noyau
des structures anticlinales et a la proximité des formations triasiques. La puissance de
la série aptienne est liée au développement des facies récifaux. Cette série joue un role
important de métallotecte lithologique, car il encaisse les minéralisations ferriferes et
polymétalliques. Ces formations a caractére essentiellement carbonaté néritique, se
sont déposées dans une mer chaude peu profonde. L’Aptien inférieur est
essentiellement marneux, caractérisé par une alternance de marne, d’argile, de grés et
de calcaire a gastéropodes, mollusques et échinoides. Il est surmonté par I’Aptien

supérieur formeé par des calcaires massifs avec des intercalations de marnes et de
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marno-calcaires & Orbitolines. La formation aptienne est généralement surmontée, par
le Clansayésien. Il est marneux a ammonites a 1’Ouenza et argileux avec intercalations
des calcaires et gres lumachelliques a Mesloula. Le Clansayésien est formé
d’alternances de marnes, de gres, de calcaires et de marno-calcaires. Son épaisseur
varie entre 40 a 90 m a M’Zeita et de 250 a 300 métre au Sud-Est de ce massif
(Dubourdieu, 1956).

Albien

L’Albien des monts de Mellégue est généralement carbonaté, marqué par une
faune benthique dans des zones peu profondes (Bouzenoune, 1993). La puissance des
dépots albiens est de I'ordre 450 m, dépassant les 1300 m a Djebel Hameima
(Dubourdieu, 1956). C’est une formation constituée de calcaire gris bioconstruit,
surmontée par des marnes grises a ammonites. Dans sa partie moyenne a supérieure,
I’Albien est représenté par des marnes grises foncée bitumineuses a foraminiferes
benthiques. Ces marnes s’intercalent au sommet par des bancs de calcaires et de gres.
Le passage entre I’Albien inférieur calcaire et I’Albien moyen marneux et marno-

calcaire est marque par une inconformité stratigraphique antévraconienne.

Albo-aptien

La couverture albo-aptienne est percée par le Trias. Ce dernier redresse les
couches et provoque une complexité des structures, généralement scellées par le
Vraconien comme a 1’Ouenza, M’zouzia et Boukhadra (Bouzenoune, 1993 ; Nedjari-

Belahcéne et Nedjari, 1984 ; Othmanine, 1987).

Vraconien

Le Vraconien est caractérisé par une formation marneuse a intercalation de
calcaire argileux dont la puissance est de 500 a 600 m (Dubourdieu, 1956). Il s’agit
des dépdts pélagiques marquant ainsi une transgression. Les faciés vraconiens ont été
datés grace a des ammonites (Fleury, 1969 ; Othmanine, 1987). La lithologie permet
de former un écran imperméable qui contr6le les minéralisations polymétalliques. Au

Sud de Boujaber, la barre albienne est surmontée par un niveau marneux a
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foraminiféres planctoniques rapportée au Vraconien - Cénomanien (Salmi-Laouar,
1998). Cette formation affleure aussi, sur le versant Nord-Est de Hameimat Nord sous
forme de marnes noires a foraminiféres pélagiques avec de minces intercalations de
calcaire trés argileux dont 1’épaisseur moyenne de 100 m (Fleury, 1969).
Creétacé Supérieur

Le Crétacé Supérieur est representé dans la region par les dépdts du
Cénomanien, Turonien, Coniacien, Santonien, Campanien et Maastrichtien.
Le Cénomanien est caractérisé par une série monotone de marnes grises qui
renferment des filons calcitiques fibreux. Sa puissance varie entre 600 et 900 m. La
partie inférieure est caractérisée par des marnes argileuses verdatres surmontées par
une série marneuse avec des couches de calcaires du Cénomanien moyen. Les parties

supérieures de cette formation deviennent essentiellement carbonatées.

Turonien  Le Turonien est trés bien développé dans la région. Sa puissance peut
atteindre 1000 m. Il montre un facies carbonaté, généralement constitué par des
marno-calcaires. Les calcaires sont compacts et trés durs ils s’alternent avec des
couches de marnes a Inocérames a la base. Cet ensemble est suivi par des marnes
argileuses, riches en ammonites, huitres et divers de lamellibranches (Dubourdieu,
1956 et 1959). Le Turonien représente un métallotecte pour la minéralisation

polymétallique.

Coniacien - Santonien

Le Coniacien - Santonien n’a pas été subdivisé a cause de manque d'éléments
de datation. Il est représenté par des marnes argileuses grises verdatres et jaunes grises
a plaquettes de calcite fibreuse, en intercalation de marnes a lumachelles. L’épaisseur
varie de 200 a 300 m a I’Ouenza et de 490 a 600 m a Boukhadra (Dubourdieu, 1956).
Campanien inférieur

Le Campanien inférieur est représenté par une formation homogéne constituée
de marnes argileuses. Les parties supérieures sont dominées par des calcaires blancs,
crayeux a minces avec des intercalations de marnes et de calcaires marneux. La
puissance de cette formation varie entre 300 m et 600 m (Dubourdieu, 1956). Le

régime sédimentaire du Campanien supeérieur - Maestrichtien indique toujours la
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continuité des mémes conditions de dépb6ts dans un milieu peu profond et de mer
chaude avec une prédominance de calcaires crayeux rarement récifaux (Chevenine et
al. 1989).

Paléocene

La base du Paléocene est caractérisée par la présence de marnes analogues a
celles du Maestrichtien supérieur qui s'intercalent a des couches phosphatées vers les
niveaux supérieurs. Ces phosphates renferment aussi des rognons de silex qui sont
bien développés dans sa partie sommitale.
Eocéne

Les formations de I’Eoceéne sont caractérisées par des calcaires a silex et
d'autres & nummulites. A la proximité des périmétres des Monts de Mellégue, leur
puissance est de 200 m. lls renferment aussi des niveaux phosphatés qui sont parfois
silicifiés au sommet. Le Néogéne dans la région est essentiellement représenté par les
formations du Miocéne et du Pliocéne.
Miocene

Les formations du Miocéne affleurent largement au Nord de I'Oued Mellégue
avec une puissance qui peut atteindre 1000 m (Dubourdieu, 1956). Ces dép0ots reposent
en discordance sur les formations les plus anciennes (Albien-Sénonien et méme sur le
Trias) ou ils forment leur couverture. Il s'agit d'une accumulation puissante de marnes
et de grés dont 1'épaisseur peut atteindre dans le bassin d’El Oled Soukiés au Nord-
Ouest de I'Ouenza 1000 m (Dubourdieu, 1956; Kowalski et Hamimed, 2000). Les
formations miocenes comportent aussi des conglomérats contenant des éléments de
calcaires variés, de silex gris, des galets ferrugineux et des e€léments empruntés au

Trias, témoignant d'une activité diapirique (Bouzenoune, 1993).

Pliocene

Les dépbts du Pliocéne renferment des sables quartzeux et des argiles
rougeatres ainsi que des conglomérats polygéniques bien cimentés. La formation
recouvre largement les calcaires ¢océnes de la bordure Nord du fossé d’effondrement

de Tébessa et les calcaires maastrichtiens de la bordure Nord-Est. Les travaux de
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Degaichia (2014) ont fournis des précisions sur I’agencement séquentiel des sédiments
du Pliocéne du fossé d’effondrement de Tébessa et ses abords.
Quaternaire

Les dépots quaternaires d’origine continentale sont fréquents dans les parties
basses des reliefs ils couvrent des surfaces importantes (plaines et vallées actuelles).
La puissance de ces dépots varie de 10 a 30 m. Ils sont formés de croltes calcaires,

limons éboulis, cailloutis et de poudingues (Dubourdieu, 1956).

2.3.2 Tectonique régionale

La région de Djebel Onk appartient a I'extrémité orientale de I'Atlas Saharien
(Ranchin, 1963-a et 1963-b). La série supérieure de I’Eocéne du bassin de Djebel Onk-
Gafsa-Métloui est structurée en une suite danticlinaux et de synclinaux
dissymétriques, généeralement faillés dans leurs flancs, d'axe le plus souvent SW-NE et
décrochés par des accidents transverses N120° a N140° E.
Les anticlinaux de Djebel Onk, Djemi-Djema et Oued Betita sont localisés a
la bordure de la flexure Sud Atlasique qui correspond a une zone d'affrontement entre
le territoire atlasique mobile et la plateforme saharienne stable. Plus particuliérement,
ils appartiennent a la branche Nord de la flexure, de direction Est-Ouest (Figure 2. 3).
Trois phases tectoniques d'ampleurs tres inégales ont marqué de leur empreinte

la région considérée. Voir la Figure 2.3.

Tectonique synsedimentaire

Une phase compressive NW-SE, contemporaine a la sédimentation paléogene,
s'exprime par des ondulations et des failles synsédimentaires. Cette tectonique précoce
induit des lacunes de seédimentation dans la série paléocéne-éocene et a conduit a
I'édification des dispositifs paléogéographiques en hauts fonds et sillons qui vont
contrbler la sédimentation des phosphates. Ces déformations précoces peuvent étre
lices a la montée diapirique des évaporites triasiques, notamment au Paléocene-

Eocene.
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» Tectonigque post-éocéne moyen et anté-miocene

Contemporaine a I'émersion de la série au Lutétien supérieur, phase majeure du
a N150°)

induisant un début de déstructuration de la série crétacé supérieur a éocene en petits

plissement des Aures et des déformations distensives transverses (N120°

horsts et grabens allongés suivant la direction N170°E qui vont étre affectés par
la pénéplantation et I'érosion différentielle anté-miocéne. Ces plissements sont, en

majorité, antérieurs aux dépdts des sables miocénes. C'est a la faveur de cette phase

tectonique qu'apparQt I'anticlinal de Djebel Onk (Mezghache et al, 2000).

» Tectonique tardi-miocéne, post-burdigalienne, a pliocene-pléistocéne

C'est la phase majeure de plissement de I'Atlas Tunisien. Les plissements de

la série crétacée supérieure-paléoceéne-éocéne et miocene, en grandes structures

32



antiformes et synformes, rejouent en horst et grabens dans les structures antérieures;
ils forment vers le Sud et sur le flanc inverse des méga-plis de Djebel Onk et
Djemi Djema. Cette tectogenese est responsable de la structure actuelle de la région du
Djebel Onk (Figure 2. 4).

a+m [Z]0uatemaire et Miocéne
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o EERVprésien

e pe——{Thanatian supénsur{phosphat
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Figure 2. 4 Coupes stratigraphiques et structurales des flancs Nord et Sud du Djebel
Onk (Cielensky et al, 1988).

o 500 1000 1500m

2.3.3 Minéralogie et pétrographie des phosphates de Djebel Onk

Les minerais de Djebel Onk sont des phosphates en grains, sableux
(pseudoolithes et pellets), souvent a support organique (diatomées et radiolaires,
principalement). La granulométrie de ces phosphates appartient le plus souvent a
la classe des arénites (grains inférieurs a 2 mm) formant les"biophospharénites”, plus
rarement a celle des rudites (grains supérieurs a 2 mm) formant
les "biophospharénorudites"”. Les faciés sont homogenes, a grains fins (200 a 300 pum)

ou bien hétérogenes avec des grains fins et grossiers (allant de 2 a 3 mm); ils sont
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lithifiés et cimentés par un ciment argileux, calcitique ou dolomitique, les autres

éléments figurés sont rares (grains de quartz et de glauconie essentiellement).

Les diatomées et les radiolaires ont une importance primordiale dans 1’¢élaboration
des pseudoolithes phosphatées (Champetier et Joussement, 1979).

Le minerai de phosphate est constitué d’une maticre phosphatée et d’une
exogangue (Duchatelle, 1975). Les minerais du gisement de Djemi Djema ont montré
que :

» La matiére phosphatée en plus de I’endogangue qui représente 5,3%
de la matiere phosphatée), est constituée d’une fluorapatite carbonatée et d’un sulfo-
carbonate fluoré alcalino-terreux parfois hydraté [(S,C,04)6 (K, Na, Ca, Mg)F, nH,Q]

» L’endogangue est formée d’opale, quartz, illite, eau, matiére organique et
d’éléments accessoires. Elle contient Al,Os, Fe,05, MgO et SiO, en trés faible quantité
(0.3 % du minerai en moyenne pour chaque élément) ;

L’exogangue est formée de trois types de constituants :

+ carbonatés : il y a une prédominance de dolomie,
+ sulfatée : on trouve des traces d’epsomite [MgSO, 7H,0]
+ silicatés : représentés par la silice libre telle que le quartz, I’opale ou la silice

amorphe ; le feldspath ; I’heulandite, la glauconie et I'illite.

2.3.4 Paléogeographie

Au Paléoceéne supérieur-Eocéne inférieur, la région de Djebel Onk appartenait a
la partie occidentale du bassin de Gafsa-Metloui-Djebel Onk. Il se différencierait
cependant par une subsidence plus marquée, ce qui explique le tonnage énorme de
phosphate accumulé, mais aussi les teneurs moyennes en phosphate tricalcique plus
faibles que celles enregistrées dans le gisement de Metloui (Ranchin, 1963).

L’évolution géologique de la région est comme suit :

2.3.4.1 Période de sédimentation marine
Cette période de sédimentation qui débute a la fin du développement du bassin

geosynclinal couvrant I'Afrique du Nord et allant du Maestrichtien a I'Eocene
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supérieur. Le Maestrichtien se caractérise par une subsidence lente et une
sédimentation calme. A la limite entre le Maestrichtien et le Danien, li est remarqué un
changement de facies, précurseur de mouvements orogéniques mettant fin au cycle de
sédimentation geosynclinal. La profondeur du bassin diminue alors d'une maniére
brusque (Daasamior, 2012).

Au Thanétien inférieur, la profondeur du bassin a de nouveau diminué. Ce qui
résulte un apport important de substance argileuse et des sédiments argilo-marneux
qui indique une fermeture progressive du domaine de sédimentation et une tendance
régressive de régime marin. Par contre, le Thanétien supérieur se caractérise par un
apport considérable de sédimentation phosphatée qui témoigne d'une réouverture du
domaine sédimentaire et du retour des influences transgressives. A la fin de
sédimentation phosphatée principale, une phase régressive se produit a nouveau, elle
est matérialisée par des remaniements de phosphate, puis localement par un horizon
conglomératique a galets de dolomie formé en milieu marin sans indice d'émersion.

La présence de dolomie est I'indice d'une saturation de I'eau de mer proche des
conditions qui permettent le dépot des faciés a évaporites. Elle souligne le caractere
régressif de ces facies phosphatés (Ranchin, 1963-a).

Les variations d'épaisseur, ainsi que I'homogéneité ou I'hétérogénéité de
la couche phosphatée elle-méme, traduisent cette paléogéographie diversifiée. Ainsi, la
couche de phosphate, calée entre les marnes noires du mur et les dolomies du toit, est
la plus épaisse au niveau des gisements de Djemi-Djema (30 m) et de Kef Es Sennoun

(proche de 50 m) qui caractérisent le sillon subsidant.

2.3.4.2 Période de sedimentation continentale

A partir du Lutétien supérieur, les terrains s'émergent. L'Oligocene n'a pas laissé
de traces du fait de I'érosion anté-miocene. Alors que le Miocéne-Pliocene fut une
période d'intense sédimentation continentale marquée par les sables, les argiles et les

conglomérats.

Tandis que le Quaternaire se caractérise par les produits d'érosion qui se déposent sur

les flancs et les vallées. Ce sont les colluvions, les alluvions et les éboulis de pente.
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Des traces d'une glaciation au Pléistocene de courte durée tres nette sont bien

conservées au Djebel Onk.

2.3.5 Géologie locale

Le gisement de Kef Es Sennoun qui fait partie du bassin minier de Djebel Onk
(Tébessa), se présente sous forme d’un massif calcaireux d’une longueur de 20 Km
avec une largeur de 3 Km ou il culmine a1198 m d’altitude au Djebel Tarfaya. Il est
caractérisé par des ailles dans leurs flancs orientés N80°E (Parian et cortiel, 1993).

Le secteur de Kef Es Sennoun est situ¢ sur le flanc méridional de 1’anticlinal
de Djebel. Onk, a environ 9 Km vers le Sud-Sud de la ville de Bir EI Ater (Tébessa
Sud). Nous présentons ci-dessous brievement la géologie du gisement ainsi que

la description des faciés des minerais de phosphates.

2.3.5.1 Description des facies

Toute la succession lithologique de Djebel Onk est rencontrée a Kef Es
Sennoun, mais elle se différencie, cependant, par une épaisseur verticale plus
importante du faisceau phosphaté. Le Thanétien qui est 1’horizon porteur
de la minéralisation est bien développé a Kef Es Sennoun, il est subdivisé en deux

étages: le Thanétien inférieur et le Thanétien supérieur.

v' Le Thanétien inférieur est représenté par une série de marnes schistifiés
de couleur grise foncé a intercalations irrégulieres de calcaire. Un niveau
conglomératique a gastéropodes et de minces passées phosphatées sont rencontrées
dans la partie inférieure. Dans la partie sommitale, les phosphates sont surmontés par
des calcaires et des marnes a gros gastéropodes.

v Le Thanétien supérieur est représenté par la couche en cours d’exploitation, il a
fait I’objet d’une étude poussée.

Le Thanétien supérieur est représenté par une couche de phosphate de couleur grise,
grise foncé ou brune ; souvent rattachée a formation Chouabine (Chabou-Mostfai,
1987). Le gite de Kef Es Sennoun constitue une table monoclinale a pendage régulier

et faible vers le Sud (5 a 10°). Les bressants de Kef Es Sennoun correspondent a
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la zone de flexure-faille du flanc inverse de la mégastructure antiforme, ou du flanc
Nord de la structure synforme. Les dressant sont allongés N75°E ou la couche
phosphatée qui affleure est sub-verticale ou fortement inclinée vers le Sud-Est ou
le Nord-Sud (Cilensky et Benchernine, 1987). Le faisceau phosphaté du Thanétien
supérieur du gisement de Kef Es Sennoun est comme tout le faisceau du phosphate de
Djebel Onk, constitué de la superposition de 3 sous-couches (Prian et Cortiel, 1993)
voir (Figure 2. 5et 2. 6).

Du bas en haut, les couches sont :

> La couche basale :

Cette couche est constituée par deux minces niveaux de minerais phosphatés
qui s'intercalent de marnes. Le passage a la couche principale, sus-jacente, peut étre
marque par un banc de dolomie grise de 40 cm.

»  Lacouche principale :

Cette couche a une épaisseur d'environ 25 a 30 m, elle est constituée par des
minerais de phosphates a faibles intercalations des niveaux marno-calcaires et
dolomitiques. Cette couche est caractérisée par des teneurs élevées en P,Os qui
peuvent dépasser 30 % et par de faibles teneurs en MgO (<5 %). Elle représente

I’horizon exploitable dans tous les gites de Djebel Onk.
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Figure 2. 5 Gisement de Kef Es Sennoun (Kechiched, 217)

La couche sommitale :

Cette couche de dolomie phosphatée a une épaisseur qui varie de 1 a 10 m,
(I’épaisseur moyenne est de 3 m). Elle est caractérisée par une faible teneur en
P,Os5(< 18 %) et par de fortes teneurs en MgO (6 a 11 %). Les teneurs de SiO, peuvent

atteindre 6 %.

Les phosphates de cette couche sont tres durs, bien cimentés, de couleur grise noire, et
a granulométrie hétérogéne ou les grains sont généralement coprolithiques. Cette

couche renferme des niveaux silicifiés au sommet.
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Figure 2. 6 Log lithologique du gisement de kef Es Sennoun (Kechiched, 2017)

Conclusion

Les minerais de phosphates de Tébessa Sud, représentés par le gisement de Kef
Es Sennoun, au niveau du bassin minier de Djebel Onk, sont d’age Thanétien. Ils se
présentent sous forme d’une couche de 30 m d’épaisseur en moyenne, subdivisée en
trois sous couches : (1) basale; (2) principale et (3) sommitale. Ce gisement constitue
une table monoclinale a pendage régulier vers le Sud (5 a 10°). Les faciés de minerais

rencontrés montrent des (1) phosphates noirs a ciment argileux et a glauconie, (2)
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beiges a ciment carbonaté, (3) dolomitique et (4) phosphates silicifiés. (Kechiched,
2017)

Généralement, le phosphate se présente sous forme de pellets sur toute
la région de Djebel Onk, Le ciment le plus fréquemment rencontré dans
les phosphates de 1’Atlas Saharien Oriental est carbonaté, Le ciment siliceux, dont
I’origine est probablement la présence des radiolaires, est parfois rencontré au niveau

du massif de Djebel Onk donnant naissance aux minerais de phosphates silicifies.
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CHAPITRE 3

Meéthodes de traitement et synthese des travaux de recherche sur la

valorisation du minerai phosphaté

3.1 Introduction
Augmenter la teneur de P,Os dans le minerai extrait est 1’objectif de
la concentration et par conséquent, éliminer les substances nuisibles comme

la substance organique et les métaux lourds.

La préparation mecanique, qui commence par le concassage a un ou a plusieurs
étages suivi par le broyage et le criblage, représente la premiére étape du traitement du
minerai. Le but des opérations de comminution est de libérer le minéral utile de
la gangue. La deuxiéme étape du traitement du minerai est la séparation des grains du
minéral utile de I’exogangue. Les méthodes et les techniques de séparation varient

d’un minerai a un autre, en dépendent des parameétres suivants :

Les propriétés physico-mécaniques du minéral utile et de la gangue.

Les densités des substances a separer.

Les structures et textures des minéraux constituant les minerais a traiter.
= La réactivité des éléments a séparer vis-a-vis de I’cau.
Donc, pour adopter un schéma de concentration du minerai, il faut bien caractériser les

composants de ce dernier. Les méthodes de valorisation des minerais phosphatés sont :

a) La classification granulométrique qui repose sur les grosseurs des grains;
b) La concentration par gravité;

c) La concentration physico-chimique (la flottation);

d) La concentration chimique (par lixiviation);

e) La concentration (par calcination).

