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Introduction générale

L’Algérie est un pays riche en diverses substantiss, dont la majorité n’est pas
encore en valeur. Le sous sol algérien contientrdesources minérales et des substances
utiles telles que le fer, plomb, le zinc et les gptmates. Ces derniers sont extraits des
gisements de la région de Djebel Onk dans la Wity ébessa. Les ressources prouvées
sont estimées a plus de 2 milliards de tonnes depbtate. lls sont exploités par la société
Miniére des phosphates (SOMIPHOS) filial de FERPHOS

Le phosphate naturel est un terme général qui tdé&esi assemblages minéraux
naturels contenant une concentration élevée derairéhosphatés. Le terme se rapporte
aussi bien aux minerais phosphatés non enrich@sixjyroduits concentrés. Les phosphates
sont en général des dépobts sédimentaires sous tbapatite du fluor, de I'hydroxyle ou du
carbone. lls présentent une large gamme d’utibeatians divers domaines, notamment,
l'industrie des engrais et la fabrication de I'&cighosphorique, qui constituent 80 a 90% de
la consommation mondiale des phosphates. Les gigermai représentent la majeure partie
de la production mondiale de phosphate naturel @omiaroc et dans d'autres pays africains,
aux Etats-Unis, au Proche Orient et en Chine.

La transformation du minerai extrait en produitslia#tbles englobe toutes les
techniques de traitement des minerais. C'est unencg qui s'est considérablement
développée et compliquée avec l'utilisation du mand'une teneur de plus en plus faible et
d'une composition de plus en plus complexe.

L'objectif de notre travail est de suivre I'évoloi des caractéristiques
granulométriques de minerai de phosphate de gigedeief Es sennoun de la mine de
Djebel Onk en fonction de la température de catimna

Pour cela nous avons opté pour les parties suiwante

» Partie bibliographique contient trois chapitrestiunés respectivement':généralité
sur le minerai de phosphdté' le traitement minéralurgique de minerai de phospha
de Djebel OnK et « les caractéristiques dimensionnelles deénel ».

A travers une revus bibliographique, neammes efforcés, de présenter d’abords les
caractéristiques générales des phosphates (stuanorphologie, pétrographie, domaine
d’utilisation) et d’autre part, fait apercu sur lglsosphates algérien (le phosphate de Djebel

Onk. Ensuite traitera le procédé de traitemedeetalorisation des minerais de phosphate de



Kef Es Sennoun. Le troisiéme chapitre portera kg caractéristiques dimensionnelles des
matériels, a savoir les paramétres de positiorarpeires d’asymétrie et les paramétres de
dispersion.

» Partie pratique : Il comporte deux chapitres :

Dans le premier chapitre sont représelg® matériels et méthodes de caractérisation.
On y décrit I'appareillage et les produits utiliséss méthodes de caractérisation et les
protocoles expérimentaux utilisés.

Dans le deuxieme chapitre « I'étudd’idéluence thermique sur la granulométrie de
minerai de phosphate beige de Kef Es sennoun ».

Dans la seconde partie expérimentale, une carsatidn du minerai de Djebel Onk a
ete réalisée afin déterminer les caractéristiqudemiques, granulométriques et
minéralogiques. Les études physico-chimiques eéralagiques qui ont été entreprises avant
et aprées le traitement thermique par différenteshotes d’analyses qualitatives et
guantitatives (DRX, MEB), doivent permettre de nxiedéfinir I'influence de traitement
thermique sur la granulométrie de minerai de phatpbeige de Kef Es sennoun.

En fin, nous terminerons cette étude par une asia générale résumant I'ensemble

des résultats obtenus.
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Chapitre |
Généralités sur le minerai de phosphate

Introduction

L'industrie miniere qui se base sur I'extractiontretitement des différents minerais,
influe abondamment sur le développement de I'écamamational.Parmi ces minerais les
phosphates qui sont en général des déepots sédirensaus formes d’apatite du fluor, de
I’hydroxyle ou du chlore G&PO,)3 (F, OH, CI} occupent une place prépondérante. lls se
trouvent une large utilisation dans divers domainesamment dans I'industrie des engrais et
la fabrication de I'acide phosphorique, qui consiB0 a 90% de la consommation mondiale

des phosphates.

D’autres secteurs, tels que : I'industrie des peed, les céramiques, le traitement des eaux,

les produits cosmétiques, pharmaceutiques.
I.1. Généralités sur le minerai de phosphate

[.1.1. Origine et formation des gisements du phospite

Les phosphate naturels tiennent leur source dedtsléles déchets d’espaces marines
sur le fond océanique ils sont généralement forenézone cotiére peu profond les gisements
exploités dans plusieurs parties du monde, se mgggeavec des propriétés chimiques et
physiques trés contrastée. Selon l'origine géologigles gisements du phosphate se

répartissent en deux groupes : ignée et sédimentair
1.1.1.1. Phosphate d’origine sédimentaire

Cette catégorie de phosphates fournit plus de 88%a groduction mondiale. Elle est
tres répandue et se rencontre dans des étagegigéel® tres variés, mes tous les gisements
recensés ne sont pas nécessairement exploitalalesa de leur situation géographique, leur
richesse en phosphate tricalcique et leur dimendies travaux a entreprendre pour extraire
le minerai et les opérations que ce dernier doltirspour devenir marchand limitent

I'exploitation actuelle des phosphates sédimerdaran nombre restreint de gisement. [1]
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1.1.1.2.Les phosphates magmatiques ou ignées

lIs contiennent jusqu’a 37% de phosphate exprimB,€3. On les rencontre dans des
terrains trés anciens ou ils peuvent constituer cmsches atteignant plusieurs dizaines
demetres d’épaisseur. Dans ce genre de gisemphb$phate est sous forme d’apatite bien

cristallisée. [2]

Les apatites d’origine ignée Ca ;) se caractérisent en usine par une attaque acide
gui comporte quelques difficultés. Si leur richeétavée en s permet d’obtenir aisément
du superphosphate (20%@2) soluble dans I'eau, leur inconvénient c’est guakigent des
précautions et des traitements en cours de falmmcat de mdrissement que les phosphates

sédimentaires habituels ne réclament pas.[5]
|.1.2.Caractéristiques générales des minerais de pbphates

Les caractéristiques pétrographique, minéralogejumorphologique de ces minerai,
ainsi que la compréhension des regles de répartiteo différents constituant a travers des
gisements, sont des appuis trés précieux dansncaide.

1.1.2.1.Caractéristique pétrographique

Les roches peuvent avoir plus au moins métamorgheosganiés, altérées ou
lessivées. Les phosphates se trouvent sous difésréormes géométriques et se divisent en 3
types de granulométrie qui sont :

* Fine et homogéne (1004;@@ phospharénites fines).
* Moyenne et hétérogene (300 ahDphospharénites).

» Grossiere et hétérogene (80 a 0,3 mm phospharénorudites). [17]
1.1.2.2.Caractéristiques minéralogiques

Une analyse de,Ps total d’'un minerai potentiel n’est pas un critéfe pour estimer
la teneur en apatite et évaluer un gisement de pblads.les minéraux accessoires non
phosphatés les plus communs liés aux phosphateseisf§PN) sédimentaires sont le quartz,
les argiles et les carbonates (dolomie et calcitegsPN a ciment carbonaté sont
particulierement remarquable en raison de leur déace.Le quartz peut se rencontrer en tant
gue grains détritigues ou en tant que variétésaumiistallines.il peut étre particuliéerement
difficile de détecter un ciment siliceux dans dehahtillons en utilisant la microscopie
optique en raison de sa nature anisotrope et deapparence similaire a la francolite

microcristalline. [3]
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Les minéraux argileux et silicatés trouvés danslssédimentaires comprennent des
feldspaths et des micas (biotite et muscovitd)it¢j la kaolinite, les smectites ainsi que des
zéolites.les minéraux fréquemment liés a I'apati|gmatique comprennent I'amphibole.par
contre, la calcite, la dolomie et la magnétite sided minéraux souvent liés aux gisements

d’apatite carbonatée.
1.1.2.3.Caractéristiques morphologiques

Les fractions évoquées ci-dessous sont les plupidrées dans les exogangue des
phosphatites qui peuvent éventuellement conterorenen plus ou moins grande quantité, du
fer sous forme de sulfures, de carbonates ou dasydu gypse et parfois de la barytine. En
absence d’'oxydation secondaire trop forte, I'exgg@n est souvent riche en matiére

organique, surtout lorsqu’elle est argileuse.

» L’endogangue : L’endogangue est constituée par I'ensemble derdatibn non
apatitique interne aux éléments phosphatés.lesrauirdes plus fréquents sont :

* Le quartz : lIPeut étre fréquent dans I'endogangue des pgiletsphatés. Un pellet
peut étre contenir plusieurs grains de quartz reiglus souvent, il n’en contient
gu’un seul autour duquel I'apatite est répartisiga ou plusieurs couches. [7]

* La matiere organique : C’est une endogangue constante des pellets qui pas
subi une oxydation secondaire trop vive. Elle egiartie de maniere quelconque, au
contre, a la périphérie ou en couches concentrigdes

» L’exogangue : Présente dans la nomenclature des phosphatitesinyp@rtance
comparable a celle de la taille des grains phosghdille est caractérisée par sa
composition minérale, la taille de ses grains astaux et son abondance relative dans
la roche. [7]

[.1.3.Domaine d’utilisation

Les applications actuelles du phosphore et de é8géd se sont multipliées dans de
nombreux secteurs industriels. [4]Parmi les nondesuapplications des phosphates dans
l'industrie, les engrais et la fabrication de l@d&iphosphorique prédominent.ils présentent

environ 806 de la consommation mondiale des phosphates.

e dans les engrais, il apporte ses fertilisantesoodigres.
e dans l'alimentation, il est employé pour les préfs spécifiques de,®s apporte
dans le métabolisme.

» dans les détergents, on l'utilise pour les propsétequestrates,chélatantes des P

5
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» dans les textiles, les plastiques et le traitendenbois. POs apporte des qualités de
résistance a I'inflammation.

* en chimie est dans le pétrole, le phosphore peraefabrication de dérivé
intermédiaires particulierement actifs (sulfurddpoures, oxydes,etc.)

* le pouvoir de dispersion des phosphate a condigitirautilisation dans de multiples
industries séparer ou combiner des tres nombreatewws industriels : cimenterie,

pigments allumettes, émailleries, etc.
En plus récemment dans I'adsorption de métaux foatdles colorants. [5]
I.1.4.Généralité sur le gisement de Djebel Onk

1.1.4.1. Historique et méthodologie des recherchggologiques

Les phosphates Algériens ont été découverts a Bogha Ph. Thomas (1873), un
pouvant les phosphates de Gafsa (1855).Dans ladeéfi906 / 1907, Joleau a découvert le
gisement de Djebel Onk avec lamise en évidencesdr douches phosphatées dans un ravin
de I'Oued de Djemi Djema au Sud de Djebel Onk.Eh2]Dusert a présenté les premieres
informations sur les gisements phosphatés alggagac des coupes lithologiques détaillées

des gites de la zone de Djebel Onk.

La prospection systématique a été debuté par «oapagnie des Phosphates de
Constantine » en 1930 et avait confirmé I'existeties réserves considérables, ce qui amené
a la création de la société de Djebel Onk (S.De@)1936 ; mais I'éloignement de la mer, la
désertification de la région, le manque de l'eaudet I'énergie et les méthodes de

I'exploitation refletent une exploitation irratioalte.

La connaissance sur la géologierégionale et desrgints progresse avec les études
de R. Laffitte (1939), L. Cayeux (1939 —1941 — 10%0 R.Flandrin (1948).En 1951, L. Visse
a étudié le gisement de phosphate du Djemi Djemaitloeprendavec beaucoup de détails la
stratigraphie et évalué les réserves (110 Mt deeraira 24.80 —25.20 %®s, soit 54 — 55 %
TPL, pour un total de 600 Mt dans toute la zon®pdbel Onk.

A partir de 1960, dans le cadre de l'industrialmade I'Algérie (plan deConstantine),
le projet d’exploitation des phosphates devienbridire. De 1961 a 1963, desessais de
prospection radio métrique aéroportée effectuésleasts du gisement du DjebelOnk pour
tester la méthode utilisée avec succes par le BR@Ms I'Atlas Tellien le long

desaffleurements de I'Eocéne (Vogt et Belhadj, 1963
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Les études ont été reprises par Ranchin (1963x\wpit établi les cartes géologiques
al’échelle 1/5000.Ce n’est qu’au Février 1965 degploitation de Djemi Djema a débuté
(société deDjebel Onk) en basant sur les donnéagspmnelles de Servajeau. A la suite
de'aménagement de la carriere, l'intérét portéaagéologie de Djebel Onk s’accroit.
Cesterrains devenaient, alors, I'objet de nombréwavaux, parmi lesquels ceux de
Kettouche(1970), Berats, Fur (1982) et MezghacB81L

De 1971 a 1974, les travaux de recherches et dpg@rtion sur les phosphates del’Est
Algérien ont été relancés par la SONAREM en s’apptiyur un levé aéro —radiométrique
(Rudowicz, 1975).De 1985 a 1987, L'E.N. FERPHOSnNéieo & 'EREM des travaux de
recherche etd’évaluation des ressources en phaspleatous les gisements potentiels de la
région deDjebel Onk, ces importants travaux, réalsvec la coopération soviétique, ont vu
enparticulier la réalisation de 97 sondages captmalisant 10732 m de série, ainsi que

d’'unimportant programme de tranchés.