3.2 Séparation dimensionnelle
Le criblage est la séparation d’un ensemble de particules en fonction de leur

grosseur et ce, afin d’obtenir des ensemble de particule appelée tranches
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granulométriques  (fractions granulométriques). Les particules, constituant
ces tranches, couvrent un intervalle de grosseur restreint et diminue d’une tranche
a une autres. Donc cette technique utilise les différences de friabilité entre les
minéraux de phosphate et la gangue associée a la cimentation et la matrice (silice,
carbonates et silicates). Dans la plupart des cas, les minéraux phosphatés sont friables
tandis que les minéraux de la gangue sont durs et résistants. Lors du concassage,
broyage et criblage, la tranche fine contient du phosphate mais un fort pourcentage
assez élevé de P,Os est perdu dans la fraction grossiére. Le deschlammage peut étre
pratiqué pour se débarrasser de la fraction tres fine qui est riche en argiles. Cette
technique de valorisation est utilisée a I'usine de phosphate de Djebel Onk, Algérie.

Les équipements de tamisage sont nombreux et variés. Dans cette these de doctorat, on
présente les équipements les plus fréquemment utilisés : les grizzlys, les trommels, les

tamis vibrants et les tamis giratoires.

Lorsqu’une particule solide se meut dans le vide absolu, sa vitesse augmente
continuellement en fonction de I’accélération. Par contre, sa vitesse augmente moins
vite lorsqu’elle meut dans un fluide visqueux quelconque comme I’air ou I’eau. En
effet, la force due a la gravité est opposée par la force due a la friction occasionnée par
le mouvement de la particule dans le fluide visqueux. La force due a la friction est
proportionnelle a la vitesse de la particule dans le fluide. Quand la force due a la
friction a atteint une valeur égale a la force due a la gravité, la vitesse de la particule
atteint une valeur constante, appelée vitesse terminale de chute. Cette derniére varie en
fonction de la taille de la particule solide, de sa masse volumique et de sa forme, de la
viscosité et de la masse volumique du fluide. Le fluide dans lequel baignent les
particules est généralement de I’eau; mais, il peut parfois s’agir de ’air.

La classification est employée lorsque qu’il n’est pas rentable, du point de vue
¢conomique, d’utiliser le tamisage. Généralement, la classification a pour but de
restreindre 1’alimentation d’un procédé de concentration a la gamme de tailles des
particules qui est appropriée

La technique de valorisation par attrition est utilisee lorsque les principaux minéraux
de la gangue sont des argiles. Les argiles sont caractérisées par la grosseur fine de ces
grains et leur faible liaison avec les pellets phosphatés, elles pourraient étres
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facilement ¢éliminées par attrition dans 1’eau et le déschlammage dans les
hydrocyclones ou au niveau des ateliers de dépoussiérage. (Kelly et Spottishwood,
1982).

Les hydrocyclones ont pour but I'élimination des argiles et des particules fines.
L'hydrocyclone est alimenté tangentiellement. Les particules les plus denses et plus
lourdes suivent, dans leur mouvement en spirale, la paroi du cyclone elles seront
déchargées par la base de sous-verse dont I'ouverture est réglable. Les particules fines
se déplacent sur les spirales de rayons plus petits qui sont entrainées par le courant du
liguide en haut vers [lorifice de sur-verse: débordement. La sur-verse des
hydrocyclones se dirige vers les épaississeurs ou se fait la récupération de l'eau et la
décantation de la boue. La sous-verse (phosphate) se dirige vers les essoreuses ou se
fait I'égouttage du produit (diminution de I'hnumidité).

Le principe d’un atelier de dépoussiérage, pour I'enrichissement du produit issu
de la préparation mécanique, est le traitement par voie physico-mécanique notamment
- Séchage : dans des fours a lits fluidisés pour ramener I'humidité de 9% a 1%;

- Broyage a impact : pour libérer la matiére apatitique;

- Sélection pneumatique : pour éliminer les fines pauvres en TPL;

- Criblage par cribles a résonance : pour éliminer la fraction grossiere pauvre en TPL.
Cette technique d’attrition est également utilisée lorsque les minéraux de la gangue
associée sont principalement de la silice grossiere ou copeaux de silex. Dans ce cas, les
phosphorites sont collectées par voie humide et souvent par criblage humide comme
dans le cas du complexe de traitement en Floride (Richard and Farlin 1992).

3.3 Valorisation par la séparation gravimétrique

Les équipements de concentration gravimeétrique utilisent la différence de masse
volumique entre les matériaux pour accomplir la séparation grace a 1’action combinée
de la gravité et les différentes forces. En réalité, la séparation est aussi affectee par le
volume et la forme des particules comme dans le cas de la classification. Les effets de
ces deux facteurs limitent la gamme de tailles de particules qui composent

I’alimentation de ces équipements par tamisage ou classification.
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Le principe de cette méthode de valorisation est défini comme la séparation
d’un ensemble de particules en fonction de leur taille sur le principe des vitesses
terminales de chute différentes. La concentration gravimétrique sépare alors les
particules en fonction de la masse volumique et s’applique en fonction de la différence
des masses volumiques des matériaux. En effet, il est possible d’estimer I’applicabilité

d’une telle approche a 1’aide de la formule suivante:

Critére de Taggart = 21—

PL — Py
ou

e Py lamasse volumique de la phase solide lourde,
e  pmlamasse volumique de la phase solide Iégére;

e  p.lamasse volumique du liquide;

L’eau constitue habituellement le liquide dans lequel baignent les particules. La valeur
du critere de concentration indique 1’applicabilité de la concentration gravimétrique en

fonction de la taille des particules. Voir Tableau 3. 1

Tableau 3. 1 Critere de concentration gravimétrique en fonction de la taill des
particules (Weiss, 1985)

Critére Applicabilite

=25 Séparation facile pour les particules de 200 mailles et plus
2,5-1.75 Séparation efficace jusqu’a 100 mailles

1,75-1,50 Séparation possible mais difficile jusqu’a 10 mailles
1,50a 1,25 Séparation possible mais difficile jusqu’a ¥4 de pouce

< 1,25 Séparation presque impossible

La valorisation du minerai phosphaté par cette méthode est utilisée pour des
minerais riches et friables ou le taux de I’exogangue sableux est généralement faible,
avec des grains grossiers. L’¢étape de lavage et de déschlammage doit étre réalisee
avant d’effectuer la séparation gravimeétrique. Dans le cas général, cette méthode
d’enrichissement est effectuée conjointement avec la valorisation par flottation (Negm,
et al 2002).
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3.4 Valorisation par séparation électrostatique

La separation électrostatique tire profit de la différence de conductivite
électrique qui existe entre les matériaux afin d’accomplir leur séparation. Cette
technique s’applique a un nombre relativement restreint de minéraux tels que le rutile,
I’ilménite, le zircon, 1’€tain, les phosphates et certains sels. Elle peut aussi s’appliquer
pour la séparation de particules meétalliques dans le sable.

En combinaison avec ’attrition, le deschlammage et la séparation par gravite, la
technique de séparation électrostatique est pratiquée avec succés dans la valorisation
des minerais de phosphaté par I'¢limination de la silice et / ou les carbonates. Cette
technique est pratiquement utilisée dans la plupart du temps a 1’échelle de laboratoire.
Cependant, la faible productivité des séparateurs électrostatiques limite leur utilisation
pour la production a grande échelle. La séparation électrostatique est utilisée pour
concentrer les minerais de phosphate de types différents. Les exemples ci-apres sont

des minerais traités par la technique de la séparation électrostatique:

3.5 Valorisation par séparation magnétique

Cette méthode de concentration est utilisee lorsque l'un des principaux
constituants de la gangue posséde une forte susceptibilité magnétique. Le choix d’un
séparateur est guidé par des criteres communs aux différents types de traitement, mais
également par les propriétés magnétiques des minéraux (Figure 3. 1). Le principe de
cette méthode repose sur les propriétés magnétiques du minerai. La Figure 3. 2 montre
que quand un aimant est placé a proximité d'un groupe mixte de billes en fer et de
billes en céramique, la plupart des boules de fer s’attirent par elle, mais la plupart des
billes en céramique ne s’attirent pas. Par ce principe, les différentes particules
minérales peuvent étre séparées par des séparateurs magnétiques. Ici, la force
magnétique et la gravité sont les deux forces concurrentes. Si la force magnétique
agissant sur une particule est plus forte que la force de gravité, la particule se déplace

vers l'aimant.
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Figure 3. 1 Schéma d’un séparateur magnétique

La force magnétique agissant sur une particule peut étre calculée en utilisant la
formule suivante:
fm = m.Xq.|,. H. grad(H) (1)
Ou
f..: force magnétique agissant sur une particule (Newton)
m: masse de la particule (kg),
Yo : susceptibilité magnétique de la particule (m*/ kg),
Lo: perméabilité du vide,

H : intensité de champ magnétique (A/m)
La formule (1), montre que la force magnétique est proportionnelle a quatre

facteurs principaux, a savoir la masse de la particule, la susceptibilité magnétique

de la particule, I'intensité de gradient et le champ magnétique.
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Dans une séparation magnétique, la masse et la susceptibilité magnétique de la
particule sont fixées, seule l'intensité de champ magnetique ou le gradient peuvent

étre modifié pour modifier la force magnétique.

S S
N N
'Irl“"l
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& . "0 “H,
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(a) (b)
Figure 3.2 Séparation magnétique entre billes en acier et billes en céramique

.billes en acier ; . billes en céramique ; S pble Sud de I’aimant N, p6le Nord de

I’aimant; F,, : force magnétique, G : gravité ; H : intensité du champ magnétique.

C’est pourquoi, il est extrémement important de créer un champ magnétique de
haute intensité et un gradient trés éleve pour concentrer avec profit les minerais de
fer oxydé.

Susceptibilités magnétiques des mineraux ferromagnétiques :

Les différents minéraux de la croutes terrestre possédent des propriétes
magnétiques différentes allant de fortement magnétique, faiblement magnétique,
zéro magnétique, a antimagnétique. Les propriétés magnétiques peuvent étre
exprimées par la notion de susceptibilités magnétiques. Donc la susceptibilité
magnétique d'un minéral peut étre mesurée en comparant le gain de poids dans un
champ magnétique de n’importe qu’el minéral avec un minéral standard de
susceptibilité magnétique connue. Le tableau ci-dessous présente les valeurs de

susceptibilité magnétique de certains minéraux voir tableau 3. 2.
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Les séparateurs magnétiques sont utilisés comme I'une des étapes du schéma de
traitement pour éliminer les composants magneétiques. Cela est principalement
utilisé dans I'enrichissement des phosphates ignés. Néanmoins, cette technique de
séparation a été utilisée pour la concentration des minerais de phosphaté
sédimentaires

Tableau 3. 2 Susceptibilité magnétique du minerai de fer et des minéraux associés

(Gill, 1991).
Mineral Magnetic susceptibility (10-*m*/kg) Molecule
Magnetite 625-1156 Fe O,
Martite 6.2-13.5 Fe O,
Hematite 0.6-2.16 Fe O,
Specularite 3.7 Fe;O;
Limonite 0.31-1.0 2Fe,0_-34H0
Siderite 0.7-1.5 FeCO, '
[Imenite 0.34-5 FeTiO,
Quartz 0.0025-0.126 Si0,
Feldspar 0.063 KAI_SiROE. Na AlSi O,
Calcite 0.0038 CaCoO,
Spodumene | 0.82 LiAl(Si,0,)
Chlorite 0.38-1.13 (Mg, Fe),Al(AlSi,0,,)(OH),
Garnet 0.79-2 Mg Al(SO,),
Biotite 0.5-6.5 K(Mg.Fe) (Si,AlO )OH,Fe),
Olivine 0.17 (Mg, Fe),SO,
Pyrite 0.34 FeS,
Apatite 0.007-0.142 Ca(PO4).F

Les séparateurs magnétiques sont variés ils sont présentés comme suit :
= Séparateurs magnétiques a faible intensité :
= Séparateurs magnétiques permanent Tambour.
= Séparateurs magnétiques a colonne.
= Epaississeurs magnetiques.
= Disques magnétiques scavenger.
= Séparateurs magnétiques a haute intensité et haut gradient :
= Séparateurs magnétiques par voie humide a haute intensité de Jones

= Séparateurs magnétiques de Slon avec Anneau a vertical.

3.6 Séparation chimique (lixiviation)
Les minerais phosphatés sont des ressources vitales non renouvelables ils

entrent comme composants essentiels dans la production des engrais et des produits
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chimiques a base de phosphore. Ils sont ni substituables ni recyclables, par conséquent,
la demande totale en phosphate peut étre satisfaite fournie par 1’exploitation minicre,
la valorisation et le traitement chimique des ressources. Les gisements de phosphate
peuvent étre divisés en trois grands groupes, en fonction de leur origine:

1 - dépdts sédiments marins

2 - dép0bts ignées et métamorphiques

3 - dépots biogenétiques

Il convient de noter que la majeure partie du phosphate mondiale sont des gisements

d’origines sédimentaires. (Becker, 1989).

Pour satisfaire les exigences de l'industrie, le minerai phosphaté nécessite un
traitement pour réduire la teneur en minéraux de gangue tels que les carbonates, les
silicates, le feldspath, le mica, la calcite, la dolomite et les argiles.

Le minerai de phosphate sédimentaire ou igné marchands ont généralement des

teneurs de 28-36 % et 35-39 % de P,Os respectivement. Le minerai ne devrait pas
contenir plus de 8% de carbonates pour é&tre économiquement rentable
(Abouzeid, 2008).
Une valorisation efficace peut étre conduite par divers procédés, en fonction de la
maille de libération de phosphate et les minéraux composant la gangue et d’autres
propriétés du minerai. Les différents procédés de valorisation sont le criblage, lavage,
la séparation par les moyens lourds (la torréfaction, la calcination, le lessivage et la
flottation). Par exemple, le broyage et le dépistage sont utilisés pour éliminer la
matiére siliceuse dure grossiére, l'attrition suivie par le lavage et le déschlammage sont
utilisés pour extraire la fraction fine argileuse. Si la silice est la principale gangue, la
flottation est le traitement adéquat pour le minerai de phosphate.

La présence des carbonates libres dans les minerais phosphatés exige souvent
I’ajout d’un acide (acide sulfurique) lors de la fabrication de I'acide phosphorique et
des superphosphates par la voie humide. En outre, il s’y produit le dioxyde de carbone
lors de I’ajout et une mousse composée des fines de gypse se cristallisent et ferme les

mailles des filtres.
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Cette méthode de valorisation présente les avantages et les inconvénients suivants

(Gharabaghi et al, 2010):

Les avantages

1) La sélectivite est tres élevée.

2) Les installations de traitement avec emploie des acides organiques ont des colts
d’investissement bas ;

3) La méthode a peu d’impact sur l'environnement ;

4) Le lessivage n'affecte pas les minéraux d’apatite ;

5) L’élimination compléte des carbonates de la gangue ;

6) Les acides organiques peuvent étre recyclés ;

7) La consommation de I'eau est la méme que celle lors du traitement conventionnel ;

8) Le produit final présente une bonne qualité et une pureté élevee ;

9) Les sels des acides organiques sont solubles dans I'eau et facilement filtrés.

Les inconvénients:
1)  L’aspect économique n’est pas bien étudié;

2)  Le prix des acides organiques est trés eleve.

3.7 Valorisation par traitement thermique (calcination):

Plus de 10% du marché mondial du phosphate commercialisable est valorisé par
calcination. D’habitude, le traitement thermique des minerais phosphatés consiste a
chauffer le minerai a une certaine température afin de décomposer le CaCOs;, et
MgCQO; a CaO, MgO et CO, gazeux et ce, pour obtenir un produit avec des propriétés
spécifiques. Les principaux objectifs du traitement thermique du minerai sont:

a) Préchauffage jusqu’a 120-150 ° C pour I’élimination de 1'eau (Séchage) ;

b) Chauffage jusqu’a 650-750 ° C pour se deébarrasser de la matiere organique
(calcination) ;

c) chauffer jusqu’a 850-1000 °C pour la dissociation des carbonates (calcination) ;

d) chauffage jusqu’a 1350°C pour la défluorisation ;

Le séchage est une étape commune au traitement par voie humide des phosphates et a

la calcination. Presque tous les processus de traitement thermique sont précédés par la
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préparation mécanique du minerai (tels que: le concassage, le broyage et le criblage
pour libérer le mineéral utile), la classification et éventuellement la flottation, pour
éliminer une partie des impuretés.

La calcination d’un minerai phosphaté est nécessaire pour obtenir un produit de
phosphate approprié pour la production d'acide phosphorique vert clair, qui est & son
tour adapté pour la fabrication de comestible d’'acide phosphorique ultra pur etc.
I’acide phosphorique ultra pur obtenu est utilis€ dans la préparation de réactifs
chimiques purs des aliments du bétail, des boissons gazeuses et d'autres préparations
pharmaceutiques.

Il existe deux types de procédés de calcination : le premier procédé est utilisé pour la
valorisation des minerais organiques. Dans ce cas, le minerai est chauffé jusqu'a a 650-
750° C pour brdler la matiére organique et en méme temps pour oxyder le carbone
résiduel. Dans ce cas, des réactions exothermiques (a la suite de la combustion de la
matiére organique et du carbone résiduel oxydant) ont lieu a ce niveau de température,
et le deuxiéme type de calcination des minerais phosphatés est effectué lors de la
décomposition thermique des carbonates. La température de calcination dans ce cas
varie entre 850 et 1000 ° C (Bandy, 2006).

La décomposition des carbonates est une reaction fortement endothermique qui exige

une grande consommation d’énergie. La réaction générale de cette décomposition est :

CaCO3 + chauffage — CaO + CO, 42,9 Kcal/mol

Pour illustrer cette technique de valorisation on peut décrire la chaine de calcination

qui se trouve au niveau du complexe de Djebel Onk.

3.8 Traitement par flottation

Le procédé de flottation est trés ancien puisqu’il a été appliqué dans I’industrie
minicre depuis le XIXéme siécle. L’huile est utilisé au début du XXeme siecle comme
collecteur pour séparer certains minéraux (ex. sulfite) de la gangue. Plus tard la
flottation a été utilisée dans le traitement des eaux pour récupérer des substances de
densité inférieure a celle de ’eau (ex. huile, fibres de papier). A partir des années

1960, la flottation a été employée comme un procédé alternatif a la sédimentation dans
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le traitement d’eaux potables et usées et pour traiter des eaux peu turbides, colorées et
concentrées en algues ou acides fulviques. Actuellement, la flottation est également
utilisée de maniére intensive pour 1’épaississement des boues et le traitement des

minerais carbonatés, kaoliniques etc.

3.8.1 Flottation des minerais de phosphates siliceux

Le traitement des minerais de phosphate silicatés par flottation est tres
recommandé, parce que c'est la méthode la plus rentable pour séparer le sable et
d’autres impuretés contenues dans le minerai (Al-Fariss et al, 1992). D’aprés
(Abouzeid et al 2008.) deux types de flottation peuvent étre employés: la flottation
ionique et la flottation de précipité.
> -La flottation ionique : dans ce type de flottation un agent tensioactif est ajouté
a la pulpe pour créer un composé soluble ou sous forme de précipité. L’aération de la
pulpe est assurée par I’injection de 1’air comprimé, ce dernier traverse la cellule de
flottation de bas en haut. La substance hydrophobe sous I’effet du collecteur, s’adsorbe
aux bulles d’air, ces derniéres trainent le minéral a séparer a la surface et forme une

mousse minéralisée (concentre).

> Dans la flottation de précipité, 1’ion a séparer est d’abord précipité par un agent
de précipitation inorganique ou organique non tensioactif. Le précipité obtenu est
hydrophile.

Généralement, avant la flottation, le minerai doit étre préparé ; cette étape est appelée
étape de conditionnement qui précéde la chaine de flottation. Le minerai doit étre lavé
et déschlammé (au moins a 38 um). La fraction déschlamée doit €tre criblée et répartie
en deux fractions : une fraction fine (-212 +38) um et une fraction grossiere
(+212°um). La fraction fine du minerai déja lavée, est habituellement traitée dans des
circuits séparés (Figure 3. 3). Deux étapes de flottation sont utilisées dans ces circuits
ou l'alimentation est généralement soumise a une flottation acide (les acides gras et le
fuel-oil sont utilisés comme des collecteurs) pour séparer les phosphates du sable. Le

concentré est “brossé* par l'acide sulfurique pour enlever les acides gras et le fuel.
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Le produit brossé est soumis a une flottation de nettoyage ou les acides aminés
sont utilisés comme des collecteurs pour flotter le sable. Cette étape de flottation est
sensible aux impuretés contenues dans I'eau, I'eau fraiche doit étre utilisée au lieu d'eau
recyclée; le circuit des acides gras utilise I’eau recyclée des bassins de décantation des
argiles.