En novembre 1989, 'E.N. FERPHOS fait connaitre sahier de charges pour
I'étudede développement du complexe phosphaté @beDjOnk.En Avril 1992, c'est la
signature du contrat entre 'E.N. FERPHOS et le sottantBRGM/SOFREMINES
concernant le rassemblement des éléments techreqéeE®nomiquespermettant d’arréter un
projet de développement de I'exploitation des geset® dephosphates de Djebel Onk (In
BRGM, 1993).[6]

1.1.4.2.Situation géographique

La région de Djebel Onk est située au sud-est'Adgérie, a 100 Km de la wilaya de
Tébessa et a 20Km de la frontiere Algéro-tunisiesnela route qui relie Tébessa a El Oued.
Cette région constitue la limite géographique redkeirentre les hauts plateaux constantinois

et le domaine saharien. [26]

Ce bassin minier renferme plusieurs indices etrquasements :

* Djemi-Djimi ;
* DjebelOnk Nord ;
* Bled Hadba ;

e QuedBetita :

 Kef Es-Sennoun.
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Ce dernier, qui fait I'objet de notre étude, esuéisur le flanc méridional de Dj.Onk, a

environ 09Km au sud-ouest de la ville de Bir EL1Ate

Le bassin de Djebel Onk appartient a la zone dratlsubdésertique caractérisée par
deux saisons tés nettes : un hiver froid et rigoxiet un été chaud ou la température peuvent
dépassé 45°.la pluviométrie accuse des chiffresfaibles et le réseau hydrographique est
rarement mis a contribution. L'inconvénient majeésideprécisément dans la brutalité des

averses d’orage qui déchainent les vallées desatsdde Djebel Onk. [10]

La violence des pluies périodiques provoque dessellements torrentiels qui
innocentent et peuvent changer I'ancienne allurguidques ravins.les vents de sables sont
fréquents en séche.la population est peu denseauien économique de la région s’est
améliorée grace a l'installation du complexe mimerphosphates de Bir EL Ater ; ce qui a

contribué a I'agrandissement et au développemelat dée.
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1.1.4.3.Géologie de gisement

Le bassin minier de Djebel Onk est situé a envitO0 Km au Sud de la ville de
Tébessa, a I'extrémité orientale de I'Atlas salmapeoche de la frontiere algéro-tunisienne.
Les phosphates algériens sont liés aux dépobts sndunTertiaire ; anciens Paléocéne et
Eocene. La série sédimentaire du gisement estregprpar une succession stratigraphique
allant du Crétacé supérieur (Maestrichtien) a l@#Becmoyen (Lutétien), superposée par une

série sablo-argileuse continentale.
I.1.4.4.Importance du complexe dans la région

Le gisement de Djebel Onk, avec des resserves tamgerce classe parmi les grands
gisements dans le monde. Da localisation dangdeom de BIR EL-ATER a contribué a
'agrandissement et au développement de la vile,ptlis une partie considérable de la

population constitué la main d’ceuvre du complexe.
1.1.4.5.La qualité de phosphate de Djebel Onk

La valeur du minerai s’exprime par sa teneur ezalitique de phosphate (%TPL) ou
en RBOsTel que : TPL= % FOs*2,185. Actuellement SOMIPHOS ne produit que deux (02)
qualités :( 63-65%), (65,68%) TPL. [10]
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Tableau 1.1 : Comparatif de la composition chimique et minérajog des différentes

origines de phosphate.[10]

Echantillon % POsdans le | % P.Osdans | %apatite dans le % total de la
phosphate I'apatite phosphate gangue
Marocain 32,13 37,75 85,11 14,89
(Youssoufia)
Tunisien 28,80 34,70 83,00 17,00
Algerien (tout 27,30 36,67 74,45 25,55
venant)
Algérien R
(63/65%TPL-N) 29,00 36,67 79,08 20,92
Algérien )
(63/65%TPL-Sp) 30,00 36,67 81,81 18,19
Algérien
(63/6506TPL-TPL) 30,20 36,67 82,36 17,64
Nord de la Florida 32,50 35,30 92,07 7,93

1.1.4.6.Les différents gisements de phosphates dgloel Onk

La région de Djebel Onk présente une série de gmgiments qui sont soumis a
'expertise ; trois sont attenants a I'exploitatiDjemi Djema est et ouest Et Kef ES
Sennoun) et trois en sont éloignés de 6 a 35 Kneb@®j Onk nord, Bled el Hadba,
OeudBetita)

* le gisement de Djemi Djema Exploité depuis 1965 par I'unité FERPHOS estésau
7 km a l'ouest de la ville de Bir EL Ater, villetsée a 20Km de la frontiere Algéro-
tunisienne.

* les gisements de Djemi Djema Est et Ouestls s’étendent jusqu’a environ 1Km au
Nord de celle-ci.

» Le gisement de Djebel Onk Nord :Est situé a 6Km au Nord du centre minier de
Djemi Djema.il présente les meilleures ressourcepleosphates dans tout le bassin

phosphaté de Djebel Onk.

10
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le gisement potentiel de Oued Betita est le plus éloigné de tous les gisements
étudie, il est situé a 35Km au sud de centre midiergisement Djemi Djema et
distant de 1Km de la série phosphatée de la Mideueisie.

le gite de Bled El Hadba situé a 14Kmau sud-est des gisements du flanc elleeDj
Onk (Djemi Djema et Kef Es Sennoun) et a6Kmdedatiere Algéro-Tunisienne.

le gisement potentiel de Kef EsSennounest situé a 2Km de I'ouest de Djemi-
Djema et a 1 Km de I'extrémité occidentale de laiéee du gisement de Djemi-

Djema ouest. [1]

[.1.5.Généralités sur le gisement de Kef Es Sennoun

1.1.5.1. Apercu géologique

Le gisement de KefEs Sennoun, est situé sur lenfl@ndional de I'anticlinal Crétacé

de Djebel Onk.Au Nord, on apercoit les dressant Hef EsSennoun, qui

plongemonoclinalement vers le sud-ouest, sous greate 10 a 15°.A plan structural, le

gisement de Kef Es Sennoun peut étre assimilé @armgement du synclinal de Bled Djemi

Djema.

Du point de vue lithologique, le gisement de Kef3ennoun, est identique a celui du

gisement de Djemi Djema, se distingue de ce derparlimportance de la puissance de la

couche phosphatée, qui atteint les 50 m.

Le gisement de Kef Es Sennoun, est constitué deebdsmut par la succession lithologique

suivante :

Des formations du Thanetien inférieur (le mur dadeau phosphaté), représentéespar
des marnes feuilletées, sombre dans lesquelldsrsatent localement dans la partie
inferieure deux niveaux de phosphates dolomitigdépaisseur infra métrique.

Le faisceau phosphaté, appartenant au Thanetip@risur, est constitué par

unecouche unique de phosphate sans intercalaéole s
Au toit du faisceau phosphate, apparait la sét@ca-dolomitique a silex de

L’Yprésien, au-dessus de laquelle se dépose, loealtles calcaires Lutétien, puis les
sables du Miocéne et en dernier les dépbts récedts Quaternaire, constitués

essentiellement d'alluvions.

L’épaisseur totale du recouvrement stérile varid@en au nord a 198m au sud. [11]

11
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1.1.5.2.Structure géologique et tectonique du giseant

Le gisement de Kef Es Sennoun est caractérisé parstructure simple, qui se
présente sous forme d'une "table " monoclinalerag@ge régulier, sous un angle de 5 a 10°
vers le Sud. En 2007, une partie au centre deldk tslest effondrée en provoquant un
glissement de terrain sur une zone de 11 hectaresid de la table, on apercoit une zone de
pente ou le pendage des couches atteint 20° esgreohdages S11 et S7, S21 et S26.Une
série de trois failles majeurs et souples de tlme@dNNO — SSE, traversent le gisement mais
n‘engendre pas de déformations majeurs sur la gientde la couche phosphatée dans la

zone de la table.

Par contre, dans la zone des dressant de Kef Eso&enallongée N75°E, la
tectonique souple et cassante a entrainé un changeémusque du pendage de la couche
phosphatée affleurant ou I'angle de pendage est\@utical ou fortement incliné vers le sud-
est ou le nord-ouest.Ces bressants, représentéetepdormations du paléocene (Dano-
Montien et Thanétien) et d’éocéne inférieur (Ypeéyicorrespondent a la zone de flexure du
flanc inverse de I'anticlinal de Djebel Onk.[11]

Au nord-est des dressant, la série est renverdaeetiche de phosphate plonge suivant

un angle de pendage de 30° a 60° vers le nord-oDesis la partie centrale des dressant,

lacouche de phosphate est en série normale eteplarg le Sud. [11]

12
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Figure 1.2 : Structurede la couche de phosphate dans la zone deEs Sennoun et
localisation des sondages caro[11]

1.1.5.3. Composition minéralogique

Djebel-Cnk et partout dans les autres gites; la coucheralisée (phosphate) est
type sédimentairestratiforme d'une grande étendue et e puissance évaluée a plus
28mlLe minerai du gisement de Djebel Onk est constii@hosphate a gangue carbonat¢
appartient au groupe fluor apatite carbona-joint ci-dessous la composition minéralogic

de minerai gisement Kef E®68ioun.

13



Chapitre | Généralités sur le minerai de phosphate

Tableau 1.2 :Composition minéralogique de Phosphate de giseKefnEs Sennoun. [8]

Composition minéralogique %poids

Eléments phosphatés (matiéres phosphatée et emglayan 82
Exogangue

-carbonatée : dolomie (Ca Mg(G)R) 10.5
-Calcite : CaC@ 0.5
-Sulfatée: Gypse(CaSp 0.7
-Siliceuse: Quartz (Sif) 0.5
-Feldspaths, glauconite, minéraux argileux 4.5
-divers oxydes et matiére organique 1.3
Total 100

1.1.5.4.Composition chimique

En analysant les teneurs des minerais nous distitgy deux formations bien
marquées : Au sommet et a la base de la formatiosghatée les teneurs en phosphate sont
faibles. €20%).La partie médiane de la formation qui représsenes de 70% de la puissance
utile offre un minerai du type 27 a 30 %.L'ensembde la formation phosphatée riche
présente des taux enBg et ALOs; équivalent a 1 et 1.5%, les matiéres siliceux sont
généralement assez faible environ 2% et sont ddageesence de quartz détritique et aux
minéraux argileux, les teneurs en £@e passe pas 10%, la teneur en CaO est environ
46,60%.[8]

LesMgO est toujours faible et présente des talécimire a 4%, le rapport CaQR = 1.76.
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I.1.5.5. Les teneurs et les réserves géologiques

Les moyennes des teneurs efOf sont assez constantes sur toute I'étendue du
gisement et oscillent entre 25.05 et 27.94 %. Legamnes en MgO sont faibles et constantes
pratiquement sur toute I'étendue du gisement, sthe$ comprises entre 2 et 3% avec une

moyenne générale 2.61%.

1 % g P20

Figure 1.3 : Les cartes des iso- teneurs e@fet MgO en % du gisement de K.E.S. [8]

Le gisement de Kef Es Sennoun est subdivisé es llocs de calcul de réserves qui

sont de I'ordre de 317 Millions de Tonnes dont :
e 168 M T réserves prouvées, de minerais situésdmaisatios linéaires de 1,32 a 4,5.
e 50 M T réserves probables, situés sous de ratiéaites plus élevés de 4,3 a 6,5.
* 99 M T réserves possibles, situés sous de ratiéailies supérieurs a 5.

Le tableau (1.3) ci —dessous représente les ressogéologiques des différentes catégories

(actualisées a partir de la mise a jour du moisefeembre 2013). [8]
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Tableau 1.4 : Réserves géologiques du phosphate [8]

Gisement Catégorie | Carriére Slterrain Total (T) Hypothétique | Total (T)
TD<45 TD>45 (M)
Kef-Essenoun B 16340625.1 / 312406253,1f 188 500 000 | 50090625.1
C1 / 50 000 00C
C2 | 14000 000| 85 000 0Q0
Conclusion

Les phosphates Algérien est une ressource mikigriels exploitée, elle est considéré

comme une source importante de devise et comm&mesgt capital du secteur minier

d’autre part.

Les gisements de Djebel Onk sont classés parmgréxls gisements dans le monde.