La flottation de la fraction fine des phosphates présente trés peu de difficultés et la
récupération dépasse 90%. Elle est généralement atteinte en utilisant des cellules
mécaniques conventionnelles. D'autre part, la récupération de la fraction grossiere du
phosphate est difficile et la flottation elle-méme donne seulement une récupération
égale ou inférieure a 60 %. Dans le passé, les broyeurs a marteaux ont été utilisés pour
la réduction de la dimension de la fraction grossiere. Cependant, a cause du codt élevé
de I'entretien et la perte du phosphate sous forme de fines, I’usage de ces broyeurs a
été abandonné. En outre, l'industrie emploie d'autres approches pour éviter le probléeme
de basse flottabilité des particules grossiéres. Par exemple, l'usage d'appareils
gravitationnels tels que les spirales, les tables, les laveurs a haute pression d’eau et les
convoyeurs a bande ét¢ modifi¢ pour exécuter une “flottation de précipité* de la pulpe
obtenue. Bien qu'un succes mitigé soit obtenu avec cette approche qui doit étre
amélioré par flottation de purification. De plus, quelques-unes de ces chaines exigent
un entretien excessif; avec une capacité basse ou avec des codts élevés de
fonctionnement. Donc, la performance est moins satisfaisante, et dans certains cas
d’usage, elle est irréguliere. Les basses flottabilités des particules grossieres pourraient
étre due au poids supplémentaire par unité de surface (habituellement sous les
conditions de forte turbulence) et alors a transférer dans la couche de la mousse. Les
facteurs tels que la densité du mateériau, la turbulence, la stabilité et la hauteur de la
couche de la mousse, la ténacité de I'attachement de la particule-bulle, la profondeur
de la colonne d'eau, la viscosité de la couche de 1'écume, et d’autres variables peuvent
influencer la qualité du résultat de la flottabilité de particules grossieres. La baisse de
la consommation des réactifs peut étre attribuée a la fraction fine dans I'alimentation

de la chaine de flottation quand le déschlammage est fait & 38 um.
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Figure 3. 3 Schéma proposé pour I’enrichissement d’un minerai argileux siliceux par

flottation (Abouzeit, A. D. 2008)

3.8.2 Flottation des minerais de phosphates a exogangue carbonatée

L’enrichissement des minerais phosphatés a exogangue carbonatée, contenant la
calcite et la dolomite, par le processus de flottation, est délicat a cause des
ressemblances entre les propriétés physiques de I’apatite et des carbonates comme la
densité, la taille et la forme des particules ainsi que la ressemblance des propriétés
physico-chimiques des surfaces (Elgillani et Abouzeid, 1993). Cette méthode de
flottation implique une flottation inverse, qui emporte les minéraux carbonatés dans
I'écume, en utilisant des collecteurs savonniers, pendant que les minéraux de l'apatite
sont déprimés par un dépresseur dont le minerai concentré du phosphate soit récupéré
en sous-verse.

Plusieurs réactifs sont utilises dans la flottation des minerais carbonates
(Zhang et al, 2016, Elgillani et Abouzeid, 1993 ; Abdel-Khalek, 2000).11 s’agit de
I’acide fluosilicique, les borates de sodium, I’acide lactique, biphosphate de sodium,

I’acide phosphorique, 1’acide oxalique (H,C,0,), le dihydrogene de phosphate de
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potassium (KH,PO,), I’acide sulfurique et I’acide ascitique pour déprimer les
minéraux phosphateés.

Dans un systéeme de flottation constitué de 1’apatite/carbonates/eau, les ions
Ca*? et HPO, seront formés. Les ions libres Ca?* favorisent la formation de CaHPO,
(Sumasundaran et Zhang, 1999). La flottation sélective des carbonates a partir des
phosphates dans un milieu (environnement) acide, peut étre augmentée par la
minimisation des ions libres de Ca?* et 1’augmentation des ions de HPO,? dans le
systeme (Abdel-Khalek, 2000). Quand le pH de la pulpe est conservé constant, 1’ajout
des sels (ou des acides) phosphatés augmente la concentration de CaHPO,. Les ions de
calcium libre provenant des minéraux carbonatés font précipiter une partie des ions
phosphatés ajoutés dans le systéeme, ce qui va diminuer la concentration de CaHPO,
(Elgillani et Abouzeid, 1993 ; Elgillani, 1992 ; Abouzeid et al. 2009) ont montré que
I’ajout de 1’acide oxalique (C,H,0,) fait précipiter la plus grande partie du calcium
dissout a partir des minéraux carbonatés. Le taux de précipitation dépend de la
concentration des ions d’oxalate et de calcium en méme temps. La précipitation du
calcium dissout par les ions d’oxalate, laisse la plus grande partie de phosphate ajouté
(HPO,®) disponible pour réagir avec 1’apatite, ce qui donne une meilleure dépression
de phosphate.

L’efficacité de flottation est influencée aussi par la taille des grains. (Wilson et
Ellis1984) ont montré que la flottation d’un minerai carbonaté peut étre efficace
seulement si les grains phosphatés peuvent étre largement libérés de la gangue dans
une dimension relativement grossiére. Dans le cas des minerais compacts, la libération
est seulement compléte si elle est accomplie avec un broyage extrémement fin.
Cependant, le produit partiellement libéré doit étre utilisé en flottation pour éviter une
perte due a la sélectivité résultant de broyage fin. Sous de telles conditions, les hautes
concentrations ne seront pas atteintes. Ce type de minerai, broyé et criblé peut étre
enrichi seulement s'il y a une friabilité différentielle entre phosphates et carbonates.
Cependant, la récupération dans ce cas peut étre basse. (Hignett et al. 1977) ont signalé
"pour que la flottation soit avantageuse, il faut 1’appliquer pour des minerais qui
contiennent des minéraux carbonatés bien cristallisés”. Quand le minerai contient des

carbonates tendres, les résultats de la flottation seront moins satisfaisants. C'est le cas
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pour les minerais de Djebel. Onk ou les cristaux des carbonates sont assez petits. Dans
un tel cas, les phosphates ne seront libérés par broyage qu'a une réduction trop fine
pour la flottation.

Des recherches étudiant les détails du mécanisme d'interaction entre les ions
dans la phase liquide et les surfaces solides indiquent des difficultés dues a la présence
d'impuretes.

Un faible taux d’impuretés dans le minerai a un effet marquant sur les propriétés de la
surface de la calcite et de ’apatite et aussi sur les réactions ioniques dans la phase
liquide.

Le modele thermodynamique, pour la flottation d’un minerai carbonaté dans un
milieu acide mis au point par (Elgillani et Abouzeid, 1993) montre que :

1) La dépression de l'apatite est probablement en rapport avec son instabilité dans le
milieu acide;

2) La concentration du complexe calcium/phosphate augmente avec la diminution du
pH ;

3) L'effet nuisible de Ca*"" dérivé des carbonates, sur la flottation de minéraux de l'apatite
est principalement di a son effet sur la stabilisation d'apatites ;

4) L'addition de sulfate ou ions de l'oxalate peut aider & diminuer le Ca®* dans le systéme
carbonate/apatite en se précipitant sous forme de sels du calcium ;

5) L'addition des sels solubles de phosphate diminue la stabilit¢ de I’apatite, et le
maintenu déprimé ;

6) Dans le cas de I'utilisation des solutions de H,C,04, H,SO4 et KH,PO,, la priorité des
minéraux du phosphate déprimants a suivi I'ordre: KH,PO,>H,C,0,>H,SO,.
Un minerai carbonaté peut étre traité par un schéma comprenant les étapes de broyage
et de déschlammage avec deux circuits de flottation, un circuit pour la fraction fine

(+30-150 pum) et un autre circuit pour la fraction grossiére (+0,15 mm -2 mm).
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3.9 Syntheése des travaux de recherche sur la valorisation de minerai phosphaté
Depuis les années quarante, la séparation des phosphates de sa gangue suscite

un engouement important dans le domaine de I’industrie minérale. Différentes

techniques et procédés ont téte adoptés pour aboutir a des taux de récupérations

maximums et avoir des concentrés phosphatés de bonne qualité.

Plusieurs travaux ont été consacrés a 1’étude de la valorisation des minerais phosphatés
par les différentes méthodes a savoir: la separation dimensionnelle; la concentration
par gravité; la concentration chimique; la concentration thermique; la concentration

physico-chimique;

(Gharabaghi et al, 2010) ont présenté un travail complet sur la valorisation du
phosphate du gisement sédimentaire de "Montagne Lar" dans le Sud-Ouest de I'lran.
Le procédé de valorisation utilisé est la lixiviation sélective par 1’acide acétique. Le
minerai traité est une roche phosphatée a faible teneur en calcaire. Ces chercheurs ont
constaté que la vitesse de lixiviation du carbonate augmentait avec lI'augmentation de
la concentration en acide, de la température et du temps de réaction et avec la

diminution de la densité de la pulpe
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L'énergie d'activation, pour la lixiviation, a été déterminée, elle est de 1’ordre 41,0 kJ /
mol. Selon les conditions de lixiviation, il a été constaté que la teneur en P,Os pouvait
étre améliorée a 32,1 %, avec une récupération d'environ 81%. Par conséquent, il est
possible de produire un concentré de phosphate a partir de phosphate carbonaté de

qualité inférieure, en utilisant cette approche de lixiviation, voir figure 3. 5

Au Royaume de Jordanie, une nouvelle technique proposée par (Sadeddin et Abu-
Eishah, 1990, Abu-Eishahet al. 1991), est basee sur l'utilisation d'une solution diluée
d'acide acétique comme agent de lixiviation pour I'élimination de la calcite des
phosphorites en Jordanie. En utilisant cette technique, la quantité de carbonate de
calcium est réduite a un minimum admissible sans affecter le phosphate et il est
possible d'obtenir une concentration en phosphate d'une teneur moyenne en phosphate
tricalcique de 70 a 75%.

Fathi Habashi dans ses travaux de recherche basés sur l'industrie des engrais
phosphatés dans les quels il a principalement utilisé I'acide sulfurique (Fathi Habashi
and all 1983, 1985, 1986; 1989. 1994, 1995, 1998, 2011 ; 2017). Cette technologie
génére des quantités énormes de gypse radioactif qui représentent des problémes de
stockage et des risques environnementaux. En outre, il implique l'utilisation de
réacteur codteux pour l'acidification qui nécessite le remplacement fréquent des
agitateurs endommagés. L'application de techniques hydrométallurgiques telles que la
lixiviation in situ, en tas ou en cuve pour la transformation du phosphate pourrait

résoudre ces problémes

Cependant, 1'acide nitrique doit étre utilisé pour I’obtention du phosphate dicalcique,
dont la teneur de 40 % en P,Os comme produit final voir Figure 3. 6 Il est insoluble
dans I'eau mais soluble dans l'acide citrique ce qui constitue un excellent engrais.
Cette technologie n'interfere pas avec la récupeération d'uranium si désiré. En outre, il
permet la récupération de terres rares qui sont autrement perdues dans le gypse.
L'acide nitrique dilué¢ a [20 %] peut étre utilisé avec beaucoup d’avantages pour la
lixiviation du minerai phosphaté. Ceci permet [l'utilisation de procédés

hydrométallurgiques standards tels que la lixiviation in situ, en cuve et en tas. Il n'y

59



aura pas de probléeme de stockage et le produit final est du phosphate dicalcique
contenant 40 % de P,0:s.
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Figure 3. 6 Schéma de traitement du minerai de phosphate basé sur la lixiviation par
’acide nitrique (Habashi, 2011)

L'enrichissement des minerais phosphatés de basse teneur en P,Os de la région de
I’Epirus (Grece) , par la dissolution sélective de la calcite a I'aide d'acide acétique dilué
et l'optimisation des parameétres de séparation, a été détaillé dans les travaux
d’Evangelos, les conditions de dissolution utilisées étaient le temps de réaction, la
vitesse d'agitation, la concentration en acide acétique, la température, la fraction
granulométrique, les essais ont montré que les conditions expérimentales plus

efficaces ont conduit a une concentration d'environ 31% de P,Os ou 95% de la
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francolite [Evangelos, et al. 2010]. D’apres les essais préliminaires, il est claire que les
conditions les plus efficaces de dissolution des minerais phosphatés naturels a faible
teneur d’ Epirus, en utilisant de 1'acide acétique dilu¢, étaient : 60 min le temps de
dissolution ; la vitesse d'agitation de 200 tr / min; la concentration de I’acide
acétique ; a une température de 25° C; la fraction granulométrique 250-500 pum et
steechiométrie 1,25 ; le processus de dissolution a eu lieu principalement en dissolvant
les espéces de calcite, tandis que presque toute la francolite est restée dans la phase

solide.

La séparation du minerai phosphaté par lixiviation a donné des résultats prometteurs,
I’échantillon de minerai phosphaté a été prélevé d’une mine de Pakistan. L'acide
formique a été utilisé dans le procédé de lixiviation. lls ont rapporté que dans des
conditions opeératoires optimales, le P,Os était augmenté de 30 a 35% avec une
réduction correspondante de CO, allant jusqu'a 67-72% et une récupération de 70% en
poids. Ils ont confirmé que I'augmentation de la température conduit a une diminution

de la solubilité du formiate de calcium produit [Zafar et al. 2006].

La possibilité d'une valorisation par calcination des minerais de phosphate carbonaté
de la région de Karatau (Estonie) a été étudiée selon le schéma de traitement illustré
dans la Figure 3. 7. (Kaljuvee et al, 1995). La calcination des phosphates a été
recommandée dans le four a lit fluidisé, les phosphates calcinés ont été broyés dans un
broyeur centrifuge a impact, la classification du minerai broyé est effectuée a 1’aide
d’un séparateur d'air non rotatif. Le concentré de phosphate avec une teneur P,0s
supérieure a 28% et le rendement en poids du concentré pas moins de 85% ont été
obtenus en utilisant des minerais de phosphate carbonaté contenant 21 a 23% de P,0s et
8-10% de CO, [Kaljuvee et al, 1995; Blazy P et EI-Aid jdid, 1997]
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Figure 3. 7 Schéma d'enrichissement combiné minerai des phosphates carbonatés

de Karatau —Estonie (Kaljuvee et al.1995)

L’utilisation d’un procédé combiné de valorisation (calcination et séparation par table
a secousse) pour traiter le minerai de phosphate a faible teneur en P,Os (9% -10 %) du
Sud-Ouest de I'lran a été réalisee par Shahram Shariati, Aisan Ramadi et Armin
Salsani, ils montrent qu'il est possible de produire du concentré avec une teneur en
P,Os de 30,77% et une récupération de 60,7%. (Shahram Shariati, Aisan Ramadi and
Armin Salsani, 2015). Des courts fours rotatifs et secs ont été utilisés pour calciner le

minerai aprées préchauffage a des températures de 130-200 ° C. Dans cette méthode, la
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durée et la température optimales ont été determinées a 120 min et 950° C,
respectivement. La fraction de taille idéale pour effectuer la calcination est de 150 pum
a 2,4 mm. En ce qui concerne la séparation minérale sur les tables & secousses, on a
trouvé que 1’angle d’inclinaison optimal de la table était de 10°, un débit d'eau
d'alimentation de 8 litres par minute. De plus, cette méthode n'entraine pas de co(t
opérationnel élevé par rapport a d'autres méthodes, et il est donc possible d'acquérir un
produit commercial de qualité appropriée pour un traitement ultérieur en engrais ou
pour produire de l'acide phosphorique de qualité technique ou alimentaire.

Méthode électrostatique

La concentration des minerais de phosphate par des procédés électrostatiques secs a
été tentée par divers chercheurs depuis les années 1940, il y a eu une utilisation trés
limitée de tels procédés a I'échelle commerciale. Le succes limité a éte di a la
complexité des minerais et a la conception des systémes séparateurs.

Les raisons sous-jacentes au développement de procédé électrostatique a secs pour la
récupération du phosphate sont nombreuses a savoir : la quantité limitée d'eau dans
certaines régions arides, les colts des produits chimiques de flottation et les colts de
traitement des eaux issues des complexes de traitement par d’autres méthodes (Bittner
and all. 2015). Bien que les procédés électrostatiques ne constituent pas une alternative
complete a la flottation, ils peuvent étre utilisés comme procédé complémentaire pour
certains procédés, comme la réduction du contenu de minerai avant la flottation, le
traitement des rejets de flottation pour la récupération du produit perdu avec les fines.
Alors que plusieurs travaux ont été effectués en utilisant a la fois des séparateurs a
rouleaux a haute intensité et des s€parateurs a chute libre a 1’échelle de laboratoire, la
seule installation commerciale est le procédé «Johnson» Circa 1940 a Pierce Mine a
Florida. Les procédés a sec continue a étre utilisé dans les régions arides. Les
différents projets de recherche rapportés soulignent que la préparation des
alimentations (température, classement par taille, agents de conditionnement) a un
impact majeur sur les performances. Alors que de bonnes séparations ont été obtenues
en éliminant la silice des phosphates, de calcite et de dolomite provenant du

phosphate, les résultats ne sont pas vraiment encourageants lorsque avec la présence
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des différentes substances comme gangues. Les travaux de recherche se poursuivent
pour affiner ces méthodes, mais les limitations fondamentales des systémes
électrostatiques conventionnels comprennent une faible capacité, le besoin de plusieurs
étapes pour une mise a valorisation du minerai et des problémes opérationnels causes
par les fines. Certaines de ces limitations peuvent étre surmontées par des procédés

électrostatiques plus récents comprenant un séparateur a courroie turboélectrique.

L’étude d’Abouzeid concernant la valorisation du minerai égyptien avec gangue
principalement siliceuse a été réalisée en utilisant un séparateur électrostatique a
rouleau de laboratoire. Les chercheurs ont spécifiquement cherché a identifier les
procédes de séparation par voie seches pour concentrer et / ou deschlammer les
minerais de phosphate dans les régions avec des pénuries d'eau. Cette étude a obtenu
un produit contenant 30% de P,Os a partir d'une matiére premiére contenant 18,2% de
P,Os avec une récupération de 76,3% apres une séparation dimensionnelle du minerai

pour une tanche granulométrique étroite entre 0,20 et 0,09 mm.

La séparation électrostatique: en combinaison avec l'attrition, le déschlammage et la
séparation par gravité, a réussi a valoriser les minerais de phosphate en éliminant la
silice et / ou les carbonates, principalement a I'échelle du laboratoire. Cependant, la
faible capacité des séparateurs électrostatiques limite leur utilisation pour une

production a grande échelle (Abouzeid and all 1996).

Ciccu et son équipe ont réalisé des essais de séparation électrostatique a 1’échelle de
laboratoire sur une variété de minerais de phosphate, y compris des sources de I'Inde,
de I'Algérie, de la Tunisie et de I'Angola (Ciccu et al., 1972, 1993). La séparation
électrostatique présentait un intérét en tant qu'alternative a la flottabilité d'un point de
vue économique en raison du fait que de grands gisements de phosphates se trouvent
dans les regions arides. En utilisant des séparateurs a chute libre en laboratoire avec un
"turbocompresseur”, ces chercheurs ont pu obtenir des résultats de séparation
similaires aux processus de flottation a partir de minerais avec des compositions de

gangues relativement simples. Spécifiqguement, ils ont trouvé que le phosphate était
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positif en présence de silice, mais négatif en présence de la calcite. Cependant, si le
minerai contenait des quantités significatives de silice et de carbonate, la séparation
électrostatique était médiocre et les procédés de flottation s'avéraient plus flexibles
pour obtenir des séparations pratiques. De plus, la présence de matériaux fins causait
des probléemes dans le séparateur et de bons résultats dépendaient d'un
dimensionnement soigneux des particules dans jusqu'a trois gammes de tailles avant la
séparation. Un résumé des résultats de ce groupe est présenté dans le tableau 3......
Aucune application a grande échelle ne semble avoir été mise en ceuvre sur la base de
ce travail.

Tableau 3. 3 Résultats de séparation électrostatique a 1’échelle de laboratoire

(Ciccu, 1993)

Source et type de minerai % deP, Osdans% deP, OsdansRécupération (%) Référence
l'alimentation | Conecntré

Algérie, phosphate / carbonate 24.1 329 80 Ciceu, 1972

Inde, phosphate / carbonate a gangue 18.2 29 52.6 Ciccu, 1993

complexe comprenant du quartz

Angola, phosphate / quartz 323 844 Ciccu, 1993

Algérie, phosphate / carbonate 2 29.5 86.1 Ciccu. 1993

Le minerai d'Abou-Tartour, désert oriental, & été traité par la méthode électrostatique.
Le minerai en question contient du quartz, de lI'ankérite, du gypse et de la pyrite. Le
concentré obtenu est d’une teneur de 33% de P,Os avec une récupération de 71,5%
sachant que le minerai brut de 1’alimentation est d’une teneur de 27,5% P,Os.
(Hammoud et al., 1977).

Une étude compléte concernant la valorisation du minerai siliceux (provenant de la
mine Hamadat, cdte de la mer Rouge, Egypte) par le procédé de séparation
électrostatique a produit un concentré avec une teneur de 30% en P,Os et avec une
récupération de 76,3%. Le minerai brut de I’alimentation contient 18,2% de P,0Os5

(Abouzeid et al., 1996),

(Taggart, 1964). L'une des rares usines qui utilisaient des séparateurs electrostatiques a

I'échelle industrielle était l'usine de Pierce en Floride, aux Etats-Unis. L'usine utilisée
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pour valoriser le concentré de flottation de phosphate dont la teneur est de 32,9 % en
P,Os, en utilisant des séparateurs électrostatiques. Cette procédure a permis d’obtenir

un concentré avec une teneur de 35,3% en P,Os.

Parmi les usines de traitement, qui utilisent la technique de séparation magnétique
pour valoriser le minerai de phosphate, Le gisement de phosphate complexe igné de
Phalaborwa (Afrigue du Sud) est traité en trois étapes flottation du cuivre, séparation
magnétique, fraction non-magnétique est concentrée par flottation pour récupérer
I’apatite. (Lovell, 1976.)

La valorisation du minerai phosphaté igné au Brésil en utilisant la séparation
magnétique suivie par le déschlammage et en fin la flottation pour la concentration du
phosphate. La teneur de I’alimentation en P,Os est de 1’ordre 15 %, le concentré
contient 38 % de P,0Os. (Straaten, 2002)

Une étude détaillée réalisée par Richard et son équipe (1992) "The Florida Institute
of Phosphate Research", cette étude décrit le procédé de séparation du minerai
sédimentaire a exogangue carbonatée par flottation (Richard et al, 1992). La flottation
de fractions grossieres a été effectuée dans des cellules de flottation conventionnelle,
la récupération n’était pas satisfaisante (60 %). Pour améliorer le taux de recupération,
ils ont fait appel & la colonne de flottation, ce dernier offre un taux de récupération de
I’ordre de 99 % pour une tranche granulométrique inferieure 1,4 mm, les réactifs
utilisés pour flotter le phosphate sont les acides gras et le fiol. La cellule de Jameson a
été recommandée pour la valorisation des fines, le réactif recommandé comme
collecteur est ’AERO 6493.

Les rejets produits par l'industrie des phosphates présentent de nombreux défis en
raison des impacts économiques et environnementaux importants associés a leur
élimination. Cependant, la rareté relative des minerais de phosphate de haute qualité a

conduit les chercheurs a récupérer et recycler ces rejets (sources secondaires). Dans
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leurs travaux (Ashraf Alsafasfeh and Lana Alagha, 2010, 2015, 2017) et dans le but
d’étudier la possibilité d'améliorer la teneur en P,Os dans les rejets phosphatés, en
utilisant la flottation directe par moussant. Des expériences de flottation ont été
réalisées a I’aide de la cellule Denver D-12 en présence de silicate de sodium
(dispersant) et d'oléate de Sodium (collecteur). Dans les conditions d’une teneur en
solides (60 %), la valeur du pH est portée a 9. La teneur en P,Os a atteint 23,3% dans

le concentré.

(Abelkhalek, 2010) et (Elgillani et al, 2008) ont étudié de différentes stratégies de
flottation pour séparer a la fois la calcite et la silice d'un minerai de phosphate
sédimentaire. Les résultats obtenus révelent une meilleure sélectivité lorsque l'acide
phosphorique est utilisé comme dépresseur pour le phosphate. Des concentrés avec des
P,05 supérieurs a 30% sont obtenus en utilisant une telle stratégie de flottation a partir
d’une alimentation broyée jusqu'a -0,15 mm. Un circuit de flottation en deux éetapes
(une pour le carbonate et l'autre pour le phosphate ou la silice) présente la meilleure
stratégie pour améliorer la récupération les phosphates siliceux calciques. Le role
bénéfique du broyage fin de la charge a flotter a -0,15 mm est illustré par une
récupération supérieur a 30% en P,05 sont obtenus en utilisant une telle stratégie de

flottation.

La valorisation des ultrafines phosphatées a été étudié par (Teague and all, 2012),
(Graeme Jameson, 2010), (Salah Al-Thyabet, 2010), (Cinar and al 2007)
et (Ansari 1997). La récupération de particules de phosphate de taille inférieure a
20 um a été considérées pour longtemps comme tranche non récupeérable dans
I'industrie minérale. Dans le traitement des phosphates, il est courant depuis de
nombreuses années de séparer et d'éliminer les particules ultrafines en raison de la
difficulté de traitement inacceptables telles gu'une viscosité trop élevée et/ou une
faible récupération par flottation. Contrairement aux méthodes établies

d'enrichissement du phosphate ou la classification par hydrocyclone est principalement
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utilisée pour éliminer les ultrafines en tant que rejets. Un certain nombre de parameétres
et leurs effets sur la récupération des ultrafines de phosphate par flottation sont étudiés,
y compris la densité de la pulpe, la qualité de I'eau pendant le conditionnement et la
flottation, le type de machine de flottation et les réactifs utilisés pour déprimer le
Fe,O; et Al,O3. Des excellents résultats ont été obtenus en utilisant des échantillons
contenant jusqu'a 75% en poids de particules de 20 um, contenant par exemple 91,2%
de P,Os jusqu'a un concentré de 34,7% de P,Os a partir d'une alimentation a une faible
teneur de 6,46% de P,0s et de 92,4% de P,05 de 30,2% de P,Os provenant de 10,6%
d'alimentation P,Os. La résine de guar s'est avérée étre l'agent depresseur le plus
efficace pour Fe,0s, tandis que I'Al,O; a été jugée hydrophile, ce qui a permis de
récupérer de faibles gquantités dans le concentré, peu importe si un dépresseur était
utilisé ou non. Les résultats de ce travail ont conduit au développement de la méthode
décrite ici qui est congue pour récupérer le phosphate des minerais contenant des
particules jusqu'a 80% en poids passant 20 um, par flottation en utilisant une cellule de

Jameson.

La plupart des minerais de phosphate en Chine sont des colophanes. L'utilisation de
colophane de qualité médiocre est nécessaire pour maintenir le développement social
durable (Kun Sun 2017). Le procédé de seéparation combinée par gravité-flottation peut
étre utilisé pour séparer la colophane de la dolomie, mais le procédé consomme des
grandes quantités d'acide dans la flottation inverse. Le dodécylsulfate de sodium
(SDS) a été utilisé comme collecteur dans cette étude pour réduire la consommation
d'acide dans la flottation de la colophane. Le SDS a effectivement éliminé la dolomite
du concentré issue de la séparation gravimétrique sans 1’ajout d’aucun autre réactif.
Les resultats des essais de flottation ont montré que, par rapport au procédé de
séparation combinée (flottation-gravité) classique, le procédé basé sur le SDS proposé
réduisait le dosage en acide phosphorique de 6,1 a 3,9 kg / t avec des résultats de
séparation similaires. Les mécanismes d'action du SDS sur la dolomite ont été étudiés
plus avant par I'analyse du potentiel zéta, les résultats montre que le concentré obtenu
par séparation gravimétrique contenant 28,95% de P,Os et 2,08% de MgO initialement

a été sépare par SDS, donnant finalement un concentré avec P,Os5:30,36% ; MgO :
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0,84% et 75,36% de récupération de P,Os. Le schéma de traitement est présenté dans

la Figure 3. 8
Alimentation
Séparation gravimétrique
. 4 Rejets
2.5mir ) § .
M3 SDS 2min X NaxCO;3

Flottation imnverse 4min 2min X Si0s3
25min X ZY-1
Concentré | Flottation 6min

2min X NaxSiOs

7v.1  Rejets(silicate)

2,5min X

_ |Lavage 3,5min

——

XH;PO: .
Intermidiares
Flottation inverse 4min
| " .
Concentré || Rejets (carbonate)

Figure 3. 8 Schéma de valorisation du phosphate par procédé combiné

(gravimétrigue-flottation) (Kun Sun 2017)

La consultation de différentes références bibliographiques concernant les différents
méthodes et schémas utilisés pour la valorisation du minerai phosphaté, ainsi 1’analyse
des résultats obtenus par de nombreux procédés de séparation nous ont permis de

conclure les ponts suivants:

La lixiviation permet d’obtenir un concentré avec une teneur de en P,Os qui peut
atteindre jusqu’a 35 % avec une réduction correspondante de CO, allant jusqu'a 67-
72% et une récupération de 70% en poids. Malgré de trés bon résultats obtenus par
lixiviation reste toujours 1’inconvénient de 1’utilisation de ce procédé qui résidu dans
I’impact environnemental a cause de la quantit¢ importante des acides et d’autres

produits chimiques.

La concentration des minerais de phosphate par des procedés électrostatiques secs a

été tentée par divers chercheurs depuis les années 1940, il y a eu une utilisation tres
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limitée de tels procédés a I'échelle commerciale. Le succés limité a été di a la

complexité des minerais et a la conception des systémes séparateurs.

Malgré les résultats encourageants obtenus par la calcination, son application est
toujours combinée avec d’autres procédés a savoir la séparation dimensionnelle, les

tables a secousse etc.

La flottation a trouvé une large utilisation pour le traitement du minerai phosphaté a
I’¢échelle industrielle, ce procédé a permit d’obtenir des concentrés de 32 % en P,Os et
atteindre une récupération de 98 %, 1’avantage majeur de cette méthode est la
possibilité de traiter des tranches fines allant jusqu’a 6 a 7 um en utilisant la cellule de

Jameson.

3.10 Conclusion

Choisir une méthode de la valorisation des phosphates est essentiellement lié au
type du minerai phosphaté et des minéraux non phosphatés associés (gangue). Pour les
minerais de phosphate associés des gangues telles que les silices dures, les silicates et
le matériau argileux, la valorisation par les méthodes de fragmentation physique telles
que le concassage, le broyage, le criblage, le lavage et le deschlammage est trés
recommandée.

La séparation gravimétrique est applicable dans le cas des minerais contenant
du quartz, de la calcédoine ou des différentes formes de silice. Ces types de minerais
peuvent étre valorisés par la technique de séparation électrostatique. Cependant,
I'utilisation de ces techniques pour une production a grande échelle, est tres limitée a
cause de leurs faibles productivités. La méthode principale, pour la concentration de
ces minerais, est la flottation. Dans ce cas, la flottation est effectuée soit en une seule
ou en deux étapes. Les minerais phosphatés ignées sont principalement concentrés par
flottation anionique du phosphate. Le schéma de valorisation pour ces types de
minerai peut comprendre des étapes intermédiaires en fonction du type de minéraux de

la gangue associée aux minéraux de phosphate (Abouzeid, 2008).
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Les minéraux magnétiques sont éliminés par séparation magnétique, et les
argiles et les impuretés fines sont éliminées par attrition, lavage ou déschlammage. Le
concentré de ces types de minerai est généralement de haute qualité (de 40 a 42% de
P,Os). Quand la gangue est une matiere organique, elle représente le grand
pourcentage dans le minerai phosphaté. Dans ce cas, la technique recommandée est la
calcination a environ 500 a 750° C pour brdler la matiere organique. Parfois, la
température de calcination est supérieure a la plage susmentionnée, elle peut atteindre
800 °C pour briler le carbone résiduel. A une basse température, les propriétés,
physiques et chimiques des minéraux phosphatés ne sont pas affectées d’'une maniére
significative et par conséquent, l'indice de réactivit¢ du phosphate n’est pas
notablement affecté. Les reactions qui ont lieu a la suite d'augmentation de la
température sont des réactions exothermiques qui n'ont pas besoin d'une grande
quantité d'énergie supplémentaire. Le produit calciné, dans ce cas est adapté pour la
fabrication de l'acide phosphorique vert clair qui est utilisé comme une source de
production d'acide super-phosphorique et d'autres réactifs chimiques de haute qualité.

Les minerais de phosphate sédimentaires, composés des calcaires comme
gangue représente le probleme principal et le plus difficile lors du traitement son. Les
techniques de séparation électrostatique et gravimétrique ne peuvent pas fournir une
production a grande échelle. La flottation est la technique la plus largement utilisée
dans le traitement de la plupart des minerais sédimentaires phosphatés composes des

calcaires.

La flottation a trouvé une large utilisation pour le traitement du minerai phosphaté a
I’échelle industrielle, ce procédé a permit d’obtenir des concentrés de 32 % en P,Os et
atteindre une récupération de 98 %, I’avantage majeur de cette méthode est la
possibilité de traiter des tranches fines allant jusqu’a 6 a 7 um en utilisant la cellule de

Jameson.
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CHAPITRE 4

Caractérisation granulochimique et minéralogique du minerai de Djebel
Onk

4.1 Introduction

Pour sa part, la caractérisation par 1’approche minéralurgique est basée
essentiellement sur la répartition des minéraux utiles dans les différentes tranches
granulométriques, et sur la détermination de leur composition minéralogiques et

I’évaluation de leur degré de libération (Benabdeslam, 2007).

A cet effet, ce chapitre consiste les différentes méthodes destinées pour
la caractérisation du minerai de phosphate a savoir: I’analyse granulométrique pour
définir la distribution des grains dans ce dernier, analyse minéralogique de différentes
fractions par DRX, afin d’obtenir la composition minéralogique de notre produit,
et I’observation microscopique des tranches granulométriques, obtenus par tamisage,
dont le but est de décrire la libération des substances utiles de la gangue et définir
les différents minéraux constituant chaque classe granulométriqgue du minerai
de Djebel Onk.

4.2Echantillonnage.

L’échantillonnage est la premiere et I'une des plus importantes étapes de
la caractérisation. Alors, c’est 1’ensemble des pratiques qui permettent d’obtenir une
quantité de masse réduite et ayant les méme propriétés physico-chimiques que
la masse totale du lot. Alors, le but d’avoir un échantillon qu’on appelle aussi
échantillon représentatif, c’est de retrouver en lui toutes les particularités

de I’ensemble du lot sans avoir inspecter sa totalité. (Claude, 1994).

Aprés une étude minutieuse et consultation de la documentation afférente aux
études geologiques de la région de djebel Onk, il a été conclu que le minerai
de phosphate beige avec des teneurs en P,Os variant de 21 a 27 % sera le plus

approprié pour notre étude.
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Figure 4.1 Protocole de caractérisation du minerai de Djebel Onk.

Le poids et le nombre des échantillons ainsi les endroits de 1’échantillonnage
jouent un role déterminant dans la stratégie de prélevement. Dans notre travail,
les prélevements des échantillons étaient effectués dans des différents endroits du front

de taille lors de I’exploitation. La quantit¢é de minerai récupérée pour 1’étude est

de 20 kg.

4.3 Préparation de I’échantillon

Afin d’y avoir un échantillon représentatif, d’une part, et de réduire les dimensions
des grains d’autre part, le minerai de tout-venant est soumis a une préparation
mécanique qui consiste en opérations de concassage, d’homogénéisation, de quartage
et de tamisage. Le minerai de tout-venant subit un concassage jusqu’a 4 mm, une
homogénéisation, ensuite une série de quartage jusqu’a 1’obtention d’un échantillon
représentatif dont la classe granulométrique est + 0 - 4 mm est d’un poids de 500 g,

ce dernier a été calculé selon la loi de Richards étant définie comme suit (Alain, 1994):
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M = Kd7 1)

M < —
KdZax )
Or; M=2"
=Ty
Oou:

D: diametre maximal du grain (mm);

N: nombre de quartage ;

K: coefficient de répartition de la minéralisation;

Mi : masse a quarter (kg) ;

M: masse recherchée pour analyses (kg)
Le choix de la valeur de K est basé sur des calculs statistiques relatifs au gisement.
Dans ce cas, il est évalué a 0,1 (minéralisation irréguliere).
La réalisation du quartage consiste a former un cone régulier avec une pelle, qu’on
transforme sous forme de galette plate de contour plus au moins circulaire, cette
galette est ensuite divisée en quatre (04) quarts égaux. On prend les deux quarts
opposés, alors que les deux autres restants sont gardés comme témoin. Cette procedure

est représentée dans la Figure 4. 2.

Figure 4. 2 Quartage du minerai de phosphate de Djebel Onk
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4.3.1 Concassage

Le concassage est la premiere étape de la préparation mécanique des minerais,
il consiste en la réduction des morceaux de roches par leur fragmentation sous I’effet
des forces extérieurs venant a vaincre les forces internes de cohésion liant
les particules solides.

L’objectif de cette opération est la libération des substances utile de gangue et
la préparation du produit concassé pour la deuxieme étape de fragmentation qui est
le broyage ou bien le passage directement aux étapes de classification et/ou de
concentration.

Le concassage de notre échantillon est assuré par un concasseur a machoire au
sein du Département des Mines faculté sciences de la terre Université Badji Mokhtar
Annaba. Permettant d’avoir une granulométrie inferieure ou égale a 4 mm, voir

Figure 4. 3.

Figure 4. 3 Concasseur a machoires du Département des Mines Université Badiji
Mokhtar Annaba
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4.4 Analyse granulométrique du minerai de Djebel Onk

Pour la composition granulométrique du minerai, apres les différents stades de
fragmentation, on procede a ’analyse de tamisage 1’analyse granulométrique permet
de déterminer la grosseur et le pourcentage ponderaux respectifs des différentes
familles de grains appelées fraction granulométriques constituant les échantillons.
Ces fractions sont constituées des particules dont la grosseur couvre un intervalle
relativement restreint et diminue d’une fraction a ’autre. Il existe plusieurs méthodes
d’analyse granulométrique. Parmi ces méthodes, la méthode de tamisage
éventuellement utilisée dans notre étude doctorale, couvre presque la totalité
des gammes des grosseurs de particules visées. De plus, elles permettent la

récupération d’échantillons séparés en fonction de la taille des particules

(Alain,. 1994).

Le principe de la méthode consiste a classer les différentes constituants 1’échantillon
on utilisant une série de tamis, emboités les uns sur les autres, dont les dimensions des
ouvertures sont décroissantes de haut vers le bas. Le minerai étudié est placé en partie
supérieure des tamis et les classements des grains s’obtiennent par le mouvement
vibratoire horizontal, ainsi que des secousses verticales, de la colonne des tamis a

I’aide dune tamiseuse voir Figure 4. 4.

Pour le minerai phosphaté on a utilisera en général les tamis de dimension : 4 mm,

2 mm, 1 mm, 500 pm, 200 pm, 125 pm, 63 pm, 45 pm

4.4.1 Description de I’essai

On emboite les tamis les uns sur les autres, dans un ordre tel que la progression des
ouvertures soit croissante de bas vers le haut. En partie inferieure, on dispose un fond
étanche qui permettra de récupérer les fines, un couvercle sera disposé en haut de la

colonne afin d’interdire toute perte de matériau pendant le tamisage.

On appellera tamisat le poids de matériau passant a travers un tamis donné refus le

poids de matériau retenu par ce méme tamis.
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et d ol ) O

Figure 4. 4 Tamiseuse électro-vibrante (LAVAMINE) Département des Mines

Université Badji Mokhtar Annaba

L’échantillon étudié est versé en haut de la colonne de tamis et celle-Ci entre en
vibration a 1’aide de la tamiseuse électrique. Le temps de tamisage varie avec le type
de machine utilise, mais dépend également de la charge de matériau présente sur le
tamis et son ouverture, dans notre essai il est fixe a 20 minutes. Le refus du tamis

ayant la plus grande maille est pesé. Soit ce refus R, la masse de ce refus.

Le refus du tamis immédiatement inferieur est pesé avec le refus précédent, soit R,
la masse du deuxieéme refus. Cette opération est poursuivie pour tous les tamis dans
I’ordre des ouvertures décroissantes. Ceci permet de connaitre la masse des refus
cumulés aux différents niveaux de la colonne des tamis. Le tamisat présent sur le fond

de la colonne du tamis est également pesé de la méme maniére.

Les résultats de tamisage sont présentés dans le Tableau 4. 1. Et
les figures (4.5; 4.6 et4. 7).
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D’aprés les résultats obtenus on remarque que la grande partie de la masse globale de
I’échantillon est comprise dans 1’intervalle [-500+125] um est de 1’ordre de 368.8 g
avec un rendement pondéral de 73.76 %. Par contre le rendement tranche grossiere
supérieure a 4mm est de 3,16 %. La fraction fine moins de 63um représente seulement
5,65 % voir figure 4. 5.

Tableau 4. 1 Résultats d’analyse de tamisage du minerai de phosphate

Tranches Rendement | Rendement | Rendement cumulatif
granulométriques (um) massique Pondéral +v (%) v (%)
(9) (%)
+ 4000 15,81 3,16 3,16 100
- 4000 + 2000 33 6,60 9,76 96,84
- 2000 + 1000 20,8 4,16 13,92 90,24
- 1000 + 500 68,21 13,64 27,56 86,08
- 500 + 200 217,66 43,52 71,08 72,44
- 200 + 125 80,35 16,06 87,15 28,92
- 125 + 063 36 7,20 94,35 12,85
- 63 +45 10,27 2,05 96,40 5,65
-45 18 3,60 100 3,60
Somme 500,1 99.99

4.4.2Variation du rendement pondéral en fonction de la granulométrie

La variation du rendement pondéral en fonction des tranches granulométriques
obtenue par tamisage, d’apres la Figure 4. 6, elle est caractérisée par 04 modes;
Le mode principale M1 représenté par la maille [-500+ 200] pum, égale a 43,52 % en
poids pondéral; le rendement pondéral du deuxiéme mode M2 de maille
égale [-200+125 pum est environs 16 % ; le troisieme mode M3 représente la tranche
granulométrique grossiére d’une maille de [-2000+1000] um avec un rendement de
6,6 % ; et enfin la tranche fine [- 45 +0] um présenté le mode M4 avec un rendement

pondérale d’environs 4 % voir Figure 4. 5 et 4. 6.
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Figure 4. 5 Histogramme de distribution granulométrique du minerai phosphaté
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Figure 4. 6 Variation du rendement pondérale en fonction des tranches

granulométriques
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4.4.3 Courbes granulométriques

Les résultats de I’analyse du tamisage du minerai phosphaté de Djebel Onk présentés
au tableau 4. 1 et illustrés au Figure 4. 5, montre que les rendements cumulés des
passants sont croissants en fonction des mailles des tamis. Par contre les rendements

cumulés des retenus sont décroissants en fonction des ouvertures des tamis

D’autre part on constate que les deux courbes (passants et retenus) sont symétriques et
se coupent au point D50. L’étendue de la distribution granulaire d'un échantillon
fragmenté peut se mesurer par les coefficients d’uniformité (coefficient de Hazen), C,

et le coefficient de courbure C.. (Kossi Bollanigni AMEY et al. 2014).

» Coefficient d’uniformité
Le coefficient de Hazen permet d’exprimer 1’étalement de la courbe granulométrique,

et il est calculé par I’équation (4):

¢, = Lo (4)
D10
Ou
D¢, = diameétre effectif des particules qui correspond a 60 % des passants.
D, = diamétre effectif des particules qui correspond a 60 % des passants.
D’apres la valeur du coefficient d’uniformité on distingue cinq classe de distribution

granulométrique (Tchouani et Callaud 2005) voir Tableau 4. 2.

Tableau 4. 2 Appellation du minerai selon la proportion des types de grains

Coefficient d’uniformité Classe de distribution granulometrique
C, <2 Granulomeétrie trés serrée
2 <C, £5 Granulométrie serrée
5<C, <20 Granulométrie semi étalée
20<C, <200 Granulométrie étalée
200 < C, Granulomeétrie tres étalée
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Dans le cas de notre échantillon :

Ou:
D10 = 97,25
D60 = 389,47

Donc la valeur de C, est 4 elle est supérieure a 2 et inferieur a5 (2 < CU <5), ce

qui implique que la distribution granulométrique est serrée.
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Figure 4. 7 Courbes granulométriques du minerai phosphaté de Djebel Onk concassé
jusqu’a 4 mm
4.5 Observation microscopique
4.5.1 Observation des tranches granulométriques

Pour étudier la morphologie et pour déterminer les différents minéraux associés
au minéral de phosphate, des tranches granulométriques ont subi des observations au
microscope binoculaire au niveau du laboratoire du département de geéologie de

I’Université Badji Mokhtar. Ces tranches sont : les classes :

[-1000+500] pum, [-500+200] um; [-200+125] um, [-125+63] um [-63+45] um
[-45+0] pum.
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Les classes a observer ont subi des opérations successives de lavage afin

d’éliminer les ultrafines et puis un séchage dans un étuve de laboratoires.