Notre payés est tres riches en ressources nasureigootentiel minier est considérable,

des efforts gigantesques ont été fournit dans oeadwe par I'Algérie et en particulier dans la

recherche et la prospection et dans I'exploitaties ressources naturelles. Le développement

des industries lourdes et Iégéres est étroiteneeatlh production et a la qualité des produits

fini.
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Introduction

Les gisements de Djebel Onk dispose des réservesriamtes en phosphate, ils
produisent presque 2,3 a 2,5 millions de tonneprdduit marchands avec une teneur qui
varie entre 28 a 25 % en®, les phosphates de Djebel Onk sont caractérigasngateneur
trés important en carbonates, qui influe sur laliguadu produit marchand (acide
phosphorique), ce qui demande un traitement pamiredr les carbonates avec une méthode

simple (calcination).

Le but de traitement des minerais phosphatés dssdmrichir en s et d’éliminer
la gangue et certains éléments nuisibles tel dee métaux lourds et la matiére organique.
La technologie de base pour le traitement de cesenais est constituée de deux

étapes :Lalibération et la séparation.

La libération est habituellement effectuée pauosion de la taille de minerais par
attrition pour obtenir des particules libres dexéigangue.Afin de les séparer, 'une des
méthodes suivantes est utilisée : calcinationtdtimn et lavage avec I'acide dilués.Le choix
d’'un schéma de traitement repose sur le type deraiiet le degré d’enrichissement projete,

ainsi que I'élimination de certains éléments nuesb
[I.1. Méthodes et techniques d’enrichissements duinerai de phosphate

[1.1.1. Enrichissement par voie physique
11.1.1.1. Classement granulométrique

Cette technique est basée sur la différence daadhilité entre la matiere phosphatée etla
gangue a laquelle est associées (gangue carbpgatepie siliceuse).Dans la plus part des
cas la matiere phosphatée est friable alors qgarigue est dure. Par broyage et criblage, la
fraction fine sera riche en matiere phosphatéecrodggmt un Taux élevé riche egOBsera
perdu dans la fraction grossiere.Le dépoussiérafj@tie appliqué pour éliminer la fraction

fine riche en argile. [19]
[1.1.1.2. Séparation gravimétrique

Cette technique est utilisée pour des mineraisesicht faibles ou le taux de
I'exogangue sableux est généralement faible aveqydins grossiers.Une étape de lavage

et de déschlammagedoit étre réalisée avant d'affecta séparation gravimétrique
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casgeéneéral, cette méthode d’enrichissementestigéf@onjointement avec I'enrichissement

par flottation. [18]
[1.1.1.3.Séparation magnétique

Cette technique exploite les propriétés magnétigiessminéraux tels que I’hématite,
quiest éliminé a haute intensité et magnétite giiéiminé a basse intensité. L'organe
essentiel d’'un appareil de séparation magnétiqula esurce de champ magnétique qui est

a l'origine de la force utilisé pour la séparat[®h
[1.1.1.4.Flottation

Plus de 60% des phosphates produits dans le mandetraités par flottation qui

peutétre appliqguée a des minerais siliceux ou anilesrais carbonatés.[7]
[1.1.2. Enrichissement thermique
Le procédeé thermique (calcination) a des effetdiplas sur le phosphate :

» Destruction des matiéres organiques;

» Décomposition des carbonates;

* Modification plus au moins importante de [I'état stailin se traduisant par
unediminution de la porosité et finalement de kcti@ité a I'égard des acides ;[11]

De plus un traitement par calcination est parféisassaire pour éliminer certaines

Impuretés. Cependant la calcination est pratigfiGeda permettre I'élimination de la chaux
et de I'oxyde de magnésium provenant de la décoitiogshermique des carbonates, ces

deux oxydes étant génants dans la production dgaisr6]

Le but du traitement est d’obtenir une réductioadgroportion de (CaOetMgO)par rapport
au ROs[6]

[1.1.2.1. Le prés traitement

Ce traitement a pour principal but I'éliminationsdminéraux siliceux car, durant
lacalcination, la chaux peut se combiner aveclieilgin et produire des composés qu’il est
tres difficile d’éliminer au cours du posttraitemheSouvent aussi, le pré traitement permet
en outre d’éliminer une partie des carbonates o, moins élevé que par décomposition

thermique lors de I'étape de calcination.[6]
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[1.1.2.2.Calcination
La Calcination est le processus de soumission dubstance a I'action ca chaleur,

Mais sans fusion, dans le but de provoquer un changedagrst sa constitutionphysique
chimique.Les objets de calcination sont généralém@r) pour chasser l'eau présel
commel’humidité absorbée, comme «l'eau de crisailin,” ou "I'ea de constitution™; (2
pourchasser le dioxyde de carbone, ou d'autresitargs volatils; (3) pour oxyder ul
partieou la totalité de la substance.ll ya quelgaeses fins pour lesquels la calcinat

estemployé dans des cas particuli

Le processsi est souvent appelé «rétir», «feu» ou«briler»,lgmiouvriers.Elle e:
réalisédans des fours, cornues ; trés souvent le matgriptélevé a-dessus ou agité, «
cours du processus, afin d'assurer l'uniformité pitaduit.Les fours utilisés pour
calcination de substances varient beaucoup dans ¢ewstraction.On site deu catégories

de Four : Four a mouflet four réverbere12]
a) Les Fours a moufle

Bnt construits de telle sorte que ni le fuel ni ¢@g de combustion n’entrent
contact direct avec la matiere a calciner. Un aatael(A) de fer, la brique, ou de l'arg
réfractaire, est placé sur la grille du foyer (&@sLConduits de fumée (F F.) sont consti

autour de la cornue, et ces gaz chaudsincendie vont passer si&ur cheminé(12]

Figurell.1 : four a moufle. [12]

b) Les fours a réverbert

Sont construits dans de nombreuses formes, maistdagsdes casles flammes et
gaz chauds de l'incendie sont en contact direat Evmatiére a calcinimais le combustibl

est séparé de lui. La forme la plus simple et lss glommune est représentée sifigure
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1.2. Le feu brdle sur la grille au (G), et les fla®s, en passant sur lepont de (E), sont déviés
vers le bas quartier par le toit en pente faibldéodm, et vont passerdirectement au-dessus de
la surface de la charge dans le lit du four (BYines'échapper parla gorge (F) dans la
cheminée. La charge est étalée en une fine counhle §t (B), et peutétre soit oxydée ou
réduite selon la méthode de cuisson. Le four fogsti une modificationtrés importante du

four aréverbere. [12]

Il s'agit d'un axe horizontal ou |égérement irelgur uncylindre (B) des plaques de
fer ou d'acier, bordé de briques réfractaires dveamatériauapproprié résistant au feu, et
ouverta chaque extrémité. Les flammes d'une gl)ea uneextrémité vont traverser sur le
chemin de la cheminée (D).Le cylindre est tourn@@udesonAxe longitudinalau moyen
d'un engrenage. Il est tourné jusqu'a ce que ke d&#bommesur le cbté soit transporté
directement dans un trou dans le plancher au-dedsusuvercle boulonné est enlevé et la

charge des sous-évaluées dans la révolution dodeglsouleve la charge a fond.Voir

(Figure 1.2)

Figure 11.2 : Four réverbére.[12]

[1.1.2.3.Le poste traitement

Le Post traitement consiste, en théorie, a élimlaechaux et la magnésie libérées par
ladécomposition des carbonates. C’est le derniadestimportant de I'enrichissement
parcalcination. Pour cela, il faut encore recoanr lavage a I'eau, suivant un processus
apparemment identique a celui du pré traitement,emaploi de 'eau de mer est vivement

recommande. [14]
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[I.2.La chimie de phosphates durant la calcination

La connaissance des réactions chimiques se produ®® de la calcination des

phosphates naturels au contact de I'air a une gramgortance pratique :

* connaissance plus complete des propriétés desanmer
* meilleure compréhension des phénoménes et mécanisnses en jeu pendant la
calcination.les aspects de ces réactions ont’'tdijek de nombreuses études aussi

bien théoriquement qu’expérimentalempgfijt.
I1.2.1. Réactions chimiques associées a la calciiat

Due a la complexité des phosphates, la calcinatii intervenir plusieurs réactions

chimiques dont la cinétique dépend des paramégr@satiche. On distingue :

a) Réactions exothermiquesElles apportent, par la combustion de la matiere
organique, le complément de chaleur nécessairelp@aicination du phosphate.

» Combustion du carbone organique Elle concerne la plus grande quantité du
carbone organique et se fait a la température ténation. Le carbone organique

résulte probablement du monoxyde de carbone (Ci@rsturéaction :
C+1/2Q — CO  AH=-29, 4 N /Kcal.Mot"
Il s'oxyde au cours du refroidissement des gaarmmément a la réaction
CO+1/2Q@ —» CO2 AH=-68, 2kcal.mot
La somme de ces deux réactions caractérise la onalu carbone en GO

» Chaleur de combustion des sulfures minéraux Si I'on considére que les pyrites
sont des sulfures minéraux a une température éufiéria 800°C, deux réactions sont

possibles :
Réaction de combustian
FeS+5/2 O—FeO+2 SQ AH=-163, 2kCal/mol.
Réaction de formation de CaS
FeS+tCaO —» FeO+2 CaS+1/2,0 AH=52kCal/mol

» Chaleur de formation des silicates de calcium :Les principales réactions
concernent essentiellement la formation de la wtllate (CaSiO3) et de
laraniteCaSiOjapartir du quartz(SiO2) et de la chaux (CaO).
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Si0,+Ca0Gas$i@AH=-21 Kcal/mol
SiO,+2Ca0CaSiO,AH=-29 Kcal/mol

b) Réaction endothermiques il s’agit des réactions chimiques qui nécessiterpport

calorifique.

» Décomposition des carbonatesSeules les réactions de la décomposition de la
dolomite et de la calcite sont habituelles lorslaecalcination.De formuleCaMg
(CO3), la dolomite est un minéral commun qu’on peut¥erwdans des couches peu
épaisses le plus souvent, sous forme de couchemeds de magnésium et de
calcium .Elle ressemble beaucoup a la calcite (@s@@ uniquement du calcium)
excepté le fait qu’elle ne réagit que trés peu dlamide a chaux et lorsqu’elle est
sous forme de la poudre.

CaMg (CQ), —-CaO+MgO+2CQAH=710Kcal/Kg

La décarbonations de la calcite intervient enti@ &0800 °C et se fait suivant la réaction :
CaCQ—CaO+CQAH=965 cal/Kg

Par la présence, dans le phosphate brut, du dicdgdmufre ou des sulfures minéraux, la
chaux ainsi produite peut subir une sulfatationtlesiomique avec excés de l'air selon la

réaction suivante :
CaO(s)+SQ(g) +1/2 Q (g) —CasSQ(S)
L’hydroxyde (chaux éteinte) est obtenu par addititgau a la chaux vive

CaO+HO — Ca (OH), AH=-15,67 Kcal/mol

On assiste ensuite a une réaction partielle dedaxcainsi formée avec le di-phosphate
de calcium.
CaO+ CaP,0; — Ca(PQy)2

Le phosphate tricalcique réagit immédiatement dedltuorure de calcium pourformer une

fluorapatite phosphocalcique selon la réactionanti :
3Cx(PQy)+Cak,  —  Cao(PQu):2

Cette réaction s’effectue a 900°C pendant plusieeuses.
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> la déshydratation : La calcination provoque, sous leffet de tempémtula
déshydratation et I'élimination de I'eau de consiitn sous forme de vapeur
d’eau.[7]

11.2.2. Comportement des polluants durant la calciation

Les contaminants les plus fréequemment cités satniétaux lourds (cadmium, plomb,
arsenic, cuivre, zinc), les carbonates et la matiérganique. Le probléeme de la
contamination des matériaux extraits a conduig té¢, les pays industrialisés a mettre au
point des procédures et développer des méthodealdtion pour, la prise des décisions de

gestion.

A. répartition des métaux lourds :En général, la répartition des métaux lourds dans |
phosphate calciné et dans les gaz volatils dépendedrs tentions de vapeur,
Toutefois, pendant la calcination, la majorité dedtaux se concentrent beaucoup
plus dans le solide que dans les gaz. La vapmisaéste tres faible en dessous de
700°C et méme au- dela, gu’elle soit significativdye a leur tres faible
concentration dans les gaz.

B. Emission des polluants :La calcination des phosphates entraine, en général,
'émission des polluants organiques. La concemmatet I'ampleur de celle-ci
dépendent de la quantité initiale, du comportene¢rde I'origine de ces polluants
dans le milieu. Lescomposés les plusfréquents rereo sont leprotoxyde
d’azoteNO, le CO, le CQ et le fluor [7]

Contrairement a la matiere organique, les métauxds des phosphates ne sont
détruits que partiellement lors de la calcinatiba.plus grande partie reste dans le résidu
solide et les plus volatils, en tres faible quansittvaporent en fonction de leurs propriétés
et de leurs spéciations. Onsignale que, les méuasisde dégradation thermique
influenceront sensiblement les propriétés physhicimues du produit fini. Ainsi, ils
favorisent la récupération des métaux lourds damsplocédés de purification de l'acide

phosphorique.
[1.3.Enrichissement du minerai de phosphate de Djedd Onk

Le cycle de production de la mine de Djebel Onksgde dans son ensemble de trés
grandes réserves de minerai dont le titre £ Rarie entre 25 et 28%. Les réserves sont de
I'ordre de 02 milliards de tonnes, les capacitéstailtees permettent une production annuelle

de 02 millions de tonnes/an avec des perspectieesléyeloppement pour doubler cette
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production dans les années a venir. La majoritdadproduction actuelle est destinée a

I'exportation, le reste est absorbé par le maroball

Le tout venant contient des matiéres indésirahigilés, silices...) qu'il faut séparer de

minerai utile afin d’obtenir un produit marchanglas de 70 % TPL.[13]
11.3.1. Préparation mécanique du minerai

Le minerai tout-venant, provient de la carriereaune dimension allant de 0 a 1000 mmet
une teneur allant de 54 a 58 % en TPL (56% en mm)ensubit un traitement
meécanique(Concassage, broyage, criblage) pourreddes dimensions a 15 mm et un

traitementphysico-chimique pour aboutir a un prodcharchand de 63, a 65 % en TPL.[11]

a) Concassage

Cette opération a pour but la réduction des blacsodt-venant alimentant l'usine

detraitement, d'une dimension d'un métre jusqu@ grosseur inférieure a 200 mm.
Elle se fait au moyen de deux concasseurs :

- Concasseur a cone giratoire « BABITLESS » d’'uneact@ de 1000 T/h ;

- Concasseur a percussion « HAZEMAG » menu d'un systéle scalpaged’une
capacité de 1200 T/h

b) Broyage

Le broyage est une opération de réduction des rmoxceoncasses a une dimension
plusfine afin de passer aux opérations d’enricihigsg. ABir El Ater, on utilise un broyeur
a marteaux qui opére par percussion dont les esgaepercussion sont des marteaux

articulés autour d’un rotor. Le degré de broyagé p#er jusqu’alO. [11]
c) criblage

Cette derniére opération de la préparation mécanigonsiste a éliminer le
produitdont la dimension est supérieur a 15 mm ayem de trois cribles vibrants a

résonancesvoies pour I'obtention du produit mardhan

- WEDAG : d’'une capacité de 300 T/h/crible et deukles vibrants inclinés.
-  HAZEMAG : d’'une capacité de 600 T/ h /crible et uneverture de 10 mm.Le passant
du crible ayant une granulométrie inférieure a 1, mlimente les deux voies pour

I'obtention du produit marchand. [12](Voir figurk3d)
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Tout venant 1200-1000mm mm

l

Concasseur 200 mm

Broveur 20 mm

l

Criblage 15 mm

- Pn]sant

+ Rejet

Doslméu'e

l ‘,

V. humide V. seche

Figure 1.3 : Schéma Technologique de la préparation mécanidjisgudans le complexe
Djebel Onk. [13]

11.3.2.Enrichissement par voie humide

Ce type de traitement est tres utilisé pour lesenaiis phosphatés sédimentaires, argileuxPeu
carbonatés, et contenant peu de quartz dans Valterde concentration des éléments
phosphatés (0.5 a 1mm).Le but du traitement pae Yimide est partant d’'un minerai
délivré par une trémie a la maille de 15mm maximaprés broyage et criblage et d’'une
humidité comprise entre 3 % et7% avec un TPL de,34#0obtient un produit sec a moins
de 1%d’humidité ayant une teneur TPL en 65%. Langhde traitement par voie humide se

compose de 04 ateliers : Débourbage (laverie)inalon, lavage, séchage.[12]
11.3.2.1 Débourbage

C’est une opération de classification qui consésteentiellement a éliminer la silice externe

de I'exogangue du minerai ainsi que les argile$.[12

Cette opération est constituée des hydrocycloresseslsoreuses et des épaisseurs.
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[1.3.2.2.Calcination (Procédé arrété actuellement)

Le but de ce procédé est la décomposition des gare® de calcium et de magnésium en

oxydes CaO et MgO avec un dégagement de gaz cqtlmfii2]

11.3.2.3.Lavage post calcination

Le role de cet atelier est I'élimination des oxydessis de I'atelier de calcination.

Cette opération s’opére dans des bacs pulsés ebdpares basses par des hydrocyclones

11.3.2.4. Séchage

L’'opération de séchage a pour but d’éliminer I'hdité. Le minerai calciné et lavé sortant
des essoreuses avec un taux d’humidité <1.6% eteomgérature de 20 a 25°C.[12]

Mise en pulpe i
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T22 : vers Calcination

apuuny a8e|q)
—

A
Bache ;
|

Figure 11.4 : schéma technologique du débourbage [13]

v

11.3.3. Enrichissement par voie seche

Le but de linstallation de dépoussiérage (voiehsgest partant d’'un minerai criblé & 15
mm d’'une humidité de 3 % a 7 %, est un T.P.L serd®54 % minimum, on obtient un
produit & moins de 1% d’humidité ayant une teneu638 et 65% en TPL. L'unité comprend

cing (05) opérations d’enrichissement du produitasd de la carriére pour 'emmener a sa
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gualité commerciale, ces opération sont : Séchadew fluidisé (300-1000 °C), criblage 2

mm, broyage 1 mm, sélection pneumatique, criblagensille 1 a 0,8 mm.[11]
11.3.3.1. Séchage

Apres le criblage, le minerai humide est introdisins un compartiment de séchage ou il est
fluidisé et séché par des gaz chaud obtenus embrdla pétrole dans une chambre de

combustion.[11]
11.3.3.2. Criblage (2mm)

Le produit séché est conduit par un convoyeur & vans |'atelier de criblage, quicontient
guatre cribles vibrantes de marque RHEWUM a résmgmml’'un débit de120t/h/crible et
d’'une maille carrée de 2mm. Les passants de cbkegrseront achevés versl'atelier de
broyage, et les refus vers la trémie de décha@je.[2

[1.3.3.3.Sélection

Elle a pour but d’éliminer des fines de bas titneTeP.L pour uneséparation granulométrique
a 8Qum. Les particules fines sont entrainées par unattdiair ascendant, tandis que les
grosses particules tombent sous I'effet de leudgfil]

11.3.3.4. Broyage

Apres le criblage de 2 mm le produit passant ebemmé a l'aided’un convoyeur a

marteaux.[11]
11.3.3.5. Criblage (0,8 mm)

Apres sélection, l'opération finale est de tamisag®,8mm pour éliminer les stériles

(tranche > 0,8 mm ayant un bas titre en T.P.L) deménerai de phosphate.[11]
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Produit crible
< 15mim

Four alit fluidise

] t}fl;iane [;E) Criblags 2 2mim
(<) u:}-'u:l;r_::e - Bru*_:-':ge (A percussion) fe;J_s
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Figure 1.5 : Schéma technologique de I'atelier de Dépoussi§idge Seche).[14]

Conclusion

L’installation industrielle de valorisation de plppsite de la mine de Djebel Onk (Algérie),
Traite environs 10000t/j de minerai brut venu decdariere Kef Es-sennoun avec une teneur
moyenne de 28,23 %05, c'est-a-dire I'équivalent de 61,68 % en TPL. lagtément dans cette
usine se fait soit par voie humide soit par voiehse ce qui permet d’avoir deux variétés de
produits des teneurs respectivement de 63% a 65k €efRle 66% a 68% TPL. Avec ces
réserves énormes de phosphate estimées de 2,ardsillide tonnes I'Algérie occupe la
quinzieme place dans le classement mondiale, avecapacité annuelle de production de 1,6

millions de tonnes.
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Chapitre 11l
Caractérisation dimensionnelle des matériels

Introduction

L’étude des propriétés physico chimique d'un édHant fait appel a des méthodes
appropriées pour faire face.

Le classement dimensionnel sert a déterminer kilion pondérale des particules d’'un
matériau suivant leurs dimensions, il permet eégaldrd’étudier la répartition des différents

grains d’'un échantillon, en fonction de leurs cegastiques.
[1l.1. Population de grains

Une poudre (ou milieu granulaire, milieu divisé)nttent un tres grand nombre
d'entités, des particules qui ont rarement toutesmiéme taille, ce qui complique
considérablement leur caractérisation granulomégrigt amene a définir des valeurs

numériques représentatives.[27]
[11.1.1. Division en classes des tailles

La caractérisation d'une poudre commence néceseaitgpar un échantillonnage
ou l'on préleve quelques dizaines de grammes ptecteer les analyses mais dans les
guels subsistent encore de nombreuses particulemneM'il était possible de mesurer une
a une toutes les particules qui constituent I'édlam il est difficilement imaginable de
présenter les résultats de I'analyse en donnaritiless de chaque entité mesurée. Une
analyse granulométrique suppose donc un « tri algdvée, appelé division en classes de
tailles.

Une fois le tri effectué et les classes déterminéaspeut soit dénombrer les
particules soit les mesurer (peser dans le caardisage ou de la sédimentation, mesurer
une intensité lumineuse dans le cas des méthodegiep ...). La granulométrie d'une
poudre peut donc étre représentée par :

- une distribution des tailles en nombre des pad&
- une distribution en mesure (masse, surfacg27).

Lorsqu’on doit représenter une population de dififés grains, on se trouve en

présence d'une distribution de taille, on est alansené a utiliser des caractéristiques

moyennes. |l reste évidemment a choisir la repté§en adaptée a chaque situation.
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Chaque méthode de mesure en donne une deéfinititéredite. En effet, il existe deux

analyses granulométriques qui n’ont pas la ménmefgigtion :

» L’analyse en massdou en volume, ou en surface) : prend en comptgbrtance
de masse (ou volume, ou surface) de chaque parti€haque particule a une

influence sur la moyenne qui est proportionneld® poids (ou volume, ou surface).

» L’analyse en nombre toutes les particules sont prises en compte &venéme
importance. Les distributions en nombre sont déte¥es par des examens
microscopiques, meéthodes électriques et photométtia distribution de la

population est généralement donnée en masse.delbdEnue par tamisage.[27]
[11.1.1.2. Analyse granulométrique par tamisage

L’opération consiste a placer un échantillon dedvetsur un tamis comportant des
ouvertures de taille déterminée. Les particulest dieux dimensions sont inférieures aux
dimensions des ouvertures traversent le tamis wéksegt mis en vibration, alors que les
particules plus grosses sont retenues. [27]

» Tamis et tamis normalisésles toiles de tamis sont tissées a partir de fthitigue.
Bien que les ouvertures soient décrites comme esmrrélles ont une forme
légerement différente en raison de la nature tegisionnelle de la toile tissée. Les
tamis industriels sont fréquemment constitués s tderforées a trous ronds mais il
existe aussi d’'autres formes. Les séries de taonmalisés ont été proposées pour la
premiere fois en 1867. On trouvera: AFNOR NF X DB-%Septembre 1983) ; ISO
565 (1983) ; ASTM E 11 (1981) ; DIN 4188 (1977} jeenorme britannique BS 410
(1986).

» Meéthodes de tamisage Le tamisage peut étre effectué par voie séche miday a
la main ou a la machine. Certaines machines fomlagoun mécanisme qui combine
la rotation et les chocs, d’autres a un disposgitifant. Il existe aussi des machines
qui utilisent un jet d’air pour décolmater les tamloute opération de tamisage est
influencée par les facteurs suivants : Forme de®rtwres, chargement de tamis ;
Présence de particules fines, méthodes d’'agitationee de tamisage Forme de

particules, et la cohésion de la poudre.

La figure IIl.1 lillustre le principe du tamisagaiblage). La surface tamisant peut étre une
série de barreaux (pour le tri des grosses pagsguline "passoire"” (surface perforée) ou un
tamis (grille ou toile). [27]
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Produit inidal Q, «

Refus T,Ww

Passant C.B
Figure Ill.1 : Principe du tamisage[27]
L'opération de tamisage peut étre effectuée pdtérdnts buts :

e séparer les plus gros fragments (refus) contenas da mélange, soit en vue de
les éliminer, soit en vue de leur faire subir ubduction de taille ;

» séparer les plus petits fragments, soit pour lggoaggrer, soit pour les éliminer

comme déchets ;

» classer les produits fragmentés en dimensions cooetes (matériaux de voirie,

abrasifs, ...) ;

e classer les produits en vue d'opérations de traitérmécanique ou physico-
chimique devant porter sur des dimensions homogé&nescentrations de

minerais, lavage des charbons, ...). [27]
[11.1.1.3 Distributions granulométriques

La distribution en taille ou répartition granulom@ties d'une population de
particules de nature, de taille et de forme varieepeut étre décrite qu'avec approximation
qui assimile la population a un mélange de pasicgphériques de densités de grains

uniforme et que I'on caractérise par le diametje (x

La représentation des distributions granulométsquee fait sous forme
d’histogramme exprimé en fréquence relative ouréguence cumulée (voir exemple ci-
dessous).Les pourcentages des refus cumulés, rudesudamisat cumulés, sont représentés
sous la forme d'une courbe granulométrie en poktaruvertures des tamis en abscisse, sur
une échelle logarithmique, et les pourcentages@onoée, sur une échelle arithmétique. La
courbe est tracée de maniére continue et ne pesupgsser rigoureusement par tous les
points.[27]

Le refus du tamis immédiatement inférieur est @ase le refus précédent. Soit R
la masse du deuxieme refus. Cette opération essyigie pour tous les tamis pris dans
l'ordre des ouvertures décroissantes. Ceci permednaitre la masse des refus cumulés
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Rn aux différents niveaux de la colonne de tames.tamisat présent sur le fond de la

colonne du tamis est également pesé.