L’observation microscopique a montré que les minerais de phosphate du gisement de
Kef Es Sennoun sont constitués de trois éléments phosphatés distincts qui sont
les pellets, les coprolithes et les bioclastes ainsi que les minéraux de 1’exogangue voir
Figure 4. 8.

* Les pellets : c’est la fraction la plus marquée, elle est présentée par des grains de
forme ovoide rarement allongée avec une taille inférieure a 2 mm voir Figure 4. 8 (A).
Ces grains ne montrent pas, généralement, une structure interne bien précise, mais
certains grains ont une structure pseudoolithique, ou I’apatite se présente sous forme
de couches concentriques autour d’un débris d’organisme, d’un grain de quartz, de
dolomie ou de méme de glauconie donnant aux grains de phosphate une structure
oolithique voir Figure 4. 8.

Les coprolithes: ce sont des particules phosphatées plus grossiéres que les pellets,
avec une taille allant de 400 um a quelques millimétres. Elles présentent des formes
allongées caractéristiques de leur origine fécale. Les pellets et les coprolithes sont
« émoussé luisant » montrant un lissage qui indique que le transport de ces particules
(remaniements) est long voir Figure 4. 8. (A).

* Les bioclastes: Elles regroupent les foraminiferes et les fragments d’os et les
dents de poissons. Les parois et les loges de certains de ces éléments sont phosphatises
voir Figure 4. 8 (D)

* La glauconie : sous forme de grains sphériques, de couleur vert brunatre, ayant
des dimensions allant de 350 & 400 pum. Elle est plus marquée dans le minerai a
exogangue argileuse ; elle se présente soit en grains isolés soit dans la partie centrale
ou péripherique de quelques coprolithes glauconitisés ;

* Le quartz : en général microcristallin, se présente souvent en cristaux allongés ou

anguleux et se rencontre le plus souvent dans le ciment carbonaté Figure 4. 8. B).
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Pel: pellets; Cop: coprolithe; GI: glauconie; DO: débris osseux; Ca: calcite; Qz: quartz

Figure 4. 8 Observations a la loupe binoculaire des échantillons de minerai de

phosphates du gisement de Kef Es Sennoun
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Pel: pellets; Cop: coprolithe; Gl: glauconie; DO: débris osseux; Ca: calcite; Qz: quartz

Suite de la Figure 4. 8
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Pel: pellets; Cop: coprolithe; Gl: glauconie; DO: débris osseux; Ca: calcite; Qz: quartz

Suite de la Figure 4. 8

A-Tranche fines avec des grains de phosphate de couleur brune

B-Tranche [-500 +200] um, avec les coprolithes, la glauconie et les pellets.
C
D- Des grains de dolomie de dolomie et de calcite.
E
F

Des grains de glauconie de couleur verdatre.

Tranche [-125+63] um, les coprolithes arrondis.

La tranche granulométrique [-63um+45] (glauconie et les pellets)
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4.5.2 Observation des lames minces

L’observation des lames minces sert a identifier les différents minéraux associés a
I’apatite. Les lames minces du minerai brut ont été réalisées dans le laboratoire des
lames minces au département de géologie. La confection de ces dernieres nécessite
une préparation particuliere a cause de la friabilité du minerai phosphaté dans la
plupart des cas. Une induration de 1’échantillon est donc nécessaire, afin de pouvoir
procéder au découpage, polissage et collage

L’observation des lames minces est effectuée sous microscope optique a lumiere
réfléchie, elle a montré la présence des minéraux suivants:

> Pellets :

Geénéralement, toute particule phosphatée dont la taille est comprise entre 50 et
800um, est appelée pellet. Ils sont plus au moins arrondis et ils montrent un léger
lissage sur leurs surfaces extérieures a cause de 1’effet de mobilisation. Les pellets ont
une origine fécale et ils proviennent des excréments des poissons (Ben Hassen, 2010).
Le transport de ces particules par les courants provoque leur fragmentation et leur
roulement voir Figure 4. 9 (A).

» Coprolithes

Cette classe regroupe les particules d’origine fécale de taille supérieure a 400 um et
qui peut atteindre plusieurs millimétres voir Figure 4.9 (F). La forme est souvent
cylindrique ou ellipsoidale.

» Glauconie

La glauconie a une couleur verdatre dont la taille est variable de quelques centaines de
micromeétre a plus de 1 mm voir Figure 4. 9 (B). Elle est souvent repartie entre les
grains (inter-granulaires). Selon une estimation sur lames minces, le pourcentage de la
glauconie dans les minerais de phosphates, varie d’un faciés a D’autre et elle ne
représente que moins de 5 % de I’ensemble des grains dans le minerai de phosphate.

(Kechiched, 2017).

86



Pel: pellets; Cop: coprolithe; Gl: glauconie; DO: débris osseux; Ca: calcite; ol :oolithe

Figure 4. 9 Lames minces a la lumiére naturelle du minerai phosphaté de Kef Es Sennoun
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Suite de la Figure 4.9
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Suite de la Figure 4.9

A-grains de I’oolithe et glauconie ;

B-minerai phosphaté composé des pellets et de coprolithes ;
C- grains de quartz, silicates ;

D-grains de glauconie de couleur verdatre ;

E- présence des debris osseux ;

F- coprolithes arrondis.

> Débris organiques (les bioclastes)
Les bioclastes phosphatés sont des débris d’os, des plaques dermiques, des vertebres
des écailles de poissons, des dents. Ces bioclastes peuvent, dans certains cas, former la

totalité du facies phosphaté. (Figure 4. 9. D).

4.6 Analyse minéralogique par diffraction des rayons X (DRX)

La diffraction des rayons X (DRX) est 1’une des techniques non-destructrice des
mélanges a plusieurs composants, elle permet une analyse rapide et communément
utilisée pour identifier les différentes espéces minérales présentent au sein d’un
matériau ainsi que leurs parameétres de mailles. Elle peut aussi étre utilisée pour
accéder a des informations quantitatives comme la proportion relative de chacune des
especes dans une matrice. Elle peut également nous renseigner sur la nature et parfois
quantifier les minéraux cristallins constituant un corps solide, elle peut aussi étre

utilisée pour déterminer le degré de cristallinité dans une phase. (Gravereau, 2012)
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4.6.1 Principe de I’analyse par diffraction des Rayons X.

Les corps cristallins peuvent étre considéres comme des assemblages de plans
réticulaires plus ou moins denses. Les plans contiennent les atomes ; certains plans
contiennent bien plus d'atomes que d'autres en fonction de la formule chimique du
minéral. Ces plans réticulaires sont séparés par des distances caractéristiques (d) selon
la nature du cristal ou du minéral considére.

Avec un rayonnement de longueur d'onde suffisamment petit on peut obtenir
des diffractions par les plans réticulaires (de la méme maniére que les rayons lumineux
sont diffractés par les petites fentes d'un réseau en optique). Cette réfraction est
d'autant plus intense que le plan est « dense » c'est-a-dire riche en atomes (Christophe
et all 2009)

D’apres la loi de Bragg, si un faisceau de rayons X incident de longueur d'onde
A (comprise entre 0,1 A (rayons X durs) et 50 A (rayons X mous) ne sera réfléchi par
une famille de plans d’indice de Miller (h,k,I) que dans la mesure ou il rencontre ces
plans sous un certain angle appelé angle de Bragg. Les angles de Bragg sont définis
par I’équation (4) et (5), qui les lie a la longueur d’onde des rayons X utilisés et aux
distances inter-réticulaires de la famille de plans {h,k,I} qui diffractent ces rayons voir
Figure 4. 10.

Faiseau X
incident

alseau X
reflichit

. v, Faiseau X
Y .
» transmis

Figure 4. 10 Principe de la loi de Bragg
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ni (4)
2dp

sinf =

D’ou
nd = 2d,; siné (5)
Ou,
A : Longueur d’onde du faisceau de rayons X
d : Distance inter-réticulaire
0 : Angle d’incidence des rayons X

N : Ordre de diffraction

Grace a un détecteur de rayons X, on peut collecter les rayons X diffractés lors du
balayage angulaire de la surface irradiée de 1’échantillon. L’enregistrement du signal
fournit le diagramme de diffraction de 1’échantillon étudié. En mesurant les angles
correspondant aux pics de diffraction, on peut déterminer, grace a la Loi de Bragg (4,
5), les distances inter-réticulaires des familles de plans cristallins composant les phases
présentes dans 1’échantillon. De cette fagon, on peut remonter jusqu’a la structure

cristallographique des matériaux.

462Conditions expérimentales de I’analyse par DRX.

L’identification des phases minéralogiques des minerais de phosphates de
Djebel Onk s’est faite par diffraction des rayons X sur 5 tranches granulométriques en
poudre. L’analyse par diffraction des rayons X a été réalisée sur un
diffractométre 6/20 Rigaku Ultima 1V, en utilisant la radiation K, du cuivre
(4=0,154056 nm). Les clichés DRX sont enregistrés dans I’intervalle 5 - 90° (en 260)

avec un pas 0,02° voir Figure 4. 11.

Pour I’enregistrement des diffractogrammes, il est nécessaire d’effectuer un
broyage de 1’échantillon de la roche totale jusqu’a une granulométrie voisine de 30 pm
avec un quartage a chaque étape. Un tassement de la poudre sur le support porteur
d’échantillon pour la machine (Figure 4. 11). Le domaine observé est de 10 a plus 60

degrés.
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I

Figure 4. 11 Diffractométre des Rayon X (DRX)

Les caractéristiques de chaque phase minérale sont consignées dans une fiche
sous la forme d'une liste de pics ; en appliquant la loi de Bragg, la position en 20 est
convertie en une distance interréticulaire « d » exprimé en A. L'intensité « | » de
chaque pic est exprimée en coups/s (c/s). Le diffractogramme de rayons X obtenu d’un
échantillon inconnu est comparé de maniére informatique a toutes les fiches de la base

de données a 1’aide d’un logiciel.

La base de données utilisée comprend 157048 fiches ASTM. Cette base de données est
publié en 2004 par I'International Center of Diffraction Data (ICDD) (ex-JCPDS :
Joint Committee on Powder Diffraction Standards, ex- comité E4 de 'ASTM) voir la

Figure 4. 12 comme exemple
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Figure 4. 12 Fichier ASTM du carbonatefluorapatite
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L’analyse par diffractométre des rayons X (DRX) des différentes fractions

granulométriques a permis d’identifier les principaux phases minéralogiques suivants:

a)

b)

Les résultats obtenus ont mis évidence la présence des éléments phosphatés de la
classe apatitiqgue tels que : le Carbonate apatite Caio(POa4)s, Carbonate
hydroxyapatite Caio(PO4)3(CO3)3(OH)2, Fluor-apatite (Cas(POa)sF), Carbonate
fluorapatite  (Cajo(PO4)sCO3F15(OH)os,  I’hydroxyapatite ~ Cas(PO4)3(OH),
Phosphate hydrate.

Eléments de la gangue: sont représentés essentiellement, par les minéraux
carbonatés et siliceux comme la dolomite CaMg(COs),; les silices sous forme de

Calcite CaCOg, le quartz SiO, et le gypse CaSO,.

— TV

D Dolomite

C Carbonatefluorapatite
Dr Deerite

A Apatite

Fp Fluorapatite

n  Calcite

Dr

Intensité (u.a.)

Figure 4. 13 Diffractogrammes DRX du minerai de phosphate bruts
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Figure 4. 14 Superposition des Spectres de diffraction des rayons X réalisés sur les

échantillons minerais de phosphates de Djebel Onk

4.7 Observations au microscope électronique a balayage

Les observations microscopiques sur cing tranches granulométrique du minerai
phosphaté étudié ont été réalisées par microscope électronique a balayage MEB au
laboratoire de 1’école nationale supérieure des mines et métallurgie d’Annaba. Elles

ont consisté a ’imagerie a 1’aide d’un microscope de marque FTI QUANTA 250
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(Figure 4. 15), et ce, afin d’étudier la morphologie des minéraux principaux qui
constituent le minerai phosphate.

Les observations microscopiques au MEB ont été réalisées sur les tranches
granulométriques : tout venant; (-2000 + 1000) pm; (-500 + 200) um; (-
200+125)um ; (-125 +63) um, et ce, pour identifier les phases minéralogiques qui

existent dans chaque fraction ainsi que leur distribution par classement dimensionnel.

Figure 4. 15 Microscope électronique a balayage MEB

Les résultats obtenus ont montré d’une part la présence des minéraux
principaux recherchés tels que 1’apatite, la dolomite, la calcite, le quartz, le gypse et
les argiles (Figures 4. 16). Ce qui confirme les résultats obtenus par la DRX. Et des
grains phosphatés sous différentes formes: arrondie, cylindrique a ovoide ont été
observés, ainsi que d’autres minéraux accessoires tels que le quartz, le gypse, la

calcite, et I’ankérite.
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Pel: pellets; Cop: coprolithe; GP: grains de phosphate; DO: débris osseux; ol :oolithes

Figure 4. 16 Observations au MEB des phosphates

97



4.8 Analyse chimique

La détermination de la composition chimique du minerai phosphaté a été
réalisée par la méthode de spectrométrie de plasma a couplage inductif. Ces analyses
ont été effectuées par un ICP-MS de Type Thermofinnigan Element XR au laboratoire
ICP-MS a Géosciences Montpellier (France). (Kechiched. 2017)

Le protocole de la mise en solution des échantillons consiste a une attaque par
acide de la poudre de minerai phosphaté. Approximativement, 50 mg de poudre de la
roche totale, sont mixés dans bécher avec de 1’acide fluo-hydrique (0.5 ml HF) et
I’acide nitrique (1 ml HNO3). Ce mélange est mis sur une plaque chauffante a 110°C
pendant 48h. Cette opération est refaite deux ou trois fois mais avec seulement de
I’acide nitrique jusqu'a la dissolution totale. La solution est évaporeée, puis diluée avec
I’acide nitrique (HNO3 a 2%).

Tableau. 4. 3 Statistiques élémentaires dés éléments majeurs des minerais de phosphates
de Kef Es Sennoun- Djebel Onk (Kechiched, 2017).

Statistique (%) | MgO | AlL,O; | P,Os |K,O [CaO |TiO, |MnO [Fe0; | CaO/P,0s

Nb d’observations | 6 6 6 6 6 6 6 6 6

Minimum 0,508 | 0,072 | 27,932 | 0,029 42,842 | 0,007 00.000 | 0,043 1,455
Maximum 3.214 | 0.901 | 34.249 | 0.257 49.849 | 0.036 0.003 0.511 1.567
Moyenne 1.934 | 0.613 | 30.156 | 0.189 45.355 | 0.027 0.002 0.404 1.507
Variance (n) 1.008 | 0.067 | 4.942 0.006 5.137 0.00 0.001 0.027 0.002

Ecart-type (n) 1.004 | 0.258 | 2.223 0.076 2.266 .0.009 | 0.001 0.164 0.043

Coefficient de | 0.579 | 0.420 | 0.074 0.403 0.050 0.347 0.397 0.406 0.028

variation

Les résultats obtenus, voir Tableau 4. 3, montrent que: (1) les teneurs en P,Ox
varient de 28,932 a 34,2495 % avec une moyenne de 30,16 %. Ces teneurs rentrent
dans la gamme des teneurs moyennes pour les phosphates rencontrés en Afrique du
Nord et en Moyen Orient; (2) les teneurs de MgO varient de 0.508 a 3.214 % avec une
moyenne de 1.934 %, (3) les teneurs en CaO variant 42,1842 a 49.85 %
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(Moyenne = 45,35 %); (4) les rapports Ca / P varient de 1.45 a 1,56 avec une moyenne

de 1.50. Ce rapport caractérise les minéraux phosphatés des roches sédimentaires.

Les statistiques élémentaires sur les éléments majeurs ont été faites sur le gisement de
Kef Es Sennoun, elles montrent que les minerais de phosphates de Kef Es Sennoun ont
des teneurs élevées en P,0s (Moyenne = 30.16 % ; n=6) (Kechiched. 2017)

4.9 Conclusion

L’¢tude du minerai phosphaté¢ de Djebel Onk a permis d’analyser 1’évolution
des caractéristiques, granulométriques, minéralogiques et morphologique de différents
tranches granulométrique du minerai. Les résultats obtenus ont permis de conclure les
points suivants :

> Le minerai phosphaté est caractérisé par une granulométrie fine, riche en P,Os,
dolomitique, argileux. L’analyse par tamisage des échantillons du minerai, a montré
que la tranche granulométrique (-500 + 63) um, représente la majeure partie de la
masse globale du tout venant, ainsi la maille de libération optimale de séparation des
éléments phosphatés.

> Les phases minérales majeures sont: carbonate apatite, carbonate
hydroxyapatite, fluorapatite, carbonate fluorapatite etc. comme éléments phosphatés.
La gangue est constituée de dolomite, silice, calcite, déerite, quartz, et ankérite.

» Les résultats obtenus par DRX confirment ceux d’observations au microscope
électronique a balayage (MEB).

» Les teneurs en P,0Os5 varient de 27,932 a 34.249 % (Moyenne = 30.156 %). Les
teneurs de MgO varient de 0,508 a 3.214 % (Moyenne = 1.934 %). L’analyse en
composantes principales a permis de distinguer deux associations chimiques, I'une
représente 1’apatite et I’autre refléte les éléments qui constituent les phases de ciment

et de la matrice.
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CHAPITRE 5

5 Elaboration d’un nouveau schéma de traitement du minerai phosphaté de
Djebel Onk

5.1 Bases théoriques de flottation
5.1.1 Introduction

La flottation, d’un point de vue minéralurgique, est indubitablement I’un des
procédés les plus importants pour concentrer les minerais utiles. Ce procéde, breveté
en 1906, a permet d’exploiter et valoriser des gisements pauvres qui autrement
n’auraient pu étre exploités. A titre d’exemple, mentionnons qu’il n’y’a pas Si
longtemps encore, les rejets des procedés gravimétriques qui étaient souvent plus

riches en minerai utile que les gisements pauvres, sont revalorisés par flottation.
Base théorique de la flottation

5.1.2 Principe de la flottation

La flottation est une opération unitaire utilisée pour séparer des particules solides ou
liquides d’une phase liquide. Le principe de flottation repose sur le captage de corps en
suspension dans une pulpe a traiter par des réactifs tensioactifs (collecteurs,
moussants, etc.). Si les particules mises en contact avec les bulles d’air sont captées
par ces dernieres bulles, elles peuvent flotter & la surface de la cellule ou des
agglomérats sont retenus dans une mousse, qui est ensuite évacuée du procédé de

traitement par la déverse ou par raclage voir Figure 5. 1.

La flottation fait appel a la différence des masses volumiques entre les deux
phases en présence (Ralston, J., 1999).
> Si la masse volumique de la phase dispersée est nettement inférieure a celle de
la phase continue, la séparation, qui s’effectue automatiquement, est dite
naturelle ;
» Si la masse volumiqgue de la phase dispersée est Iégérement inférieure a celle de
la phase continue, la flottation est dite assistée, puisque des moyens exogenes

doivent étre utilisés pour améliorer la séparation ;
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Figure 5. 1 Fixation des particules aux bulles d’air

» Si la masse volumique de la phase dispersée, est a I’origine supérieure a celle de
la phase continue, la flottation qui est artificiellement réduite part I’utilisation
des agents chimiques, la flottation est dite provoquée.

La qualité de la flottation provoquée dépend surtout des interactions physico-
chimiques et hydrodynamiques entre les trois phases solide, liquide et gazeuse
(Huang, 2009).

5.1.3 Différents types de flottation
Dans la famille des procédés de flottation, deux grands types peuvent étre

distingués suivant le diametre des bulles d’air utilisées pour effectuer la séparation.

5.1.3.1 Flottation a I’air induit (FAI)

Ce procédé est surtout utilisé en minéralurgie, mais pas couramment dans le
domaine du traitement des eaux, excepté dans le domaine pétrolier et dans les
traitements primaires d’eaux résiduelles. La dispersion d’air sous forme de bulles peut
étre réalisée par :

e Agitation mécanique : l’air est introduit dans la cellule sous le rotor d’une
turbine par une conduite. Une forte agitation turbulente peut créer des bulles de 0.2 a 2

mm de diamétre. La vitesse ascensionnelle est d’environ 200 mm/s (Degremont, 2005)

101



¢ Distributeurs poreux : I’air est introduit en traversant des orifices, par exemple
des membranes souples percées ou des matériaux céramiques poreux. Les bulles

créées sont relativement grosses d, =2 a 4 mm.

5.1.3.2 Micro-flottation

Comme son nom 1’indique, ce procédé¢ repose sur la production de fines bulles
afin d’augmenter la concentration en bulles et de garder une faible vitesse
ascensionnelle des bulles d’air. D’apres Gregory et Zabel 1990, le rendement de
séparation dans ce cas est maximal. Dans ce type de flottation, les fines bulles d’air

peuvent étre produites par les méthodes suivantes:

5.1.3.2.1 Flottation & air dissous (DAF)

Les microbulles (dp = 40 a 80) um, c’est a dire d’un diametre 100 fois inférieur
a celui produit en FAI, sont obtenues par détente d’une solution enrichie en air dissous
sous une pression de quelques bars. Le procédé de flottation a air dissous peut

fonctionner a une grande vitesse superficielle.

5.1.3.2.2 Flottation électrique
Cette technique de flottation repose sur I’¢électrolyse d’eau. Les fines bulles (dp
= 10 a 40) um, d’hydrogéne et d’oxygene sont générées au niveau des électrodes

qui sont fabriqués en cuivre.

5.1.3.2.3 Flottation chimique

Ce type de flottation est souvent utilisé pour le traitement des eaux usées.
Suivant la nature de D’effluent, les bulles peuvent étre obtenues a partir de la
fermentation des matiéres organiques ou de [P’acidification d’une solution de

carbonates (ou de bicarbonates).