La somme des refus cumulés mesurés sur les dif§étemis et du tamiséat sur le
fond (fillers) doit coincider avec le poids de Héatillon introduit en téte de colonne. La
perte éventuelle de matériaux pendant I'opérat@machisage ne doit pas excéder plus de

2% du poids total de I'échantillon de départ.
Il s'agit de représenter les résultats des megq@as.
[11.1.1.4. Représentation graphique

On peut représenter les fractidngelatives) en nombre ou en masse de particules
ayant une taille donnée. La somme des fractiorteutes les tailles possibles est alors égale
a UN. On peut aussi représenter la distributiomgiamétrique en fraction cumulée La

fraction cumulée de particules de plus grandeetadiut donc UN.
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Figure I11.2 : Distribution granulométrique sous forme d'histognaen [27]
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Figure 111.3 : Fractions relative et cumulée d'une distributicangiométrique. [27]
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Figurelll.4 : Histogramme fréquence en nombré @h fonction de x) [27]
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Figure II1.5 : Histogramme fréquence relative en nombrgdat en fonction de x) [27]
[11.1.2. Caractéristiques granulomeétrique

La représentation graphique d'une distributiontrpas trés maniable, il est souvent
utile de déterminer un ou plusieurs parameétresct@atiques de la distribution, que I'on
nomme de fagcon générique, valeurs numériques mapEds/es. Le résultat est souvent
exprimé par une courbe de répartition cumulée antion du diametre. De cette courbe on

retient les caractéristiques suivantes :

[11.1.2.1. Parameétres granulométriques

id i,
= Le diamétre moyen en volumedy,) :d, Z; 12 dls—zt 1mm
= i

dmin+dmax

Avec n; : nombre de particule dans la classe de taillg ((dd;—)

6

mi : masse des particules dans la classe de (tdi)le

i 1"d Zl 1My
n G2 yn My

Tnidy Y=
i=17,

= diamétre moyen en surface/ volumed,) : dg,=
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Chapitre 1lI
surfacedesparticules Z’ilzlnind_f . Lond? 6
= — — O. — = —
=d} nond dsy

= La surface spécifique Sy :Volumledespamcules e
1=1""1lg

Le module de finesse Mf Mf= (1/100F % R cumules
Qui est la somme des refus cumulés (ramenés dd)utkes tamis suivants :

0,16mm ; 0,315mm ; 0,63mm ; 1,25mm ; 2,5mm ; Smror@iNe Francgaise

[NFP 18-540])

[11.1.2.2. Les coefficients granulométriques
a- Le coefficient d’'uniformité : Défini comme la valeur numérique moyenne de la

pente de la courbe qui donne une information wnliogénéité du milieu. Le coefficient

Cy représente I'étalement de la courbe granulométritjest exprimé par I'équation:

D60
Cy = —
Y Dy
- Uniforme au sens granulométrique pour des valéeng, inférieures a 2.5.
- Dispersé ou étendu pour des valeurs ds@périeures a 2.5 [27]

Tableau I11.1: Classement de la granulométrie selon les valeu@udR7]

Cu Granulométrie

1 A une seul grosseur

1-2 Trés uniforme

2-5 Uniforme

5-20 Peu uniforme

>20 Tres étalée

b- Le coefficient de courbure: Représente la forme de la courbe granulométridjest
exprimé par |'équation:

_ D%

~ DioDeo

Un Ccélevé (>3) correspond a une courbe granulométggoaulée concave vers le
haut, donc comportant une pente importante daderteine des particules de gros

Ce

diametre.
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- une faible valeur deCc (<1) témoigne d’une courbe granulométrique cumulée
convexe vers le haut, donc présentant un accroeseimportant de la masse dans
le domaine des fines.

Note: dip, d30 et gdimension pour laquelle 10%, 30% et 60% des élésnaduntmilieu sont
plus petit que desd oo et . [27]

[11.1.2.3. Les indices granulométriques

Le traitement graphiqgue ou numérique des résuttatss fournis par le tamisage a
pour but de définir, par I'emploi de parametrecHggies (position, dispersion, asymétrie et

acuité), I'échantillon étudié.
A. Meéthode des percentiles

La courbe cumulative permet de mettre en évidenge premiere série de
parametres, de laquelle tous les autres décou@mt.sont les percentiles Qx, points
correspondants a des mailles de tamis hypothétgurdesquelles x% en poids du sédiment
est de dimension plus grande (ou plus petite).Madsurs d'abscisse les plus fréquemment
utilisées sont 1, 5, 16, 25, 50, 75, 84, 95, 99] [2

B. Les parametres de position

Il est commode d'utiliser un parametre central aledibtribution pour chiffrer le
domaine dimensionnel auquel elle appartient. Aiseitcouramment 3 indices de position
exprimé en mm ou en unité(Phi) avec: d=2%d= taille du grain en mm) ou

biengp=—In(d) /In2.

* la médiane ou Q50 :Est lindice de position le plus frequemment emglagar il
donne en intégrant toutes les classes granuloméfiqune estimation de la
grossiereté moyenne du sédiment ; [27]

* Le mode ou classe modaleC'est I'abscisse du sommet de la courbe de fréquenc
dans une distribution gaussienne. La classe maekdldirée de I'histogramme de
fréequence; elle correspond a la classe la plugseptée. Une répartition naturelle
peut admettre une ou plusieurs classes modalesoplusoins bien marquées. On
parle de distribution bimodale (2 modes) ou pludae (3 modes et plus).

* La médiane (Me-median) : Taille correspondant a 50% des graunsla courbe

cumulative exprimé en unitgPhi) [27]
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Les quartiles Q25 et Q75 et percentiles Q1, Q164, @®5, Q99, sont rarement utilisés
seuls mais associés, ils définissent des indicesqimplexes. [27]

100

80 —

Cumulative percent
(arithmetic scale)

7. 5 I L —

FS -
(6]

Figure 111.6: Déterminationde paramétre de la médiane sur lsbeccumulative.

* La moyenne(M - mean): Peut étre calculée de différentes magjda formule la

plus utilisée est:

M = %0 +(p§o + Qg

$16, $50, $84: dimension des particules correspondant a uncpotage en poids de 16%,

50% et 84% respectivement exprimée en unité phi.

Ve Cumulatif -

100 | — 95% — — —
a0 = Ba%:
Gﬂ'_
—— 50"
m—..
20 |- _
—16%
(5
o |
1 o 1 =z 4 5
& Taille

Figure 111.7 : Détermination de parameétre de la moyenne sur lebeatle fréquence
cumulative. [27]

Moyenne et médiane reflétent la distribution gram#trique de sédiment et I'énergie

cinétique lors du dépd6t du sédiment.

* Le coefficient de dissymétrig Sk —skewness).
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g = Pt e = 2¢5 c Vst s = 2¢s,
2(@sy = P16) 2(@os = 5)

» L'écart type: L’écart-type og est un paramétre important qui mesure I'étendula d
courbe granulométrique. Il peut étre calculé enction des diametres
caractéristiques f2et Dig, pour lesquels respectivement 84% et 16% des imaxer

sont plus fins, en utilisant la relation :

| Dgy

o, = |3
£\ Dy

Les sédiments bien triés correspondent a des sadgsr[1,5-2]

Fréguence f
14

1.2}
1%
a=14

o.ap

ast

it W w0

[H_",z.

Figure 1.8 : Courbe de répartition granulométrique pour défdes valeurs de I'écart type.
C. Les paramétres de dispersion

Le plus ou moins bon classement d'un échantillaxt pge connu en observant la
pente de la courbe cumulative ou l'étalement dedarbe de fréquence. Des indices

permettent de mesurer ce classement:
* lindice de Trask ou Sorting-Index So De loin le plus employé, il correspond par

définition a :

[Qas(mm)

So(rin) = v (J75(mm)

Le classement est d'autant plus mauvais que lesingatiu So sont élevées et parfait pour la
valeur 1.[27]
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Tableau 1.2 : Type de classement [27]

So Classement
1a1,17 Tres bien classé
1,17a1,20 Bien classé
1,204 1,35 Assi bien classé
1,35a1,87 moyennement classé
1,87a2,75 Mal classé
>2,75 Tres bien classé

SOOI CROPECCE
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wﬁ,_\.x_\f_g{—)f/ ‘\T__If/f }J\ﬂ D,\« YA H S~
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Cr Y O Y S Y
SO 0o @ e
\ fi A ¢ . A {_5--:.--*"‘“-.'
Bien trié Modérément trié
- | ,"/_ . o —_ _\-N\;__ ] II./— e ~ \L 1 —
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F, -"_\__ .»k__l —""?_,f | IEL_,/"I A J|I
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bzl trie Trés mal trié

Figure 1.9 : Classement des patrticules [27]

* L'indice Qd de Krumbein: Les quartiles sont alors exprimés en unités Q

Qo590 — Q750

Qdo = 5

Avec: (a)premier quartile QI : diamétre correspondant aibomée 25 %,

(b) troisieme quartile Q3 : diamétre correspondararddnnée 75 %,
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(c) cinquieme centile : diametre correspondant a 6arge 5 %,

On a un classement parfait pour une valeur null®dest une hétéromere croissante avec
les valeurs croissantes de Qd. La relation mathoeatqui relie les deux parametres

précédents est :
Qdo = log,, Se

D. Les parameétres d'asymétrie

Outre les paramétres de position et de disperdes, parameétres d'asymeétrie,
mesurant l'allure de la distribution de part eutta de la médiane, sont nécessaires a la
bonne définition d'une courbe granulométrique. Lcoee, plusieurs indices ont été

proposes: [27]

* L'indice d'asymétrie de Trask (ast ou Sk) décrit de maniére objective l'aspest d

représentations graphiques, il est exprimé par :

. Q25[mm) # QTS[mm_

18l = _}2
ﬁ\f B0(rmm)

Ce parameétre est souvent présenté comme indicateut’environnement du dépot

sédimentaire.[27]

Tableau 111.4 : Type d’asymétrie. [27]

valeur| Asymétrie Interprétation

Ast<1 | Négative Classement meilleur de c6tés de partigressieres
ast=1 | Symétrie Autant de particules grossiérediges

ast>1 | Positive Classement meilleur de c6tés decphas fines

* L'indice d'asymétrie de Inman (partie centrale).

_ ($16+$84—2¢50)
ad = ($84—P16)
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(P16 + Ps4 — 2¢50)

(g4 — P16)

g =

* L'indice d'asymétrie de Inman (extrémités).

(5 + Gos — 2¢50)

(Ps1 — D16)

a(20) =

Les valeurs négatives correspondent a une domindasesédiments fins, les valeurs

positives a une dominance des sédiments grosgiéys.|

e L'indice d'asymétrie de Krumbein. Il est exprimé e

Sk = 9250 T Qrse — 2Qs00
i 2

Sur I'nistogramme de fréquence, trois cas de figetevent se présenter selon les valeurs de

cet indice.

mode

]
]
]
]
]
]
]
]
|

grossier g o4q0 fin  Zrossier fin grossier fin
movenne
medianne

Figure 111.10 : Indice d'asymétrie et forme de la courbe de frégeej27]

« SK=0(ou ast = 1), le mode coincide avec la médiarla Btoyenne, les fractions
fines et grossieres sont classées symétriquemeramaort a la médiane,

» SK > 0(ou ast< 1), la fraction grossiere est plus imgoae¢ donc mieux classée que
la fraction fine. La médiane et le mode se sit@gegauche de la moyenne,

+ SK < 0 (ou ast> 1), la fraction fine est mieux classée [ufraction grossiére. La
médiane et le mode sont cette fois a droite dedgemne. [27]
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Conclusion

La dimensionnalité d'une granulométrie est un wecée deux composantes : la
dimension des classes et celle des fractions.eCewr est propre a une méthode physique
d'analyse.

Les nombreux parametres représentatifs d'une graréitie peuvent étre convertis
d'une dimensionnalité dans une autre, au moyeordeufes de conversions générales ayant
pour arguments les dimensionnalités initialesretlés.