5.1.4 Mécanismes fondamentaux de la flottation

Les mécanismes de D’interaction bulle-particule contrélent la sélectivité et
I’efficacité des procédés de flottation. En fait, les mécanismes d’interaction sont liés
aux domaines scientifiques multiples comme I’hydrodynamique des inclusions et leurs

Interactions, le drainage de film visqueux, les forces interfaciales, la chimie colloidaux
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et ’adsorption aux interfaces gaz-liquide. On pourrait certainement trouver d’autres
domaines qui, d’une fagon ou d’une autre pourraient intervenir dans la capture de
particules par des bulles d’air. L’interaction entre les bulles et les particules est
discutée depuis le début du XX*™ siécle ; c'est-a-dire, depuis que la flottation a été
introduite comme technique de séparation (Taggart, 1927). Gaudin a proposé la
théorie de la collision : la bulle et la particule doivent se rencontrer avant 1’interaction.
Cette théorie n’est pas prise au sérieux jusqu’a ce que (Sutherland, 1948) a publi¢ une
recherche portant sur “Kinetics of the flotation process” dans sa publication il a
développé un modele de collision et a dérivé 1’expression d’efficacité de collision a
partir de la fonction de courant.

Cette théorie de collision a été ensuite confirmée par des expériences
cinématographiques. Les particules ayant une surface hydrophobe tombent sur une
bulle captée, et puis les agglomérats bulle(s) / particule(s) se forment (Schulze, 1984)
Le processus de captage d’une particule solide par une bulle d’air est la base du
procédé de flottation. De nombreux chercheurs ont orienté leurs travaux vers la

compréhension et la modélisation de ce processus de séparation des minerais.

5.1.4.1 Modéle a trois zones

Derjaguin & Dukhin en 1961, ont décrit le processus d’interaction bulle-
particule en introduisant le modele de trois zones :
> La zone 1 est la région se trouvant loin de la surface de la bulle dominée par les
forces hydrodynamiques. Dans cette zone, 1’interaction bulle-particule est purement
hydrodynamique, on parlera de collision.
> Dans la zone 2, proche de I’interface de la bulle, le liquide s’écoule autour de la
bulle en ascension et crée un courant tangentiel qui balaye les ions ou les surfactants
adsorbés du front a I’arriére de la bulle. Par conséquent, la non-uniformité de la
concentration des particules entraine une couche limite diffusionnelle autour de la
bulle d’air. L’interaction est controlée dans cette zone par la force €éléctrophorétique.
> Dans la zone 3, la distance de séparation est de 10" & 10 ® m dépendant de la
taille de la bulle d’air (Derjaguin & Dukhin, 1961). Les forces de surface deviennent
importantes y compris la force de Van der Waals la force électrostatique et la force

structurelle a été déterminée et baptisée plus tard par Laskowski & Kitchener (1969)
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comme la force hydrophobe. Le drainage du film entre la particule et la bulle est
contr6lé par la somme de ces trois forces suscitées. Si la somme de ces trois forces est
négative, I’attachement de la particule a la surface de la bulle est impossible. Si elle est

positive, I’interaction va se transformer en attachement.

5.1.4.2 Modéle a trois étapes

Dans un article consacré au détachement des particules aprés leur capture,
(Ralston et al. 1999) ont redécrit ce découpage du processus de capture en trois etapes.
Dans un premier temps, une bulle et une particule s’approchent 1’une de 1’autre jusqu’a
former un film liquide entre elles. Ce film liquide est ensuite drainé pendant que la
particule glisse a la surface de la bulle. Il atteint son épaisseur critique et se rompt,
permettant & la bulle et a la particule de créer une liaison stable que I’inertie de la
particule ou I’agitation dans le liquide ne peuvent pas casser avant que ’attelage bulle-
particule n’arrive a la surface libre. Ces trois étapes successives sont généralement
appelées la collision, I’attachement et la stabilit¢ de 1’attelage. Ces trois étapes de
capture sont contrélées par les différents types d’interactions entre la bulle et la
particule : Dinteraction hydrodynamique, [’interaction gravitaire, [’interaction
capillaire et I’interaction due aux forces de surface. Le découpage temporel (et non
plus spatial comme dans le modele a trois zones) est illustré sur la Figure 5. 2. En
quelque sorte, on peut dire qu’il décrit de fagon Lagrangienne I’histoire vécue par la
particule qui traverse les trois zones du modéle précédent. Cette évolution est
importante, car elle introduit une notion de temporalité qui sera primordiale dans
I’analyse de 1’étape d’attachement. Les paragraphes ci-apres détaillent les principaux
éléments des ces trois étapes.

I. Collision

La collision entre une particule et une bulle est la condition préalable pour que
la capture soit possible. La définition de la collision est 1’approche d’une particule vers
une bulle jusqu’a une certaine distance a partir de laquelle les forces de surface
commencent a jouer (Schulze, 1989). Comme la taille de la particule est petite par

rapport a celle de la bulle, I’interface est souvent considérée comme plane
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Collision Attachement Dérachement

", »

Figure 5. 2 Représentation schématique des trois étapes de la capture
(Huang, 2009)

De plus, il est a noter que I’interface est déformable. Si I’inertie est assez grande, elle
conduit a une dépression de la surface de la bulle, ou méme a un rebond de la particule
(Sutherland & Wark, 1955). Si la surface de la bulle est complétement contaminée par
des tensions-actifs, la collision peut étre considérée comme celle d’une sphére solide
approchant un plan solide.
Il. Attachement

La phase d’attachement débute apres la collision. Elle résulte de la création d’une ligne
de contact triple entre le liquide, 1’air de la bulle, et la particule solide (Figure 5. 2.)

Quand la particule entre en collision avec la bulle, il subsiste reste une mince
couche de liquide qui les sépare. Cette épaisseur de liquide doit étre drainée pendant
que la particule glisse le long de la surface avant qu’une liaison bulle-particule soit
établie par la rupture spontanée de la couche liquide.

Le temps disponible pour le drainage est conditionné par des aspects purement

hydrodynamiques. En effet, si la particule s’approche frontalement de la bulle d’air,
I’inertie de la particule va provoquer le drainage du film. Au contraire, si la trajectoire

de la particule est trop tangente le drainage sera moins efficace. La particule sera
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captée si le temps de glissement de la bulle est supérieur au temps nécessaire dévolu
au drainage du film.

Le temps de drainage dépend aussi des propriétés physico-chimiques des
particules a séparer. En effet, I’affinité entre 1’eau et la particule et la présence de
charges de surface affectent les énergies d’attraction et de répulsion entre la bulle et la
particule, modifiant la dynamique du drainage et la rupture du film.

Du fait de la variété des particules et de leurs propriétés, toutes les particules
rencontrées par la bulle ne s’attachent pas en totalité. On définit alors D’efficacité
d’attachement E, qui donne le taux de particules liées par rapport aux nombre de
particules rencontrées

nombre de particules attachées

tt = ; -
a nombre de particules rencontrées

I11.  Stabilisation/Détachement

La particule étant attachée a la bulle, leur liaison doit résister aux contraintes
extérieures pour que 1’attelage puisse atteindre la surface libre sans étre détruit. Les
investigations sur la stabilité des mousses particule-bulle sont en général limitées a
I’effet de la turbulence (Schulze et all, 1977). Ont étudi€ les conditions de détachement
en I’absence de turbulence a partir du bilan de force agissant sur la ligne triple de
contact a I’équilibre avec I’hypothése qu’une particule sphérique est attachée sur une

grande bulle (d, >> d,) dont I’interface peut étre considérée comme plane.

5.1.4.3 Efficacité de capture

En fait, les trois subprocessus: collision, attachement et détachement ne sont pas
complétement séparés, mais présentent des interactions. La limite entre la collision et
I’attachement est déterminée par la limite entre les forces hydrodynamiques et les
forces inter-faciales. Lorsqu’une particule s’approche une bulle jusqu’a une distance
courte (de l’ordre du submicrometre), les forces intermoléculaires deviennent
significatives et I’attachement commence. Cependant, les forces hydrodynamiques, les
forces de surface et les forces capillaires sont relativement indépendantes, chacune est
dominante lors de 'une des ces étapes de captage. Par conséquent, la collision,

I’attachement et le détachement peuvent étre traité séparément. Ceci facilite

106



la modélisation de chaque étape. (Ralston et al. 1999) a proposé formuler ’efficacité

de capture par le produit des trois efficacités précédentes :

5.1.5 Caractéristiques électriques des interfaces, double couches électriques et

potentiel zéta

La charge de la surface, dans I'établissement des caractéristiques électriques des
interfaces solide-liquide, liquide-gaz et liquide-liquide est trés importantes dans
le processus de la flottation. Chaque fois qu'une nouvelle surface solide est formee
dans un environnement gazeux ou liquide, par exemple, pendant un broyage a sec ou
par voie humide, elle devient chargée au moment de I'enlévement ou recoit des charges
ioniques lors de 1’adsorption ultérieure. Les minerais bruts fraichement broyés restent
non chargés seulement si se produit le clivage, et quand les points de réseau sous-
jacents sont occupés par des molécules liées de maniere covalente et en I'absence de
charge mobile dans le systéme comme les électrons, les ions ou les dipbles.
Chaque fois que des électrons mobiles sont présents, l'interface devient chargée.
Les exceptions sont les conditions spécifiques qui résultent de la compensation
mutuelle des forces entrainant une charge nulle, ce qui entraine des différences
de potentiel électrique. Dans n’importe quel milieu matériel autre que le vide, I'énergie
nécessaire, pour amener la charge a travers ce milieu, dépend de l'interaction entre
le milieu et les particules chargées. Cette énergie de travail est appelée potentiel
électrochimique. Au cours de la formation de I'interface, le réarrangement des espéces
se produit, ce qui entraine I'établissement d'une couche de charges qui a attiré une
couche de contre-charges. Les phénomeénes électrocinétiques, impliquant I'inter-
relation entre les effets mécaniques et électriques de I'interface mobile, sont largement
utilisés dans la chimie des colloides et des surfaces. Ces données électrocinétiques sont

généralement exprimées dans le potentiel zéta voir Figure 5. 3.
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Figure 5. 3 Schéma de la double couche et du potentiel zéta

Le potentiel z&ta apparait au niveau du plan de glissement ou le liquide est forcé de se
déplacer par rapport au solide. Seuls les ions dans la couche diffuse a I'extérieur du
plan de glissement sont impliqués dans le processus électrocinétique. La mesure du
potentiel zéta est un élément base dans I'étude de diverses adsorptions de réactifs
(Yaoyang, and al. 2017).

Le potentiel zéta ({) est généralement considéré comme un bon indicateur de la
stabilité des suspensions colloidales. Si le potentiel zéta des particules de méme signe
(positif ou négatif) est éleve, les répulsions (a double couches) sont suffisamment
importantes pour éviter le rapprochement des particules, donc leur agrégation
(Milling, et al, 1996).
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5.1.6 Reéactifs de flottation

Sans réactifs il n'y a pas de flottation, et sans flottation, I'industrie miniere telle
que nous la connaissons aujourd'hui n'existerait pas. Les réactifs dans la valorisation
des minerais sont donc indissociables du processus de flottation, Ils sont
indéniablement la partie la plus importante du processus de flottation. Au début du
développement du processus de flottation, les avancées majeures étaient dues a de
meilleurs réactifs de flottation. Lors du développement d'un processus de traitement
des minerais, beaucoup de temps, d'énergie et d'attention sont consacrés a la sélection
des réactifs et ce, pour obtenir des résultats efficaces lord de la séparation des minerais
dans les usines de traitement, le controle d’ajouts des réactifs est la phase la plus
importante de la stratégie de flottation.

La classification moderne des réactifs est basée sur la fonction d'un réactif
donné. Sur cette base, les réactifs sont divisés en collecteurs, moussants, régulateurs et
dépresseurs. Plusieurs milliers de produits chimiques ont été testés ou suggérés comme
réactifs de flottation. De nos jours, il n'y a que quelques centaines de ces réactifs qui

sont largement utilisés dans la flottation.

5.1.6.1 Collecteurs

La plupart des substances qui peuvent étres concentrées par flottation (minerais
ou contaminants) sont classées comme étant polaires ou non polaires. Les substances
non polaires sont généralement hydrophobes alors que les substances polaires sont
plutét hydrophiles. Bien qu’il soit possible de concentrer par flottation des substances
naturellement hydrophobes sans 1’aide d’agent chimique, on a généralement recours a
des tensioactifs afin d’améliorer la flottabilité d’un minerai ou d’un contaminant. Un
tensioactif (ou collecteur) est une molécule organique qui s’adsorbe a la surface du
minerai ou du contaminant le rendant hydrophobe, facilitant ainsi 1’attachement a une
bulle d’air. L’ajout d’un collecteur permet d’augmenter 1’hydrophobicité naturelle
d’une substance non polaire ou de genérer une hydrophobicité artificielle pour une
substance polaire. Les collecteurs peuvent étre de nature ionique ou non. Ceux qui
sont non ioniques sont tres peu soluble dans 1’eau et rendre le minerai hydrophobe en

formant un mince film a la surface de la particule solide les collecteurs ioniques
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peuvent étre qualifiés d’hétéropolaires; c'est-a-dire, ils comportent a la fois une partie

polaire et une partie non polaire.

ENVZE
W\'O( O~ ZZE;&HE
B |

Figure 5. 4 Mode d’action d’un collecteur
(Gosselin et Blackborn, 1997)

La partie non polaire est généralement une longue chine de carbone ramifié ou non,
alors que la partie polaire peut étre cationique ou anionique. La Figure 5. 5 représente
une vue d’ensemble de la classification des collecteurs utilisés en flottation. Le mode
d’action des collecteurs est similaire a celui des savons. En effet, la partie polaire de la
molécule s’adsorbe sur la surface de la particule et la partie non polaire forme une
nouvelle surface a caractere fortement hydrophobe.

L’activité des collecteurs varie grandement en fonction du pH. Ce dernier doit
étre ajusté par I’addition d’une base ou d’un acide. La valeur optimale de pH dépend
de la nature du minéral concerné par la flottation et par le collecteur utilisé. Les
conditions d’usage de pH sont habituellement prescrites par les fabricants de
collecteurs. Une telle précaution a souvent comme conséquence de diminuer

considerablement la consommation de collecteur. (Spottiswood, 1982)

110



Collecteurs

v A\
Non ioniques Toniques
hydrocarbures non polaires liquides ¢ ¢
Anioniques Cationiques

Cationiques cation hydrophobe
basé sur l'azote pentavalent

- Oxyhydril < ncid Sulphydril
aS€ SUr €S groupements aciaes basé sur le soufre divalent

v oYy v

carboxyliques sulfates sulfonates  xanthates ditthiophosphates

Figure 5. 5 Classification des collecteurs

Les collecteurs représentent le groupe le plus important des composés
chimiques organiques qui se distinguent par leurs compositions chimiques et par leurs
usages. Le but fondamental du collecteur est de former sélectivement une couche
hydrophobe sur une surface minérale donnée dans une pulpe de flottation, et de fournir
ainsi les conditions pour la fixation des particules hydrophobes aux bulles d'air et la
récupération de ces particules dans le produit de mousse. Selon la capacité des
collecteurs a se dissocier dans I'eau, les collecteurs peuvent étre divisés en différents

groupes voir Figure 5. 5.

5.1.6.2 Moussants

Non seulement faut-il maximiser I’hydrophobicité du minerai en ajoutant un
collecteur, mais en plus il faut s’assurer de la stabilité¢ de I’écume particule-bulle d’air,
celle ci dépend essentiellement de 1’agent moussant. Chimiquement, les moussants
sont des composeés tensio-actifs hétéropolaires qui abaissent la tension de surface de
I'eau et ont la capacité d'adsorber sur l'interface bulle d'eau-eau. Leur présence dans la
phase liquide augmente la force du film des bulles d'air, fournissant ainsi une meilleure
fixation des particules hydrophobes aux bulles. La tension de surface affecte
également la taille des bulles d'air. L'efficacité de certains moussants dépend beaucoup
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du pH de la pulpe. Leur performance est optimale lorsque la mousse est sous la forme
moléculaire.

Les moussants sont des composés tensioactifs hétéropolaires contenant un groupe
polaire (OH, COOH, C = O, 0S0O, et SO,(OH) et un radical hydrocarboné, capable de
s'adsorber dans l'interface eau-air. Les molécules d'agent moussant sont disposées a
I'interface air-eau de telle sorte que les groupes hydrophiles ou polaires sont orientés
dans la phase aqueuse, et la chaine hydrocarbonée hydrophobe ou non polaire dans la
phase dair.

En fait, les moussants créent des conditions pour la formation de mousse. La
mousse de flottation est un systeme a trois phases. La buse se concentre a l'interface
des bulles d'eau et d'air, formant une enveloppe autour des bulles, ce qui les empéche
de se heurter ou de se toucher. Les mousses abaissent également la tension
superficielle de l'eau. Les forces créees autour de la bulle d'air, en présence d'un

moussant empéchent les bulles de tomber.

De nombreuses recherches qui ont été effectuées sur les mousses et les films liquides
libres sont disponibles. Elles étudient la théorie et la stabilité des mousses (Eigels, et al
1948). Du point de vue pratique, le choix d’un moussant efficace pour différents
minerais est difficile. En effet, la composition ionique de la pulpe et la présence de
divers minéraux argileux ultrafins ont un effet considérable sur les propriétés du
moussant et la stabilit¢ de la mousse dans la pulpe de flottation. Le mode d’action des
moussants est similaire aux collecteurs c’est a dire que la partie polaire s’oriente vers
I’eau alors que la partie non polaire s’oriente a l'intérieur de des bulles d’air

(Figure 5. 6).

Des travaux récents concernant la sélection de I'émulseur ont suggéré que
l'utilisation de concepts techniques et une vaste expérimentation sur les cellules de
flottation peuvent conduire a l'identification de moussants possédant une gamme de
caractéristiques des performances souhaitables (Becker, 1989). Cependant, cela peut
s’aveérer trop simpliste. La comparaison des performances des moussants au niveau des
usines de traitement minéralurgique et des laboratoires peut conduire a des résultats

completement différents et ce, en raison des changements des propriétés des moussants
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dans les conditions industrielles et de laboratoire. L'un des facteurs qui influent sur les
propriétés de la mousse, qui n'a pas été largement examiné dans les études de
recherche fondamentale, est la relation entre le pouvoir collecteur et les propriétés de

la pulpe.

P

eau )
()

Partie polaire

Partie non polaire

Figure 5. 6 Mode d’action d’un moussant

Par exemple, lorsque des particules minérales tendent a flotter rapidement apres
I'ajout d'un collecteur a «pouvoir collecteur élevé», la mousse initiale devient
surpeuplée et tres séche quelque soit le type de moussant utilisé. Lorsque cette mousse
seche initiale est enlevée, la mousse devient persistante. Cela a été fréquent lors de la

flottation des minerais de zinc émanant des minerais de sulfures massifs.

5.1.6.3 Régulateurs

Les activants, les dépresseurs et les régulateurs de pH sont souvent appelés dans
la littérature des modificateurs ou des régulateurs du processus de flottation. Le but
principal de ces réactifs est de modifier I'action du collecteur sur les surfaces minérales
et par conséquent, de gérer la sélectivité du processus de flottation. En présence de
régulateurs, le collecteur s'adsorbe uniquement sur les particules ciblées pour la
récupération.

Dans certains cas, un régulateur réagit directement avec la surface minérale
(sulfate de cuivre et sphalérite) et fournit des conditions d'interaction de ce minéral
avec le collecteur. Ces réactifs sont connus comme des activateurs. Certains
régulateurs peuvent réduire les conditions d'hydrophobisation d'un minéral particulier

avec le collecteur, ou ils peuvent rendre la surface hydrophile. Ces reactifs sont
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appelés dépresseurs. Les activateurs et les dépresseurs peuvent étre des composés

inorganiques ou organiques voir Figure 5. 7.

5.1.6.4 Dépresseurs

Les dépresseurs sont des composés inorganiques dont 1’action consiste habituellement
a enduire les surfaces d’une fagon sélective dans le but de les rendre plus hydrophiles
et de diminuer leur affinité par rapport aux collecteurs, 1’utilisation des déprimants
augmente la sélectivité de la flottation en prévenant la flottation des particules
indésirables ; I’activité des déprimants varie en fonction du pH de la pulpe (Wills,
1988)

5.1.6.5 Régulateurs de pH

Dans le cadre des applications minéralurgiques, le pH de la pulpe est
pratiquement une variable importante dont il faut tenir compte et contréler. En effet, il
est important de noter que la sélectivité et I’efficacité d’une séparation par flottation
dépendent dans une large mesure du pH de la pulpe, puisque, les différents agents
chimiques (collecteurs, moussants, etc.) ont une efficacité variable selon le pH. Il faut
donc non seulement s’assurer d’utiliser les bons réactifs chimiques a des
concentrations adéquates, mais aussi il faut s’assurer que le pH soit contrdlé et
permette ainsi une performance optimale du procédé de flottation. En fait, il existe un
équilibre tres fragile entre les concentrations des différents réactifs chimiques et le pH.
Le plus souvent, la flottation se fait en milieu basique car la plupart des collecteurs
sont stables dans ces conditions. D’autre part cela minimise la corrosion des
équipements. Les principaux produits utilisés afin de contréler le pH sont la chaux
hydratée, le carbonate de sodium et dans une moindre mesure 1’hydroxyde de sodium

et ’lammoniac (René, 2001) voir Figure 5. 7.
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Figure 5. 7 Classification des régulateurs (Bulatovic, 2015)

5.1.7 Equipements de flottation
Les équipements de flottation sont nombreux et variés. Dans cette thése, on
présente les deux appareils les plus fréquemment utilisés : les cellules et les colonnes

de flottation.

5.1.7.1 Cellules de flottation

Les cellules de flottation font partie des équipements mécaniques de flottation.
Elles sont composées d’un réservoir muni d’une turbine entourée de chicanes dont
I’une des ses fonctions est d’assurer I’homogénéité de la pulpe (Figure 5. 8). L’air est
alimenté dans le systéme par 1’axe de la turbine. L’aération peut étre effectuée de
facon autonome gréce a la rotation tres rapide de la turbine qui produit une pression
négative et aspire 1’air. L’aération peut aussi étre produite a 1’aide d’une soufflante a
faible pression. L’air, qui est introduit dans le systeme, est violemment dispersé dans

la pulpe sous forme de fines bulles grice a 1’action de la turbine et des chicanes

(Gill, 1991).
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Figure 5. 8 Cellule de flottation
La capacité des cellules de flottation varie en fonction du volume du réservoir et peut
s’élevée jusqu’a 3800 m*/h pour une pulpe comportant 25 % de solides d’une masse

volumique de 2,7 g /cm® (Kelly et al, 1982).

5.1.7.2 Colonnes de flottation

Les colonnes de flottation font partie des équipements pneumatiques de
flottation. Elles ont été développeées en outre elles sont particulierement efficaces pour
traiter les particules fines. Leurs cofits d’achat et sur le plan technicité leurs colts

d’exploitation sont avantageusement bas (Wills, 1988)

Les colonnes de flottation sont principalement composées d’un long tube
vertical voir Figure 5. 9. L’air est alimenté dans le systeme a I’aide d’un diffuseur qui
disperse I’air sous pression en de fines bulles. La pulpe est alimentée par pompage
dans la colonne. Le point d’alimentation se situe a 1/3 du haut de la colonne et
délimite les deux zones qui caractérisent le fonctionnement de la colonne. La zone
inférieure se distingue par un mouvement a contre-courant qui favorise le contact entre

les bulles d’air ascendantes et les particules. Les particules entrent en collision avec les
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bulles et adhérent a celles-ci lorsqu’elles sont de nature hydrophobe. Les bulles d’air
chargées continuent leur ascension jusqu’a la zone supérieure. Cette partie constitue la
zone de lavage. En effet, un jet d’eau de lavage est vaporisé sur la mousse qui flotte en
haut de la colonne. L’eau qui s’écoule au travers de la mousse entraine les particules

indésirables afin d’assurer leur retour parmi la pulpe.

Ean de lavage 1

.-—'—'_-_-_._._

Concentré Zone d'ecmes

Aliment a10n  s—"jg

Zone de collecte

Rejets

Figure 5. 9 Colonne de flottation

Le concentré (mousse minéralisée) est récupéré par débordement en haut de la colonne

et le rejet (matrice décontaminée) est soutiré par pompage dans le bas (Figure 5. 9).

La colonne de flottation comporte deux principaux avantages par rapport a la cellule

de flottation. Premiérement, la flottation parasitaire est réduite par 1’ajout de 1’eau de
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lavage. Deuxiemement, les chances de collision entre les bulles d’air et les particules
augmentent grace a la hauteur de la colonne qui peut s’élever jusqu’a 15 métres pour

les applications industrielles (Gill, 1991).

La capacité d’une colonne de flottation est principalement fonction de son volume.
Elle peut s’élever jusqu’a 230 m*/h pour une pulpe comportant 25 % de solides d’une
masse volumique de 2,7 g/cm® (Kelly et Spottishwood, 1982). Les colonnes ont des

capacités plus faibles que celles des cellules mais leur efficacité est tres élevée.

5.1.8 Conclusion

Dans cette partie, on a présenté les bases théoriques de la flottation. On a aussi
mentionné les différents types de flottation utilisés tels que la flottation a Pair induit
(FAI), la flottation électrique et la flottation chimique. On a passé en revue les
mécanismes fondamentaux de la flottation et les réactifs employés (collecteurs,

moussants, dépriment et régulateurs de pH).

En outre, on a identifié les principaux équipements de flottation notons que ce chapitre
va nous aider a optimiser les paramétres de flottation dans la valorisation du

phosphates de Djebel Onk.

5.2 Optimisation des paramétres physico-chimiques de la flottation du phosphate
de Djebel Onk

5.1.2 Introduction

Dans cette partie, nous présentons les résultats des essais expérimentaux
concernant la flottation menée sur le concentré de phosphate de Djebel Onk-Tebessa.
L’objectif des essais de la micro-flottation est de déterminer les conditions optimales
permettant d’avoir une maximum de récupération en concentré de phosphate et
d’analyser l’influence que peuvent avoir certains parametres (concentration du
collecteur, concentration en acide), sur I’activité du processus de flottation.
Le phosphate de Djebel Onk est un minerai d’origine sédimentaire associ¢ a une
gangue carbonatée sous forme de dolomie et de calcite. La séparation de minerai
s’effectue par jiggage. Malheureusement, cette derniére engendre beaucoup de pertes

en substance utile dans les rejets de traitement. Pour remédier a ce probléme, il est
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recommandé de tester d’autres méthodes de séparation, plus fiables pour une

extraction compléte du mineral utile.

A cet effet, les objectifs de cette étude sont:

a) Ameliorer la separation du phosphate, de la dolomite et des autres substances
associées en utilisant des collecteurs disponibles sur le marché (oléates de sodium,
acide alkyl hydroxamique AERO 6493).

b) Effectuer des essais de flottation (avec la cellule de micro-flottation);

c) Atteindre des performances de séparation équivalentes ou supérieures a celles des
autres collecteurs et moussants utilisés dans la flottation des minerais
sédimentaires;

d) Etablir I'efficacité du surfactant sélectionné lors de la flottation des phosphates
avec deux collecteurs pour deux échantillons différents;

e) Mener une étude sur la flottabilité des phosphates dans des milieux a pH varié et
voir la stabilité de la mousse et ce pour I'explication des résultats de la flottation
avec les nouveaux réactifs;

f) Argumenter l'efficacité des résultats des essais de micro-flottation par ceux
obtenus par la méthode d’analyse thermodynamique ;

Les résultats de cette étude ont montré que la récupération du concentré est maximale

qui atteint 85 % dans les conditions ou on a appliqué la valeur optimale de pH égale a

8,7 et avec I’utilisation de I’agent collecteur (I’acide oléique) dont la concentration est

de 30,44mg/l.

Dans I’industrie minérale, la flottation est caractérisée par son instabilité, reliée a

I'instabilité des parametres d'extraction des minéraux dans les usines de traitement.

Cela est due aux conditions physicochimiques changeantes et non optimisées de la

pulpe de flottation, mises en évidence par la variation de la structure du minerai, de

I'eau et des réactifs (Chettibi, 2014).

L’Algérie compte parmi les leaders mondiaux dans la production du phosphate. Ses

principaux gisements sont localisés a Djebel Onk a I'Est pres des frontiéres Algéro-

Tunisiennes. Actuellement, dans le complexe de Djebel Onk, le phosphate est

concentré par classification gravimétrique, qui génére une grande quantité de boue

relativement riche en P,Os, considéré comme matériau nocif pour I'environnement et
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sources de pollution de l'air, des eaux de surface et souterraines, et des sols (Cao et al
2015) (Nettour, et al 2016).

Pour résoudre ce probleme, il est utile de faire appel a deux méthodes
complémentaires : la méthode d'analyse thermodynamique, et la méthode de flottation
et ce afin d’accomplir une étude physico-chimique compléte des systéemes de flottation
D’autre part pour optimiser la concentration des réactifs, les valeurs de pH, les
conditions thermodynamiques (le potentiel zéta).

Lors de l'analyse thermodynamique des systemes de flottation, les relations ci-
aprés sont envisagees: la constante d'équilibre de la réaction (K) et la concentration
(IC]) des composants participant a la réaction; I'énergie libre standard de la réaction
(AFY) et sa constante d'équilibre (K) et le potentiel de I'électrode standard (E°); le
potentiel de la réaction (E), son potentiel d'électrode standard (E°) et la constante
d'équilibre (K) (Chettibi, et al 2015 ; Chettibi, et al 2002).

A travers les essais de micro-flottation, on peut déterminer les paramétres
physico-chimiques optimaux de la flottation du phosphate, par exemple les valeurs de
pH et la concentration nécessaire de Na-oléate et d'AERO 6493 pour une flottation
compléte du phosphate. Les résultats de I'analyse thermodynamique et des tests
expérimentaux montrent que la valeur optimale du pH pour une récupération
maximale de phosphate est de 8,7, cependant la concentration du collecteur Na-oléate

nécessaire pour une meilleure extraction de phosphate est de 30.44 mg / I.

5.2.2 Matériels et méthodes

Il existe plusieurs techniques de traitement et de valorisation du minerai de
phosphate. Le choix d'une ou de plusieurs de ces techniques dépend du type de minerai
ainsi que des minéraux associés a la gangue. La plus grande partie du phosphate
sédimentaire est valorisée par flottation (Abouzeid, 2008 ; Usul, 1974 ; Al- Thyabet
2010). Pour optimiser les parameétres physico-chimiques de la flottation, les deux
principales méthodes utilisées dans ce travail sont:

» La méthode d'analyse thermodynamique ;

> La micro-flottation.
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5.2.3 Essais de micro-flottation

Deux échantillon de phosphate et de calcite ont été broyé par voie séche dans
un broyeur a mortier en céramique jusqu’a 38 um, (Figure 5. 10). La fraction
granulométrique [-106 + 38] um a été utilisée comme charge flottante. Les tests de
flottation ont été réalisés en utilisant le collecteur d'acide alkyl hydroxamique
(AERO6493) qui joue le rble de collecteur et de moussant et I'oléate de sodium
(C1gH33NaO,) comme collecteur. Comme régulateurs de pH, l'acide chlorhydrique
(HCI) et I'nydroxyde de sodium (NaOH) ont été utilisés.

v

Figure 5. 10. Broyeur a mortier en céramique (ITU)
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Les tests de flottation ont été réalisés dans une cellule de micro-flottation d'un volume

de 100 ml liée a une bouteille de gaz d'Azote purifié¢ pour la formation des bulles d’air.

Pour la flottation, la procédure ci-dessous doit étre respectée.

1)

2)

3)

» 01 g d'échantillon de phosphate de la tranche granulométrique [-106 + 38] um;

> 01 g de calcite de la tranche granulométrique [-106 + 38] pm;

» Le temps de conditionnement est de 05 minutes dans un agitateur, c'est un
temps suffisant pour l'adsorption du collecteur sur les surfaces des particules
de phosphate;

» Les concentrations de collecteur oléate-sodium sont 0,034; 1,52; 3,04; 15,2;
30,44; 46,66; 76,11; 154.22; 228; 33; 258,33; 304,44; [mg /| ]:

» Les concentrations de collecteur d'acide alkyl hydroxamique (AERO 6493)
sont 20; 50; 75; 100; 150; 250 [mg /1].

Les essais de flottation ont été réalisés en (04) quatre séries pour les deux
substances (phosphate et calcite) ;

Premiére série :

a) Pour les phosphate: avec un pH égal a 8,7 et I’oléate de Sodium en tant que
collecteur avec diverses concentrations allant de 0,30 a 304,44 mg / |, le
temps d'aération et de flottation était une (01) minute.

b) Pour la calcite: avec un pH égal a 8,7 et I’oléate de Sodium en tant que
collecteur avec diverses concentrations allant de 0,30 a 304,44 mg / |, le
temps d'aération et de flottation était une (01) minute.

Deuxiéme série:

a) Pour les phosphate: a un pH égal a 8,7 et I'acide alkylydroxamique (AERO
6493) 20 a 250 mg / I, le temps d'aération et de flottation était une (01)
minute.

b) Pour la calcite: a un pH égal a 8,7 et l'acide alkylydroxamique
(AERO 6493) 20 a 250 mg / 1, le temps d'aération et de flottation était une
(01) minute.

Troisieme série: avec différents valeurs de pH de 2 a 12, ajustés par I'addition de

I'acide chlorhydriqgue (HCI) et de [I'hydroxyde de sodium (NaOH), Ia
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concentration du collecteur de Na-oleate est fixée a 30,44 mg / | pour le
phosphate et la calcite.

4)  Quatrieme série: avec différentes valeurs de pH allant de 2 a 12, ajustées par
I'ajout de l'acide chlorhydrique (HCI) et de I'hydroxyde de sodium (NaOH), la
concentration du collecteur d'acide alkyl hydroxamique (AERO 6493) est fixée a

75 mg / | dans tous les tests de cette série (calcite et phosphate).

-]

1-Bouteille de N2 ; 2-Régulateur de pression; Baromeétre;
4-Agitateur magnetique; 5-Cellule de microflottation;
6-Barre d'agitation; 7-Filtre

Figure 5. 11 Hlustration schématique de la micro-flottation (ITU)
Pour le calcul du taux de récupération du concentré, on a utilisé I'équation

suivante:

Cc @
= — X100 0
Y T ) )

Ou,
Y, taux de récupération %;
F, poids d'alimentation en g;
C, poids du concentré en g;
f, teneur en phosphate dans l'alimentation (%);

c, teneur en phosphate dans le concentré (%);

5.2.4 Etude électrocinétique de la surface du phosphate

Les mesures electrocinétiques des surfaces de particules de phosphate, en
présence d'oléate de sodium et de collecteur acide alkyl hydroxamique (AERO 6493) a
différentes concentrations ont été realisées en utilisant un systeme Zétametre. Apres

conditionnement de la pate a une valeur de pH égale a 8,7 pendant 10 minutes, on a
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laissé cette derniére se décanter pendant 5 minutes. Les particules en suspension ont
été transférées dans la cellule Zétameétre ou le mouvement cinétique des particules a
été mesuré voir Figure 5. 12.

Figure 5. 12 Zétamétre (ITU)

5.2.5 Méthode d'analyse thermodynamique

La principale méthode, utilisée dans ce travail pour le calcul et la caractérisation
du systeme de flottation du phosphate de Djebel Onk est la méthode d'analyse
thermodynamique; elle est largement appliquée dans le domaine du traitement des
minerais, et particulierement dans la flottation (Tang, 1989). Cette méthode a permis
de définir la composition des liaisons de sels, représentant les surfaces des minéraux et
de réaliser des modeéles physico-chimiques pour le processus d'interaction de la surface
minérale avec les réactifs, y compris le procédé de la formation de la couche
collectrice absorbante et I' état chimique des composants ioniques en phase liquide de
la mousse flottante.

La méthode d'analyse thermodynamique est basée sur les équations suivantes:
» Equation de la constante d'équilibre:
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[D]¢[C]° (2)

K=W,‘ mole/l

» Equation de la relation entre I'énergie standard libre de la réaction et la constante
d'équilibre:
>
AF°= ¥ AF® i + AF%,, = RTlogK (kcal/mole) )

AF® = —1,364 log K (kcal/mole)

A une température de 25°C

0 0
E0= 2= 25 (kcal/mole) (4)
nF 23.03*n

» Equation de la relation entre le potentiel mesuré de la réaction, le potentiel standard
et la constante de réaction de I'équilibre:

RT ) o DIUICT°

0
BT+ nF [A]2 [B]

; (kcal/mole) (%)

Ou:

F, nombre d’ Avogadro ;

n, nombre d’électrons

[A] [B] [C] [D] concentration des ions dans 1’équation

a, b, ¢, d, les parametres des équations.

A une température de 25° C;

oo, 0.059 [D]4[C]¢
E=E"+ - log[A]a[B]b,

(kcal/mole) (6)

La possibilité d'estimer la qualité de surface des sels minéraux, basée sur le
calcul thermodynamique, a été montrée e dans différents travaux de (Abramov, 1993;
Abramov, 1978). Le but de cette méthode est de créer un systéme de réactions
basiques de dissociation et d'hydrolyse des minéraux dans la solution conjointe, et la

résolution des équations y afférentes.
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En outre, le systeme élaboré doit étre complété par les équations d'équilibre et
I'électro-neutralité. Il calcule les énergies libres standard de formation (énergies de
Gibbs), des composés qui ont été utilisés (en Kcal / mol). Selon Abramov, et
Magazanik les énergie des composés sont comme suit : Cas(PO,),=-927,70; Ca*? ~-
132,18; Ca(OH), =-207,38; CaOH"=171,55; HCO;'=-140,31, CO3*=-126,22; H,PO, -
=271,3; PO,>; HPO,’=-261,5; CaHCO;"=-273,673; OH =37.595; H,0 =-56.69
(kcal/mol) (Magazanik, 1999 ; Abramov,1977 ; Chettibi, 2002).

5.2.6 Résultats et discussion.

5.2.6.1 Estimation de I'état des caractéristiques électrochimiques de la surface de
I"apatite.

Afin d'estimer I'état des caractéristiques électrochimiques de la surface de
I'apatite, on a utilisé les réactions et équations ci-apres voir Tableau 5 1. Les réactions
de dissociation (1.1-1.13), et les équations d'équilibre et électro-neutralité (1.1, 1.2),

A partir du résultat du calcul chimique complet, on a défini des valeurs du pH a
I’état d'équilibre de notre minerai d’apatitique, voir Figure 5. 13 et les régularités
correspondantes des concentrations potentielles d'ions déterminées pour diverses
valeurs de pH. Les valeurs du pH a I’état d'équilibre du systéme [minéral-eau] pour
Ca3(P0O,), est de I’ordre de 8,7. Ainsi, la condition d'équilibre du systeme répond a la
valeur minimale de son énergie libre, de sorte que, la valeur d'équilibre du pH obtenue
du systeme, peut étre considérée comme la valeur du potentiel de charge minimale de

surface oxydee par I'apatite (Abramov, 1978).
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Tableau 5.1 Réactions, équations et caractéristiques thermodynamiques du phosphate

N°. Réactions et équations K AF?
réact. & réaction,
Eq. Kcal.
1.1 CaCO; «— Ca’* + C0%~ K,=10"% 11,28
1.2 CaOH' «— Ca’* + C03%~ K,=10"° 1,77
1.3 Ca(OH), «<— Ca OH* + OH™ Ky=10"% -1,765
1.4 HCO3 «— C03~ + H* K,=10""% 14,09
1.5 H,CO; «- HCO3; + H* Ks=10""' 8,69
1.6 H,0 «- H*+ OH- Kw=10" 19,035
1.7 CaC0s3,q, —— Ca?™ + CO3~ K,=10>%% 4,50
1.8 CaHCO3 «- 3Ca?" + HCO3 Kg=10"% 1,18
1.9 Cas3(POy)erise —— 3Ca?t + 2P03~ Ko=10""% 40,96
1.10 Caz(P04)z4qu <~ 3Ca%t + 2P0~ | Kp=10"" [ 4526
1.11 HPO%~ «— H* 4 2P0;~ K, =10"% [ 16,4
1.12 H,PO; «— H* + HPOZ™ Kip=10"* 9,8
1.13 H,;PO, «— H,POZ +H* Ki3=10%" 2,9
1.1 Ca®* + CaOH™' + Ca(OH), + 3Ca3(P04); aqu

= CO0% + HCO3 + H,CO4
1.2 2Ca’t + CaOH* +H* = €03~ + 3P0}~ + 2HPOZ + H,PO;
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PO+
HPOy

Cas(PO4)2
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25 4

Figure 5. 13 Influence du pH sur les concentrations des ions, et détermination

du pH d’équilibre de différents produits d'oxydation de phosphate

5.2.6.2 Estimation de I'état des caractéristiques électrochimiques de la surface du
carbonate.

Pour évaluer I'état des caractéristiques électrochimiques de la surface de des
carbonates, les réactions et équations présentées dans le tableau 5. 2 sont utilisées. Les
réactions de dissociation (2.1-2.8), et les équations d'équilibre et électro-neutralité
(1.1, 11.2).

Les valeurs du pH d'équilibre des carbonates sont déterminées a partir des résultats du
calcul chimique complet. Les concentrations des ions déterminant le potentiel (IDP)
pour diverses valeurs de pH sont présentées dans la Figure 5. 14. La valeur du pH
d'équilibre du systéme [minéral-eau] pour CaCO; est egale a 11,6. Cette valeur
représente 1’état de minimum énergie libre du systéme, alors la valeur du pH
d'équilibre obtenue correspond a la valeur du potentiel de charge minimale de la

surface minérale des CaCO5. (Magazanik, 1999).
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Tableau 5.2 Réactions, équations et caractéristiques thermodynamiques du carbonate

N°  réact. Réactions et équations K AF? réaction,

& Eq. Kcal.