Un classement naturel de ces formules est effaptige a des concepts unificateurs
tels que celui de « poudre ordonnée » ou de« pawtdferme équivalente ». Ces concepts

imageés facilitent I'identification de la formuleiqueut étre appliquée a un cas concret.
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Introduction

Les gisements sédimentaires de phosphates natameiscomposeés principalement
d'apatite ; ils sont représentés surtout par lelesp@luorapatite-hydroxylée et/ou la
fluorapatite carbonatée. Ces gisements sédimesifadnevent contenir des apatites ayant une
gamme tres large de propriétés physiques et desctéastigues chimiques et
cristallographiques tres variées, en raison deditons géologiques et des altérations apres
dépbt. En plus de la matrice principale contenanpHosphore, les gisements phosphatés
contiennent des minéraux accessoires ou des ingsudet la gangue qui se différencient

selon les conditions de sédimentation.

Ces impuretés sont parfois géologiquement bieésosous forme de couches bien
séparées ou intimement mélangées au minerai. iBitegent, dans diverses combinaisons et
concentrations, de la matiére organique, de leesities minéraux argileux, de la calcite, de
la dolomie et des oxydes hydratés de fer et d'alwm. Elles ont une influence sur les
processus de valorisation des phosphates et fizalbité du phosphate naturel utilisé en
application directe. La connaissance au préaldblia nature des stériles contenues dans le
minerai phosphaté est tres importante parce queltemet de déterminer exactement le type

de traitement approprié a ce minerai.

La calcination permet d’éliminer 'eau de constitnt de détruire la matiere
organique et de décomposer les carbonates. Cel&radeit par une augmentation
substantielle de la teneur en phosphate, maistledsentiel de I'opération est de réaliser les
modifications chimiques qui permettront d’élimidarchaux et 'oxyde de magnésium, qui
proviennent de la décarbonatation, sous une forawefnent éliminable au post -

traitement.

Les phénoménes thermique et chimique qui se pedtiau cours de la phase de
calcination, sont complexes et influencés par plusi parametres dont la température, la
durée de I'opération, la composition des phasesugs et solides.

IV.1. Préparation des fractions granulométriques de échantillons

Durant notre stage au niveau de la chaine dermaité du Djebel Onk, on a effectué
un prélevement d’'un lot d’échantillon brut d'uneasee de 14Kg. Le prélevement a été

effectué par période de 15 minutes pour chaquenéttba. On a prélevé une quantité
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d’échantillon sur un tapis rouleaux dont le diamétte sortie est de 20mm (aprés

concassage) jusqu’a l'obtention de la masse@®§idKg) pour la suite de notre travalil.

L’échantillon prélevé est acheminé au labo DO ow iEté séché et subdivisé par un
répartiteur de deux compartiments (diviseur) entrguparties égales. La masse de chaque
partie est 350g.

IV.1.1. Analyse granulométrique

Afin de déterminer la granulométrie des mineraigptdesphate du gisement de Kef
Es Sennoun, les quatre échantillons préparés,utmtus classement granulométrique pour
les diametres allant de 1mm a 0,1 mm. On embastéalmis d’ouverture de 1mm ; 0,1 mm
et inférieure a 0,1mm les uns sur les autress denordre tel que la progression des
ouvertures soit croissante du bas de la colonne lednaut. En partie inférieure, on dispose

un fond étanche qui permettra de récupérer lesdgilbour une analyse complémentaire.

Le rendement pondéral de chaque tranche granuligmeta été déeterminé, ainsi que des

analyses chimiques ont été effectuées sur chaguoehte granulométrique.
IV.2.Traitement thermique
IV.2.1. Mode opératoire

Des traitements thermique ont été effectués surfrdeions granulométrique (FG,
FI, FF) de minerai de phosphate de Djebel Onka®uaité quatre échantillon (E1, E2, E3,
E4). Chaque échantillon étant subdivisé en trotseapayant chagque un une distribution

granulométrique, pour effectuer par la suite uitenaent thermique pour chaque fraction.

Les fractions préparées ont été introduites dangoun de marque carbolite AAF1100

(voire la figure) a différentes températures, \@osa

» Les températures utilisées pour chaque trancheifffgedts échantillons (E1, E2,
E3, E4) sont respectivement choisie comme s@Wio?®, 800°C, 1000°C.

 Le produit calciné est utilisé par la suite pouffédentes analyses (physique,

chimique et minéralogique)
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Figure IV.1 : Four CARBOLITE AAF1100
IV.3. L'effet de température sur la granulométrie

Afin d’étudier l'effet de la température sur la granulométon a procédé a une
analysegranulométrique complémentaiPour cela on a utilisedes tamis a mailles carrt.
La dimension nominale d’t tamis correspond a la longueur du c6té de la mélhemm)
(Norme AFNOR NF X 11501)

Notre travail a été réalisé au niveeu laboratoire de Génie desocéds a 'université de
Bejaia.La série des tamis utiés sont : +1,0 mm ; 0,5mm ; 0,25mm23Zbmm ; 0 ; 1mm ;
0.063mm ; - 0,063mm .vokigure IIl.4

IV.3.1. Mode opératoire

Les fractions granulométrique traitées a différerteanpérature(FG, Fl, FF) ainsi
que les fractions granulométrique de I'échantila I'état brut, ont étéeconstituéeafin de
subir une autre analyse granulométri Chaque échantillon reconstitué a été versé en

de la colonne et celle-entre en vibration a I'aide d’unemiseuse électriqudig. 111.4).

Le temps de tamisacest fixé a 20min.
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Figure V.2 : Tamiseuse électronique
IV.4. Analyse et caractérisation

IV.4.1. Analyse chimique

Les analyses chimiques de8, MgO et CQ dans les fractions granulométriques
sélectionnées, ont été réalisés par la méthodgetdrephotométrie d’adsorption atomique
(saa). Pour MgO, le dosage est effectué via I'agpakuto analyseur Technicon au
laboratoire d’analyse chimique du complexe mini&RPHOS. Par contre le dosage de
CO, a été réalisé par la méthode calcimétrique deNBERD (voir I'annexe).

[11.4.2 Analyse minéralogiques
[11.4.2.1 Etude par diffraction des rayons x

Sans qu'il soit utile d’envisager les méthodeseatterche approfondie qui ménent a
la connaissance fine de la structure cristallines grocédés d'examen aux rayons X
relativement simples peuvent étre couramment apfdigau domaine des minéraux en
grains. La diffraction des rayons X a été utilisd®m de révéler les éléments et les phases

présentes dans nos échantillons.

La diffraction des rayons X (DRX) est une diffusioahérente des photons X du
faisceau incident (photons de méme longueur d’anpdeles photons X primaires) sur les
électrons des atomes du réseau périodique du deraamysé. En effet, chaque atome du
matériau constitue une source secondaire de phofoes phase avec les photons X

primaires (interférence constructive).
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Un matériau polycristallin est formé d’une multieude grains, chacun d’entre eux
étant en fait un mono cristal constitué d’'un empaeat régulier d’'atomes. Cet empilement
peut étre décrit par un ensemble de plans crissatiéfinis par une distancgqdqui dépend
des indices de Miller (hkl). La famille de plansijhfournit dans le réseau réciproque, une
série de réflexions qui sont les directions deraifion, et qui vérifient la relation de Bragg

suivante :
2d,,, sind=n/

Ou dy est une distance inter réticulaire (distance edeex plans cristallographiques),
n'étant l'ordre de diffraction (nombre entier)@et A sont respectivement l'angle
d’incidence et la longueur d'onde du faisceau dema X primaires. L'appareillage utilisé
lors de cette analyse est un diffractométre en géwerde Bragg-Brentano de type PHILIPS
Panalytical. Il est couplé a un ordinateur réalidautomatisation des balayages angulaires
et des enregistrements. La source des rayons Mnetibe scellé a anticathode de cuivre,

dont le rayon X monochromatique a la longueur déond =1.54059¢

Analysés et disposés suivant un plan perpendieutair cercle du diffractometre. On
introduit dans l'ordinateur les parametres d’analysls que l'intervalle de balayage et le
temps d’acquisition par pas, sachant que l'anabygdeeffectuée dans une gamme angulaire
de 8° a 80° eBf. Une fois I'analyse terminée, le spectre de ditim est affiché par
I'ordinateur sur lequel des logiciels de traitemsant installés. Parmi ces logiciels, X'Pert
High Score dispose d’'une banque de données et peleneomparer le diffractogramme

résultant de I'analyse a des fiches normalisées-P[Fowder Did-draction Files)

Par ailleurs, l'identification des phases est dtfée en faisant coincider les pics du

spectre avec ceux des éléments et composeés daamiés fiches PDF (voir annexe).

Un algorithme automatisé ne peut pas prendre sedétision. En dernier ressort,
c’est la compétence de l'utilisateur, son habiétésa connaissance de I'échantillon, qui
interviennent. Il est donc évident que le choixcds fiches repose sur la nature chimique

des échantillons analysés.
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IV.4.2.2. Préparation des échantillons
a. Broyage des échantillons

Les échantillons traités a différentes températu(@é= 600°C, T2=800°C,
T3=1000°C) et I'échantillon brut (ttmoin), sontokés pendant quelques minutes (15mn),
dans un broyeur mécanique de type RETCH / RM20@esse comprise entre 100-120

Tr/min de fagon a étre réduite en une poudre fine.
b. préparation des poudres

Le montage des poudres se fait manuellement, papleipression sur un porte
échantillon métallique ainsi I'échantillon est dygéré par pressage pour obtenir une

surface bien plane et a la bonne hauteur.
IV.5. Observations microscopique des poudres

IV.5.1. Microscopie électronique a balayage (MEB)

La microscopie optique est un outil rapide pourlémala microstructure des
échantillons, mais demeure limitative pour discnemi certaines microstructures. C'est
pourquoi l'utilisation du microscope électroniquéalayage (scanning électronmicroscope)
est souvent justifiée par la nécessité de dispdser pouvoir de résolution éleve, d’'une
grande profondeur de champ ou encore d'associealiae (qualitative et quantitative) a

I'échelle micrométrique avec I'observation.

Le microscope électronique a balayage (MEB) est Isas le déplacement contrélé
d'un faisceau d’électrons sur I'échantillon a céédser. L’interaction des électrons du
faisceau avec [I'échantillon produit divers signa(g&ectrons secondaires, électrons

rétrodiffusés, électrons Auger, rayons X,...etc.)yaou étre analysés par le microscope.

Le faisceau d’électrons nécessaire pour le fonogment du MEB est produit et
contr6lé dans la colonne du microscope. Cette c@otomporte : un canon a électrons
contenant la source d’électrons et I'électrode lécast pour la génération du faisceau, deux
lentilles condensatrices pour réduire le diametrdaisceau, des bobines de déviation pour
balayer le faisceau d’électrons et une lentilleeotiye finale pour focaliser a la surface de
I'échantillon (Fig. IV.3). La colonne est opératimtle sous un vide poussé et fournit des
tensions d'accélération dans la gamme de 0.5KV KV30Le diamétre du faisceau
d’électrons a la surface de I'échantillon est tyeiopent dans la gamme de 10 a 100nm et

varie en fonction du courant et de I'énergie dsdaau.
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Figure .IV.3 : Schéma de principe d’'un microscope électronigbelayage.

L’'image générée par le MEB n’est pas le résuliactl du grossissement de I'échantillon
par un rayonnement comme dans un microscope optgais une reconstitution de
'échantillon a l'aide de signaux venant des intdoms électron-matiere. Ces interactions
peuvent révéler de linformation sur la nature de tbpologie, la composition, la
cristallographie, les propriétés électriques et ubeap d'autres -caractéristiques de
I'échantillon. La compréhension des phénoménes nienga formation de I'image est tres

importante pour bien interpréter I'information regu

Le MEB utilisé dans cette étude est un modele REARTA 200, a haute résolution,
avec une pointe d’émission en tungsténe. Il estnindlun spectromeétre a dispersion
d’énergie (EDS). Plusieurs modes d’observatiogs diux différents types de signaux eémis
ont été utilisés : imagerie en électrons rétrodéfipour le contraste chimique, imagerie en
électrons secondaires pour l'observation de la dgoguhie et le mode EDS pour
l'identification des différentes phases présentessdles échantillons. La chambre a

échantillons est équipée d’un platine porte obgetmettant la fixation de I'échantillon et son
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déplacement selon trois axes X, Y et Z et de satioot et de son basculement (X : 20mm,
Y :10mm, Z : 48 mm, R=360°).

IV.5.2. La spectroscopie a dispersion d’énergie (ER)

La spectroscopie a dispersion d’énergie EDS (En&igpersive Spectroscopy) est
une technique généralement couplée au MEB, pembeitda fois la détermination et la
guantification des éléments chimiques présents daréchantillon et ce avec une résolution
spatiale de I'ordre de fm®. Elle permet de détecter des éléments & partibéyllium
(Z=5) et a une concentration limite de I'ordre d¥® Jppm. Quant a I'analyse quantitative,
elle est possible par comparaison avec des téenb@éments purs ou de compositions
connues. La résolution obtenue par I'EDS est lida dimension du volume analysé qui
dépend de la tension d'accélération, de la ciblaleet’'énergie d’ionisation du niveau

considéré.