2.1 CaCO; «— Ca®* + C0%~ K,=10%*" [ 11,28

2.2 CaOH* «— Ca?t + OH™ | K,=10"° [1,77

2.3 Ca(OH), «— CaOH* + OH~ |K3=10"* [-1,765

2.4 HCO3 «— CO3~ + H* K,=10""% | 14,09

2.5 H,C0; «— HCO3 + Ht |Ks=10""" |8,69

2.6 H,0 «— H*+ OH- |Kw=10" |19,035

2.7 CaC03,q. <~ Ca?* +C0%~ | K;=10>% | 4,50

2.8 CaHCOF «— 3Ca%t + HCO; | Kg=10"% |[1,18

1.1 Ca’" + CaOH' + Ca(OH),+ = CO3 + HCO3 + H,CO,4
1.2 2Ca’t 4+ CaOH* + HT = CO3~ + 2C0%™ + HCO3 + OH™
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Figure 5. 14 Détermination du pH d’équilibre de la surface minérale des carbonates

5.2.6.3 Influence de la concentration des collecteurs proposés sur le taux de

récupération

5.2.6.4 Effet de la concentration du collecteur d'oléate de sodium
Les résultats expérimentaux de la micro-flottation des deux produits avec un pH
égale a 8,7, et Na-oléate en tant que collecteur avec diverses concentrations de
0,304 a 304,44 mg / | sont présentés dans la Figure 5. 15.
a) Pour I’apatite, la figure 5.15 (A) montre une augmentation progressive de
la flottabilité des particules jusqu'a la valeur de la concentration de Na-oléate - 30,44
mg/l, ce qui donne un taux de récupération maximal en minéral d'environ 85 %. En
outre, on observe que la récupération diminue progressivement jusqu'a une valeur
minimale de 40,1 % correspondant a 304,44 mg/l de concentration d'oléate de sodium.
Cette diminution du taux de récupération de phosphate, méme si nous augmentons la
concentration du collecteur, peut s'expliquer par la création d'un collecteur
multicouche qui augmente la densité des particules. Par conséquent, le transport de ces
particules vers la surface de la pulpe sera difficile (Abramov, 1978).
130



b) Pour la calcite, on constate que la récupération est trés faibles pour des
faibles concentrations on Na-oléate, elle est moins de 20 % a une concentration de Na-
oléate égale a 3 mg/I, toute fois la flottabilité des particules de calcite croit rapidement
et atteint 90 % a une concentration de 16 mg/l du collecteur et se stabilise méme si

nous augmentons la concentration du collecteur.
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QNN T e AT QT T < 0 2 4 6 8 10

Concentration de Na-Oléate,(mgjl) Concentration de Na-Oléate,(mg/1)
Figure 5. 15 Influence de la concentration d’oléate de Sodium sur le rendement

A- Phosphate; B- Carbonate

5.2.6.4.1 Effet de la concentration collecteur d'acide alkyl hydroxamique

Les tests de micro-flottation sont effectués avec l'acide alkyl hydroxamique
(AERO 6493) en tant que collecteur et moussant en méme temps, avec des
concentrations variées allant de 20 a 250 mg / 1 et un pH est maintenu a 8,7 a ’aide de
I’acide chlorhydrique (HCI). Les résultats expérimentaux sont illustrés sur
la Figure 5. 16. lls indiquent que le taux de récupération de phosphate est égale a
74,14 % voir Figure 5. 16A pour une concentration égale a 250 mg / | ; par contre la
flottabilité de la calcite est bonnes méme a des faibles concentrations de I’AERO 6493

(Figure 5. 16 B)
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Figure 5. 16 Influence de la concentration de I’AERO 6493 sur le taux de récupération
A- Phosphate; B- Carbonate

5.2.6.4.2 Influence du pH sur la récupération de I'apatite avec I'oléate de sodium.
Au cours de ces essais, on fait varier les valeurs de pH de 2 a 12 en utilisant
HCI et NaOH, et la concentration du collecteur de Na-oléate est maintenue
a 30,44 mg /| et ce pour tous les essais effectués. Les résultats concernant l'influence
des valeurs de pH sur le taux de sont montés dans la figure 5. 17 ; ils indiquent que les
particules de phosphate flottent complétement jusqu’au pH égal a 8,7. La, récupération
de l'apatite a ces conditions sont récapitulés sur la Figure 5. 17, ils justifient que les
particules de phosphate flottent compléetement jusqu'a pH 8,7. La récupération
augmente simultanément avec l'augmentation des valeurs de pH jusqu'a une valeur
optimale de 8,7, avec cette valeur la récupération devient presque stable a environ
88,60 %. La flottabilité totale pour des valeurs de pH égales a 8,7, confirme le role
important des ions Ca* libres sur la micro-flottation du phosphate. Les ions Ca* libres
interagissent avec I'oléate, améliorent la micro-flottation. Avec pH supérieur a 8,7, les
ions Ca*" libres diminuent au minimum et la formation de CaOH" et Ca (OH),
augmente progressivement quand les valeurs de pH augmentent, ce qui explique les

faibles récupérations a cette gamme/plage de pH (Bulatovic, 2015)
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Figure 5. 17 Influence du pH sur la flottation du phosphate et de la calcite en
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présence des Oléates de sodium a 30.44 mg/l A- Phosphate; B- Carbonate

5.2.6.4.3 Influence du pH sur le taux de récupération de phosphate avec
AERO6493

Pour étudier l'influence des valeurs de pH et le comportement den la flottation
du phosphate et de la calcite en présence d'AERO 6493, les valeurs de pH ont été
ajustées en ajoutant du HCI et du NaOH. Les résultats expérimentaux obtenus sont
illustrés dans la Figure 5. 17, ils montrent la variation de récupération des particules de
I’apatite en fonction des valeurs de pH. Il est clair que la flottation des particules
minérales est maximale et atteint 86,00 % a une valeur de pH égal 8,7. Cette valeur de
pH répondant au maximal degré d’extraction est la méme valeur du pH d’équilibre
obtenue par la méthode d’analyse thermodynamique, a cet effet, un maximum du
degré d’extraction 86,00% peut étre expliqué par le maximum hydrophobicité de la
surface minérale due a la valeur de pH d’équilibre assurant un minimum d’énergie
libre du systeme. (Chettibi 2016 ; Salah Al- thyabet, 2010; Magazanik 1999 ; Kou,
1999 ; Liang, et al, 1983)
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Figure 5. 18 Influence du pH sur la flottation du phosphate et de la calcite avec
I’AERO 6493 a 75 mg/l ; A- Phosphate; B- Carbonate
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5.2.6.4.4 Influence de la concentration des collecteurs sur les valeurs des
potentiels Zéta de la surface minérale (apatite et carbonate)
Le potentiel cinétique z€ta a une influence importante sur 1’état de la surface

minérale. Donc, afin d'étudier I'effet de ce parametre sur la flottation du phosphate et
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carbonate en présence de differents collecteurs, le potentiel zéta a été mesure. Les
résultats des mesures du potentiel zéta sont présentés dans la Figure 5. 19. lls montrent
que les valeurs du potentiel zéta de I’apatite et du carbonate, correspondant au
minimum de concentration du collecteur respectivement 30,44 mg/l ; 250 mg/l, sont -
20,45 mV, -21mV. En outre, ils répondent a la concentration minimale necessaire
pour une flottation maximale d'apatite et de la calcite a un pH d'équilibre égale a
respectivement 8,7 et 11.6.

Les résultats des essais obtenus en présence de collecteur d'acide alkylhydroxamique a
différentes concentrations, sont présentés dans la figure 5. 20. Ils montrent que
I'énergie de surface ou les valeurs du potentiel Zéta -10,87 mV, -9,00 mV
correspondant a des concentrations minimales de 75 mg/l, 250 mg/l respectivement
pour I’apatite et la calcite, assurent une récupération maximale du phosphate et du
carbonate voir Figure 5. 15. Il est évident que les valeurs de pH d'équilibre
correspondent aux valeurs de zéta potentiel pour les deux minéraux. Cette valeur du
potentiel zéta confirme que l'adsorption chimique a été produite sur les surfaces
minérales (apatite et calcite). Ainsi, les résultats obtenus témoignent qu'a des valeurs
du potentiel répondant a une charge minimale sur la surface minérale, une couche
d’adsorption du collecteur de structure optimale est assurée, elle est constituée de deux
types d’adsorption dont I’une est chimique concernant les ions d’oléates (Ol') et I’autre

physique concernant les molécules d’oléates (Oly). (Magazanik 1999).

Concentration de Na-Oléate (mg/1) Concentration de Na-Oléate (mg/1)

10 20 30 40 10 30 30 40
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Figure 5. 19 Potentiel Zéta en fonction des concentrations des Oléate de Sodium
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Figure 5. 20. Potentiel Zéta en fonction de la concentration du collecteur 1’acide

alkylhydroxamiques ; A- Phosphate; B- Carbonate
Le collecteur chimiquement fixé assure I'hydrophobicité nécessaire de la surface
minérale et la possibilité thermodynamique de sa fixation sur les bulles. Physiquement,
le collecteur adsorbé joue le réle de fonctions cinétiques dans la flottation en
détruisant efficacement les hydrocouches entre la bulle d’air et la particule et renforce
le contact entre la particule-bulle ce qui conduit a une flottation efficace
(Magazanik, 1999).

5.2.7 Schéma proposé pour le traitement de phosphate par flottation
Le minerai doit subir une phase de préparation mécanique avant d’entrer dans le
procédé de flottation. L objectif de cette étape est de réduire les dimensions des blocs

du tout venant provenant de la mine et libérer la substance utile de sa gangue.

5.2.7.1 Préparation mécanique

La préparation mécanique comporte trois opérations (concassage, broyage et criblage).

5.2.7.1. 1 Concassage

L’opération de concassage réduit la taille des blocs de 1000 mm a 200 mm en
deux étages ; le 1% étage est assuré par un concasseur giratoire d’une capacité de
1000 t/h. Le 2°™ étage est assuré par un concasseur a marteaux d’une capacité de 1200

t/n (Larouci, 1988).
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5.2.7.1. 2 Broyage

L’opération de broyage traite le produit déja concass¢ pour atteindre une
granulométrie ultra fine, adéquate pour les procédés d’enrichissement. Dans 1’usine de
traitement de Djebel Onk cette opération est assurée par trois broyeurs a marteau, a
percussion, articulés autour d’un rotor d’une capacité de 300 t/h par broyeur. Ces

derniers permettent de réduire le minerai de phosphate concassé de 200 mm a 20 mm.

5.2.7.1.3 Tamisage
Le classement dimensionnel des particules broyées est réalisé par 1’opération de
criblage, le produit fragmenté dans les deux procédes précédents passe a travers trois

cribles vibrants a résonance, d’une capacité de 250 t/h par crible.

5.2.7.1.3 Deschlammage et conditionnement de la pulpe

Ce procédé permettant d’éliminer les fines particules inferieure a 38 um parce que
cette fraction granulométrique est trés nocive pour la flottation dans les cellules
conventionnelles. Le produit deschlammé est acheminé vers le réservoir de
conditionnement. Au niveau de ce dernier, le minerai est mis en pulpe par 1’ajout de
I’eau jusqu'a 30 % suivant le rapport solide/liquide ; ensuite conditionné pendant 5
minutes par et les réactifs de flottation. C’est un temps suffisant pour la fixation du
collecteur sur les particules de phosphate (Zhengxing, 2007). Les fines particules
inferieures a 38 um obtenues par deschlammage ne seront pas dirigées vers
I’épaississeur pour étre évacuées dans I’oued, mais alimentent la cellule de Jemeson

pour un nouveau traitement.

5.2.7.1.5 Flottation du minerai

Apres le conditionnement du minerai, le produit est acheminé vers la station de
flottation pour donner deux produits, le concentré de phosphate est lavé en deux étapes
de flottation. L'acide sulfurique est utilisé pour extraire les acides gras. Ces étapes de
flottation sont sensibles aux impuretés immergées dans l'eau; I'eau fraiche doit étre
utilisée au lieu d'eau recyclée. Le séchage du concentré est la derniére opération avant
I’expédition aux silos de stockage. Les produits de la souverse (underflow) sont

généralement constitués de fines particules alimentant la cellule de Jemeson pour étre
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revalorisé une deuxiéme fois. Voir Figure 5. 20. Le concentré obtenu au niveau de la
cellule de Jameson est transféré vers le concentré de la premiére étape pour subir le

méme traitement, mais les rejets sont déversés dans 1’€épaississeur puis vers les terrils.

5.2.7.1.6 Cellule de Jemeson

La cellule Jameson a été développée conjointement par Mount Isa Mines et le
Prof. Graeme Jameson de I'Université de Newcastle a la fin des années 1980. C'est un
dispositif de flottaison a haute intensité et a haute efficacité. Elle est utilise I'air induit

de I'atmospheére.

Dans cette technologie, l'air est absorbé par I'atmosphére dans le déversoir sous
I'influence de l'action du jet provoquée par la pulpe injectée a haute pression, (voir
Figure 5. 21). L'air et la pulpe sont réunis dans un tube vertical (déversoir); l'air et la
pulpe sont dispersés dans une mousse dense de fines bulles d’air, créeant un
environnement favorable a la collision des particules et des bulles d’air et par

conséquent, la collecte des particules hydrophobes.
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Figure 5. 21 Schéma proposé pour la flottation du minerai de phosphate de Djebel
Onk, Tebessa
Plus tard, cette technologie a été développée pour I’application commerciale par
Mount Isa Mines Limited (MIM). Cette technologie de séparation des a été largement
accepté dans les domaines de valorisation des minerais et surtout dans la flottation du
charbon et du traitement des eaux usées. Bien que la cellule Jameson soit largement
utilisée. La premiere application industrielle de la cellule de Jameson était dans la

flottation des fines de charbon (moins de 0,1 mm). Il reste a expliquer sa tendance et
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son fonctionnement en termes de technologie de flottation plus conventionnelle
(Honaker et al. 1999 ; Mohanty et Honaker, 1999, Cowburn et al, 2006).
»  La cellule de Jameson peut étre divisée en trois zones principales comme il est

décrit dans la Figure 5.21.
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Figure 5. 22 Diverses zones actives dans la cellule de Jameson

(Atkinson et al 1993)

G

Rejets

»  Le déversoir est I'endroit ou se produit le contact primaire des bulles d’air et des
particules minérales. La pulpe d'alimentation est pompée dans le déversoir a travers un
orifice plate, créeant un jet a haute pression. Le jet plongeant du liquide coupe et

entraine l'air qui a été aspiré naturellement. A cause de la grande vitesse du mélange,
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il se produit une turbulence élevée de la pulpe et une grande surface d’interface; le

contact et la collecte des particules sont rapides.

»  La zone d’écoulement du réservoir est I'endroit ou se produit la mise en contact
secondaire des bulles d’air et des particules et la séparation des bulles couplées aux
particules de la pulpe. Le mélange aéré sort du déversoir et pénétre dans la zone
pulpaire du réservoir de flottation.

La vitesse du mélange et le différentiel de forte densité entre celui-ci et le reste de la
pulpe dans le réservoir entraine la stabilité de la suspension sans avoir recours a
’agitation mécanique.

» La zone de mousse du reservoir est celle ou les particules minérales sont
récupérées de la mousse par le drainage de la mousse minéralisée ou le lavage de la
mousse (Harbort and al. 1997).

L'efficacité de flottation des cellules mécaniques pour les particules fines (par
exemple < 35 um) et les particules grossiéres (par exemple > 150 pm) est
généralement faible a cause de la probabilité relativement faible de collision des
particules fines avec les bulles d’air et des niveaux ¢€levés de turbulence. (Honaker et
al, 1999 ; Mohanty et Honaker, 1999, Cowburn et al, 2006).

Les principaux avantages par rapport aux cellules conventionnelles, la cellule
Jameson possede une capacité de production élevée, une excellente capacité de
séparation, longue durée de vie mécanique, une conception flexible des cellules, un
faible capital des cofits d'exploitation. Les taille des bulles d’air, produites pour la
flottation dans la cellule de Jameson sont petites (< 0,3 mm) par rapport a celles des

cellules conventionnelles de (2 & 3 mm) voir Figures 5. 22.
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A) cellule de Jameson; B) cellule conventionnelle

Dans sa premiere application industrielle, la cellule de Jameson a été utilisée
comme une alternative a la colonne conventionnelle pour la flottation des métaux de
base par Mount Isa Mines Limited (MIM) en Australie en 1989. Le succes de cette
application a ouvert la voie a des études sur les applications du charbon. La premiére
cellule de Jameson a été installée dans l'usine de traitement et de préparation du
charbon de Newsland (Australie) en 1990, pour le traitement des boues de charbon.
Aujourd'hui, la cellule de Jameson est utilisée partout dans le monde pour traiter toutes

les substances minérales. (Xstrata Technology Website, 2006),

5.2. 8 CONCLUSION

Les résultats du calcul chimique complet de la surface de I'apatite a l'aide de la
méthode d'analyse thermodynamique, et ceux des tests de micro-flottation du
phosphate a différentes concentrations d'oléate de sodium et dacide alkyl

hydroxamique, permettent de montrer :

1) La valeur du pH d'équilibre pour le systeme [minéral-eau] fait pour Caz(PO,)-
est 8,7. Ainsi, la condition d'équilibre du systeme répond a la valeur minimale de son
énergie libre, de sorte que la valeur d'équilibre du pH obtenue du systéeme peut étre
considérée comme la valeur du potentiel de la charge minimale de la surface oxydée

de I'apatite.
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2) Augmentation progressive de la flottabilité des particules en augmentant la
concentration en oléate de sodium jusqu'a 30,44 mg / | ou une récupération minerale
maximale de 85 % est obtenue, Cependant, dans le cas de AERO 6493, les particules
ont été la plupart du temps, flottées a 250 mg / | de concentration de collecteur ou la
récupération atteint 74,14 %.

3) Dans le cas des concentrations de Na-oléate et AERO6493, respectivement
30,44 mg/l et 75 mg/ I, on a obtenu une récupération maximale d'apatite
respectivement de 88,6 % et 86 %, a la méme valeur du pH d'équilibre égal & 8,7. Ceci,
qu’a été confirmé par la méthode d'analyse thermodynamique.

4) Les valeurs du potentiel zéta (charge de surface) -20,45 mV et -10,87 mV,
correspondant respectivement a la concentration de collecteur d'oléate de sodium
30,44 mg/l et 75 mg/l de collecteur d'acide alkyl hydroxamique, faire correspondre aux
concentrations minimales nécessaires pour une flottation maximale d'apatite a pH
d'équilibre de 8,7.

5) Deux objectifs principaux sont atteints par 1’utilisation de la cellule Jameson
dans le nouveau schéma de traitement du minerai de phosphate:

a) Le complexe de traitement du phosphate de Djebel Onk génére plus de
4000 t/j de rejets plus au moins riches en phosphate (plus de 20 %), les fines particules
représentent  la majorité de ces rejets (la tranche récupérée par séparation
dimensionnelle est supérieure a 100 um). La revalorisation de ces fines par la cellule
de Jameson réalise une importante récupération du minerai utile et une augmentation
de la production de I’usine.

b) La flottation des rejets par la cellule de Jameson permet d’éviter des
impacts négatifs sur ’environnement et par conséquent de protéger la vie humaine et

préserver la nature.
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Conclusions générales et recommandation

La demande relative aux phosphates et ses dérives a connu, ces dernieres
années, des pics sans précédent. Les pays producteurs sont appelés a moderniser leurs
chaines de production afin d’accroitre leurs productivités et ce, pour répondre aux
besoins accrus du marché de phosphate a travers le monde.

Les travaux de recherche, entrepris dans le cadre de cette thése de doctorat,
portent sur 1’étude du minerai phosphaté de Djebel Onk (Kef Essennoun). Les résultats
ainsi obtenus nous ont permis de tirer les conclusions ci-apres :

Le traitement des phosphates dans les conditions de Djebel Onk s’avere difficile en
raison d’une association de calcaires dans le minerai phosphaté.

o Le ciment le plus fréquemment rencontré dans les phosphates de 1’ Atlas
Saharien Oriental est carbonaté. Le ciment siliceux, dont 1’origine est probablement la
présence de radiolaires, est parfois rencontré au niveau du massif de Djebel Onk
donnant naissance aux minerais de phosphates silicifiés.

. Les techniques de séparation par procédés électrostatique et
gravimétrique ont montré leurs limites. D’ou le recours au procédé de séparation par
flottation.

e [L’étude du minerai phosphat¢é de Djebel Onk nous a permis d’analyser
I’évolution des caractéristiques granulo-chimiques et minéralogiques des différentes
tranches granulométriques du minerai a 1’étude. Sur le plan granulométrique, le
minerai phosphaté est marqué par une granulométrie fine, dolomitique et argileuse
riches en P,Os5

e [’analyse minéralogique par Diffraction des rayons X (DRX) nous a permis
d’identifier les différentes phases minérales majeures telles que le carbonate apatite, le
carbonate hydroxyapatite, le fluorapatite, le carbonate fluorapatite etc., pris comme
éléments phosphatés. Les résultats ont également montré que la gangue est constituée
de dolomite, de silice, de calcite, de déerite, de quartz, et d’ankérite. Ces résultats sont
confirmés par des observations au microscope électronique a balayage (MEB) et ce, du

point de vue morphologique.
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o Les résultats de calcul chimique complet de la surface de l'apatite a l'aide de
la méthode d'analyse thermodynamique, et ceux des tests de micro-flottation
du phosphate a différentes concentrations d'oléate de sodium et d'acide alkyl
hydroxamique, ont permis de conclure ce qui suit:

1) La valeur du pH d'équilibre pour le systeme [minéral-eau] concernant le
Ca;(P0O,), est de 8,7. Ainsi, la condition d'équilibre du systéeme satisfait la valeur
minimale de son énergie libre, de sorte que la valeur du pH d'équilibre obtenue du
systéme peut étre considérée comme la valeur du potentiel de la charge minimale de la
surface oxydee de l'apatite.

2) La flottabilité des particules croit avec 1’accroissement de la concentration des
oléates jusqu'a 30,44 mg/l, ou une récupération minérale maximale d'environ 85 % est
obtenue. Cependant, dans le cas d’AERO 6493, les particules ont été la plupart du
temps flottées a 250 mg/l ou la récupération a enregistré un taux de 74,14 %.

3) Dans le cas des concentrations de Na-oléate et AERO 6493, respectivement
30,44 mg/l et 75 mg/l, on a remarqué une récupération maximale d'apatite
respectivement de 88,6 % et 86 %, pour la méme valeur d'équilibre de pH égale a 8,7.
Ce résultat est confirmé par la méthode d'analyse thermodynamique.

e Les valeurs du potentiel zéta (charge de surface) -20,45 mV et -10,87 mV,
correspondant respectivement a la concentration du collecteur d'oléate de sodium
30,44 mg/l et 75 mg/l de collecteur d'acide alkyl hydroxamique, ont trait
aux concentrations minimales requises pour une flottation maximale d'apatite a pH

d'équilibre égale a 8,7.

Comme recommandations, on propose la cellule de Jameson dans le schéma de
traitement du minerai phosphaté a I’étude. Les avantages de la cellule de Jameson
sont :

a) Les fines particules, qui représentent la majorité des rejets phosphatés du
complexe minier de Djebel Onk, font 1’objet d’une revalorisation par la cellule
de Jameson, ce qui permettra une récupération élevée du minerai utile a partir des

rejets.
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b) Le procédé de flottation, par la cellule Jameson, permettra également le captage
des métaux lourds tels que le Cadmium, le Zinc, le Cuivre, I’Arsenic, etc. Dont la
majorité de ces métaux lourds sont drainés avec les fines particules, ce qui nous
permettra de réduire les impacts négatifs sur 1’environnement et préserver la santé des

étres-humains vivants a proximité du site minier de Djebel Onk.
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