Le principe consiste dans l'interaction des atomhed’échantillon avec le faisceau
d’électrons incident. Si une énergie suffisantetegtsmise a un électron de coeur (raies K,
L, M), ce dernier peut s'échapper de sa couchetrél@que et rejoindre la bande de
conduction en laissant son atome ionisé dans unf@tament excité. Afin de minimiser
'énergie, une deésexcitation radiative se produat pascade électronique des couches
supérieures de I'atome vers la couche inoccupéeedjée supérieure. La conservation du
bilan énergétique global passe par I'émission denéle d’'un photon X d’énergie égale a la
différence d’énergie entre les deux niveaux. L’greeide ce photon est caractéristique de
'atome ionisé et donc de sa nature chimique. Etique, on admet que le faisceau incident
doit avoir une énergie au moins deux fois plus é&egue le seuil le plus énergétique que

I'on veut détecter.

La microanalyse repose sur la détection et le cageptdes photons X
caractéristiques. Ces photons X sont recueillisupadétecteur semi-conducteur en silicium
dopé au lithium (SiLi) placé dans la chambre du MEBs photons X pénétrant le semi-
conducteur vont créer des paires électrons-trouse enombre de paires créées est
proportionnel a I'énergie du photon capturé. Papplication d’'une différence de potentiel
aux bornes du cristal semi-conducteur, les paitéearons-trous créées vont induire un
courant électrique dont l'intensité est proportielte a I'énergie du photon incident. Le
signal ainsi créé va étre amplifié puis classé ypamanalyseur multi-canal. De ce fait, on
obtient le spectre d’intensité (nombre de photonsoMiptabilisés) en fonction de I'énergie
des photons X incidents et donc de la compositiomicue de I'échantillon.
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Une fois le spectre acquis, l'identification dasspest effectuée par calibration en
énergie préalable du spectromeétre (vérificationlalecalibration sur la piece du porte-
échantillon). La correction des effets de matrieeda quantification étant effectuées de
maniere automatique par un logiciel de type EDAXoag. Par ailleurs, une connaissance
de la démarche utilisée par le logiciel est trgsdrtante pour garder un esprit critique quant

aux résultats obtenus.
Conclusion

L’étude de l'effet de température sur les difféemntranches granulométriques (FG,
FI, FF) de minerai de phosphate de Djebel Onk, esgite l'association de plusieurs

techniques. Ces techniques permettant :

> De définir les mailles optimales de libération d&géments phosphatés et les
minéraux de la gangue ;

> lidentification qualitative et quantitative desffédrentes phases minéralogiques
Présentes dans la matiere premiére (L'analys®Ra) ;

» la composition chimique en éléments majeurs etléments traces ainsi que leur
distribution par tranche granulométrique ;

> le comportement thermique, en particulier la déocasitppn des carbonates de la
gangue ; (Calcination de différents tranches).
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Chapitre V

Etude de I’influence de traitement thermique sur la granulométrie de

minerai de phosphate beige de Kef Es sennoun
Introduction

Apres les différentes méthodes d’analyse utilisées avant et aprés un traitement
thermique (chimique et minéralogiques (DRX, MEB)) on peut déduire I’influence de
traitement thermique sur la granulométrie de minerai de phosphate beige de Kef Es

Sennoun.

V.1 Analyse granulométrique
Les résultats d’analyse granulométrique de 1’échantillon de phosphate beige de Kef

Sennoun avant traitement thermique sont rassemblés dans le tableau V.1

Tableau V.1: Analyse granulométrique de I'échantillon de phosphate beige avant

traitement thermique

Diametre Masse(g) | Masse (%) | Refus cumulatif (%) | Passant cumulatif (%)
(mm)
>1 8,175 2,34 2,34 97,66
0,1-1 282,58 80,79 83,13 16,87
<0,1 59 16,87 100 0
total 349,75 100

Ces résultats montrent clairement que la majeure partie de la masse globale de
I’échantillon étudié¢ (plus de 50%) est représentée par la tranche granulométrique

intermédiaire de dimensions +0,1 -1 mm.

Elle constitue ainsi la maille de libération optimale de séparation des ¢léments
phosphatés. Les classes granulométriques grossiere (+1mm) et fine (-0,1mm) représente
2,32 et 17,53% en poids du tout-venant. Le tableau III.1 illustre les pourcentages

pondéraux en refus et en cumulés pour I’ensemble des classes granulométriques utilisées.
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Il ressort de ces résultats que la fraction intermédiaire (FI) est majoritaire dans
I’échantillon et présent 80,15% en masse de I’enchantions global, par contre les deux

fractions grossiere (2,32%) et fine (17,53%) sont minoritaire.
V.2. Analyses chimiques

La calcination est le processus de soumission d'une substance a l'action de la
chaleur, mais sans fusion, dans le but de provoquer un changement dans sa constitution

physique ou chimique.
V.2.1. Caractérisation chimique avant traitement thermique

Les résultats des analyses chimiques de P,Os, MgO, CO, des fractions

granulométriques avant le traitement thermique, sont illustrés dans le Tableau.2

Tableau V.2 : Analyse chimique (% P,0s, %MgO, %CO,) des fractions granulométriques

de minerai de phosphate brut (avant le traitement thermique).

Fraction granulométrique en (mm) % CO, % MgO %P,0s5
Global 08,34 01,99 27,49
>1 14,85 04,31 20,17
0,10-1 07,66 01,36 28,89
<0,10 12,88 03,75 22,40

D’apres ces résultats, on remarque que la fraction la plus riche en P,Os par rapport a
I’échantillon global est la fraction granulométrique intermédiaire, avec un % de P,Os
28,89% et un % CO, faible par rapport aux fractions grossiere et fine ayant un % P,Os
faible (20,17% et 22,40% ) et un % CO, trés important de 14,85% et 12,88% ,
respectivement qui est lié principalement a I’importance des carbonate et de la matiére

organique constituant ainsi le stérile fin et grossiere.

Par ailleurs, ceci nécessite un traitement minéralurgique pour une meilleure

libération des particules phosphatée et la réduction des carbonatas (dolomite et magnésite).
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V.2.2. Caractérisation chimique apreés traitement thermique

Des analyses chimiques (%P,0s, % MgO et % en CO;) ont été réalisées sur les
¢chantillons obtenus et broyés dans ’objectif de suivre leur évolution aprés traitement

thermique. Les résultats obtenus sont rassemblées dans le Tableau V.3

Tableau V.3 : Analyse chimique des échantillons aprés traitement thermique

Ouvertures 600°C 800°C 1000°C

des  tamis

(mm) %CO, | %Mg | %P,0s5 | %CO, | %Mg | %P,0s | %CO, | %Mg | %P,0s
O O O

>1 14,67 | 4,61 20,75 4,00 5,11 23,84 1,33 5,24 23,88

0,10 7,33 1,53 29,50 4,33 1,39 30,98 1,33 1,53 31,33

>0,10 12,33 3,68 22,76 1,67 3,99 25,32 1,00 4,28 26,21

Les résultats montrent :

- Une évolution de la teneur en P,Os apres le traitement a différentes températures
pour toutes les fractions granulométriques. Cela est di a la libération des particules
phosphatées apres destruction des carbonates par effet thermique.

- Une diminution de % en CO, par augmentation de la température ce qui est due au
dégagement de ce dioxyde contenue dans les maticres organique détruites et les
carbonates décomposés.

- Une légere variation de % MgO par augmentation de la température, soit pour la

fraction grossiere, fine ou intermédiaire (la présence modérée de la dolomite avec

trés peu de calcite et maticres siliceuses).
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V.3. Variation de la masse en fonction de la température

Tableau V.4: Pourcentage des masses des échantillons a différentes températures

Diamétre Avant calcination a 600°C a 800°C a 1000°C
(mm)
Masse(g) Masse(%) Masse(%) Masse(%) Masse(%)
>1 8,18 100 95,72 78,73 78,73
0,1-1 282,58 100 96,80 91,88 88,45
<0,1 59 100 96,23 86,81 84,31
100
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Figure V.1 : Variation de la masse des trois fractions (FF, FI et FG) en fonction de
différentes températures (600°C, 800°C et 1000°C).

Les résultats illustrés sur la figure V.1 ont montré deux pertes de masses successives, en

relation avec trois domaines de températures (600 °C, 800 °C et 1000 °C).

o La premicere perte de masse est observée entre la température ambiante et

600°C, elle est attribuée a la déshydratation de 1’eau structurale et la décomposition de la

matiere organique, cette perte est importante dans la fraction grossiere (4,28%), que dans

les fractions intermédiaire et fine, respectivement 3,20% et 3,77%.
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o La deuxiéme perte de masse la plus importante par rapport a la premiere perte,
observée entre 600 °C et 1000°C, correspond a la décomposition des carbonates en
libération de CO, (la calcite et la dolomite), cette perte est prononcée dans les fractions
grossicre et fine respectivement 21,27% et 15,69% et qui est due a l'importance de la
gangue carbonatée, et faible dans la fraction intermédiaire 11,55% riche en particules

phosphatées.
V.4 Etude de la composition minéralogique par diffraction des rayons

L’analyse par diffraction a rayon X a été effectuée sur les échantillons de
phosphate de djebel Onk pour les fractions granulométriques grossiere, intermédiaire et

fine, calcinées a 600°C a 800 °C et avant calcination.

> Les résultats d’analyse minéralogique illustrés par les diffractogrammes de
la figure V.2 ont montrés une différence entre les classes fine, intermédiaire et grossiere.
En effet, les raies caractéristiques des ¢léments phosphatés sont plus intenses dans la
fraction intermédiaire (maille de libération des particules phosphatées) que dans la fraction
fines et grossiére. (maille de libération des particules phosphatées). En revanche, les
¢léments carbonatés (dolomite et calcite) ainsi les ¢léments silicatés (quartz) est beaucoup
plus prononcés dans les fines et la fraction grossiere et moins importante dans la fraction

intermédiaire.

Nous avons noté également la présence de la deerite avec des quantités importante dans la

fraction fine.
> Les résultats minéralogiques de la fraction grossiére présentés dans

la figure V.3, mettent en évidence la présence Importante des ¢léments de la gangue
principalement des carbonates (dolomite et calcite), des éléments silicatés ( quartz ) dans la
fraction avant calcination, quasi stable pour la fraction calciné a 600 °C et faible intensité

dans les fractions calcinées a 800°C .

En effet, les phases minérales apatitiques recherchées (les ¢léments phosphatés) se
concentrent dans la fraction calcinée a 800°C (intensité ¢levée) et dans la fraction calcinée
a 600°C (quantité relativement importantes). Elles existent en faible quantité dans la
fraction avant calcination.

> Les pics des échantillons de la fraction intermédiaires, ont montrés une

diminution de D’intensité des raies caractéristiques des carbonates (dolomite) sont plus
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intense dans la fraction avant calcination que dans le calciné a 600°C, voir négligeable
dans le calciné a 800°C.
Contrairement a la phase minérale apatitique (¢lément phosphaté) qui se concentre dans la
fraction calciné a 800°C, elle est relativement importante dans le calciné a 600°C et moins
importante dans la fraction avant calcination. Voir la figure V.4

> Le diffractogramme de la fraction fine représent¢ par la figure V.5 a montré
la présence des raies caractéristiques des carbonates (dolomite et calcite), ¢léments silicatés
qui sont relativement importants dans la fraction avant calcination. En revanche la phase

dolomitique est beaucoup plus prononcée avant calcination.

Ces résultats montrent que les ¢éléments phosphatés sont moins intense avant

calcination qu’apres calcination a 600°C.

P:elements phosphatés avant calcination 1:fration grossiére
D:Dolomite D 2:fraction intérmindiaire
1800 : P : .
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Figure V.2 : Diffractogrammes des rayons X du minerai de phosphate brut
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Figure V.3 : Diffractogrammes des rayons X de la fraction grossiére avant et apres

traitement thermique a 600°C et a 800°C.
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Figure V.4: Diffractogrammes des rayons X de la classe intermédiaire avant et apres

traitement thermique a 600°C et a 800°C.
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Figure V.5: Diffractogrammes des rayons X de la fraction fine avant et apres traitement

thermique a 600°C.
V.5 : Observations au Microscope Electronique a Balayage

L’analyse de la microstructure d’un échantillon permet de caractériser sa
morphologie en dévoilant la répartition et la taille des grains et des pores, la présence d’une
phase vitreuse et d’inclusions, cette caractérisation est effectuée par microscopie

¢lectronique a balayage [23].

Des observations au microscope électronique a balayage ont été réalisées pour les
fractions granulométriques apres traitement thermique a 800°C, 1000°C afin d’étudier sa

morphologie et sa structure (en mode ¢électrons secondaires).

D’une fagon générale, ces résultats montrent une grande similitude au niveau de la

taille, de la forme et de la fréquence des grains.

Les résultats obtenus par MEB sont représentés par la figure V.6
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(d) morphologie de la fraction fine a 1000°C

Figure V.6 : Micrographies au MEB des fractions granulométriques intermédiaire et fine
apres traitement thermique a 800°C et a 1000°C.
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Tableau V.5 : Micrographies au MEB des fractions granulométriques (FI, FF) calciné a

800°C et 1000°C

Echantillons Photos Interprétations
Fraction Photo 1 | vue générale du minerai de phosphate, montrant des grains de
intermédiaire phosphates, de gangue silicaté (quartz) et carbonatés (calcite
calciné a et dolomite).
800°C
Photo 2 | matrice trés varié€e, constituée essentiellement des particules
Phosphatées (pl) et (P2), présence des éléments silicatés en
(P3).
Fraction fine photo3 Micrographie d’une matrice phosphatée associée avec la
calciné a gangue silicatée et carbonatés.
800 °C
Matrice trés varié constitués essentiellement des ¢léments
silicatés (quartz) en point 4 avec apparition des ¢léments
argileux en point 5.
Photo 4
Fraction Vue d’ensemble dominée par une forte puissance d’¢éléments
intermédiaire Photo 5 phosphatés.
calciné a Micrographie d’une matrice phosphatée dont présence majeur
1000°C Photo 6 des ¢léments phosphatés (carbonate-hydroxylapatie) en
point 6.
Fraction fine Eléments phosphatés (carbonate hydroxylapatite) réorganisés
calciné a Photo 8 | OUT¢ agglomérés par effet de la température.
1000°C
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Une analyse chimique de surface est aussi possible grace a une méthode d’analyse
des photons émis lors de la réorganisation d’atomes ou de molécules ayant subit un
bombardement €lectronique. La profondeur d’analyse est de 1’ordre du micro. Les résultats

des analyses EDX sont représentés dans les figures suivantes

La composition de ces matrices minérales avant et apres traitement thermique fait
apparaitre une majorit¢ de phosphore (P), calcium (Ca) qui composent la matrice
phosphatée, et de magnésium (Mg) qui composent la dolomite (abondante dans les fines et
les grossicre) ainsi que des ¢léments silicatés (Si, Al, Na) qui composent la matrice

argileuse.

Les résultats illustrés dans les tableaux si dessous, montrent que la composition
chimique varie selon le point analysé, est constitué d’une matrice phosphatée poreuse avec
des agrégats d’¢léments de silicium, d’alumine, de fer, du soufre, du magnésium et le
calcium, présents sous forme de quartz (SiO,), de dolomite (Ca Mg (COs),), de calcite

(CaCOs) et de la pyrite (FeS,).

Tableau V.6. Composition chimique par analyse EDX de la fraction intermédiaire apres

traitement thermique a 800°C, associée a la figure V.7

Eléments | C O F | Na | Mg | Al | Si P S Ca Fe | Cu

% 7,33 138,36 | 0,22 | 0,55 | 1,77 | 0,93 | 3,40 | 10,34 | 1,22 | 34,28 | 1,12 | 0,47
massiques
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Figure V.7 : Spectre EDX-01 de la micrographie des particules phosphatées. Figure V.6.
Photo 1.

Tableau V.7 : Composition chimique par analyse EDX de la fraction intermédiaire apres

traitement thermique a 800°C, associée a la figure V.8

Eléments C O F | Na | Mg | Al | Si P S Ca Fe | Cu
% massiques | 7,48 | 37,38 | 0,29 | 0,48 | 0,71 | 0,39 | 1,37 | 12,95 | 1,37 | 36,60 | 0,47 | 0,50

Figure V.8 : Spectre EDX-01 de la micrographie des particules phosphatées.

Figure V.6 Photo 2 (pointl)
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Tableau V.8 : Composition chimique par analyse EDX de la fraction intermédiaire apres
traitement thermique a 800°C, associée a la figure V.9

2.00 .00
ERErgy HEW

.00

Eléments C o F Na Mg Al Si P S Ca Fe Cu
% 7,23 39,38 | 0,30 | 0,46 0,86 | 0,49 | 1,67 | 11,94 | 1,57 | 35,10 | 0,70 | 0,29
massiques
2.0
18.=
5100 i!ﬂﬂ T.ICID ilﬂﬂ $.00

Figure V.9 : Spectre EDX-01 de la micrographie des particules phosphatées. Figure 6.
Photo 2 (point2).

Tableau V.9: Composition chimique par analyse EDX de la fraction intermédiaire apres

traitement thermique a 800°C, associée a la figure V.10

Eléments C 0O Na Mg | Al Si P S K Ca Fe
% 8,24 2992 10,57 |2,12 1,17 |6,22 19,13 | 1,42 |0,33 |39,88 | 1,82
Atomique
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Figure V.10 : Spectre EDX-01 des particules phosphatées et des éléments silicatés
(Quartz) de la micrographie. Figure 6. Photo 2 (point 3).

Tableau V.10 : Composition chimique par analyse EDX de la fraction fine apres
traitement thermique a 800°C, associée a la figure V.11

Eléments C O Na Mg Al Si P S K Ca Ti Cr

% 13,87 | 41,14 | 0,32 | 0,51 2,96 1,88 | 7,75 | 4,10 1,22 | 1,20 23,34 | 0,09
massiques
29.0
23.2+
17.4
™ | (=]

0.50 1.00 1.50 2.00 2.50 3.00 3.50 4.00 4.50 5.00 £.50 £.00 6.50 7.00 7.50 8.0
Energy - keV

Figure V.11 : Spectre EDX-01 de la micrographie des ¢léments silicatés
(quartz).Figure 6. Photo 3 (profit horizontale).

64




Chapitre V : Etude de I’influence de traitement thermique sur la granulométrie du minerai de phosphate
beige de Kef Es sennoun

Tableau V.11 : Composition chimique par analyse EDX de la fraction fine apres
traitement thermique a 800°C, associée a la figure V.12

Eléments C O F Na | Mg | Al | Si p S K Ca

% 17,17 | 26,46 | 0,25 | 0,43 | 2,51 | 2,26 | 7,71 | 3,73 | 1,19 | 0,56 30,54

massiques

22.7

18.2

T
0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 T.00 a.00 8.00
Energy - kel

Figure V.12 : Spectre EDX-01 de la micrographie des particules phosphatées.
Figure V.6. Photo 4 (point 4).

Tableau V.12 : Composition chimique par analyse EDX de la fraction fine apres
traitement thermique a 800°C, associée a la figure V.13.

Eléments C O F Na | Mg | Al Si P S K Ca Ba
% 18,86 | 23,61 | 0,12 | 0,41 | 1,66 | 2,83 | 1041 | 2,98 | 0,69 | 0,73 | 24,63 | 0,28
massiques
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Figure V.13 : Spectre EDX-02 de la micrographie des ¢léments silicatés et carbonatés,
argiles. Figure 6. Photo 4 (point 5).

Tableau V.13 : Composition chimique par analyse EDX de la fraction fine apres
traitement thermique a 1000°C, associ¢e a la figure V.16

Eléments C O Mg | Al Si P S Ca Fe

% massiques | 17,27 | 37,55 |2,36 | 0,77 | 1,47 11,4 | 1,56 | 36,10 | 0,49

21.8

258 5

19.1+

T e

12.7

T L T  § T T T
0.50 1.00 1.50 200 2.50 3.00 3.50 4.00 4.50 S5.00 5.50 €.00 S50 7.00 7.4
Energy - keV

Figure 14 : Spectre EDX-02 de la micrographie des particules phosphatées .Figure 6,
Photo5.
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Tableau V.14 : Composition chimique par analyse EDX de la fraction intermédiaire apres
traitement thermique a 1000°C, associ¢e a la figure V.15

Eléments C O F [Na | Mg | Al Si P S Ca
% 17,93 31,99 | 0,53 | 0,59 1,29 | 0,42 | 1,42 | 0,87 | 1,73 | 33,25
Atomique
3206
26.1
186
Ca

o.00 1.00 z.00 3.00 4.00 s.00 &.00 7.00 8.00 5.0
Energy - keV

Figure 15 : Spectre EDX-02 de la micrographie des particules phosphatées Figure 6,

Photo 6 (point 6).
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Figure V.16 : Spectre EDX-02 de la micrographie des particules phosphatées. Figure 6.
PhotoS.
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V.6. L’influence de température sur la granulométrie de minerai de
phosphate

Cette partie réalisée au laboratoire de technologie des matériaux de 1’université
A/Mira-Bejaia .elle est consacrée a I’é¢tude de I’influence de traitement thermique sur les

différentes tranches granulométrique (1 ; 0,5 ; 0,25 ;0,125 ; 0,1 et 0,063 mm).

Trois échantillons ont été préparés pour des essais de calcination pendant 10 minutes, et un
¢chantillon témoin (non calciné) apres tamisage. Les parameétres et les indices
granulométriques ont étés calculés pour montrer s’il y a a lieu des modifications par

traitement thermique.

V.6.1. Analyse granulométrique

Les résultats de I’analyse granulométrique de différents échantillons sont représentés
dans les tableaux suivants et sur les figures V.17 ci-dessous, sous forme d’un
histogramme qui présente la distribution en poids % de minerai, pour les échantillons avant

(T° amb) et apres traitement thermique a 600°C, 800°C, et 1000°C

Tableau V.15 : Analyse granulométrique avant et aprés traitement thermique (2 600°C, a

800°C et 1000°C).

Ouvertures Dimension Masse retenue (%)

des tamis (Phi) . . . :
(mm) T°amb 600°C 800°C 1000°C

1 0 2,77 3,99 2,07 2,28

0,5 1 5,29 4,98 2,89 4,36
0,25 2 19,94 21,34 17,52 20,94
0,125 3 39,73 40,64 42,21 36,94
0,1 3,32 20,93 17,19 22,02 23,77
0,063 3,99 11,27 11,51 12,87 11,29

<0,063 <3,99 0,08 0,35 0,41 0,41

Total 100 100 100 100
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I Echantillon global
[ Echantillon a 600 °C
I Echantillon a2 800 °C
[ Echantillon a 1000 °C

masse (%)

>1 0,5 0,25 0,125 0,1 0,063 <0,063

Fraction granulométrique (mm)

Figure V.17 : Histogramme de pourcentage en masse en fonction des ouvertures des tamis
avant et apres calcination.

Il ressort, de I’examen direct des résultats granulométriques, que la grande majorité
de phosphate de Djebel Onk qui est d'environ 92%, 95% et 93,35% respectivement a
T°amb , a 800°C et a 1000°C est localisée dans la fraction granulométrique inférieure a
0,25 mm ( < 3, 98 en unité ¢ (phi)). Cette augmentation est expliquée par l'effet de la
température sur la réduction de la taille des particules grossieres (+0,25mm) qui se brisent

pour alimenter les particules fines (<0,25).

Apres traitement thermique, les résultats de 1’analyse granulométrique par tamisage

obtenus montre que:

- Le % en masse de toutes les fractions granulométriques a varié aprés calcination a

différentes températures.

> En effet pour les produits calcinés a 800°C, on enregistre une diminution de % en
masse des fractions grossieres allant de 0,25 a 1 mm de 28% a 22% et cela de 2,77 a
2,07% pour la fraction supérieure a Imm, et de 5.29 a 2,89 % pour la fraction +0,5-1 mm
et de 19,94 a 17, 52% pour la fraction +0,25 -0,5, ceci est probablement expliqué par le

choc thermique qu'a subit ces fractions ce qui conduit a la réduction de leur taille. Par
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conséquent, le % en masse des fractions inférieures a 0,125 mm a augmenté en raison de
son alimentation par les grains des fractions supérieure.

> En effet, le % en masse a augmenté de 39,73% a 42,21% pour la fraction +0,125-
0,25mm, de 20,93% a 22,02 % pour la fraction +0,1-0,125 mm, de 11,27 a 12,87% pour
la fraction +0,063 et -0,1mm et de 0,08 a 0,41% pour la fraction <0,063 mm.

> De méme le % en masse retenue diminue légerement apres calcination a 1000°C

pour les fractions +0,125mm et augmente sensiblement pour les fractions -0,1mm.

Par contre le traitement a 600°C a donné une légere influence sur la granulométrie du

minerai.

Les modifications apportées a la granulométrie du minerai de phosphate par le
traitement thermique principalement a 800°C et 1000°C sont liées aux différents réactions
chimiques qui avaient lieu durant la calcination a savoir la déshydratation, la destruction
des maticres organique et les carbonates principalement importantes dans les fractions

grossicres et fines ce qui est confirmé par les résultats des analyses chimiques réalisées.

V.6.2. Calcul des paramétres caractéristiques de la granulométrie

V.6.2.1. Les diamétres caractéristiques et surface spécifique

Les valeurs numériques représentatives des diameétres équivalents en volume (dv)
en surface volumique (dsv) ainsi que la surface spécifique sont évaluées avant et apres
traitement a différentes températures (600°C ; 800°C ; 1000 °C) et elles sont représentés
dans le tableau V.16

Tableaux V.16: Les diametres caractéristiques et surface spécifique des échantillons avant

et apres traitement thermique a différents températures

Tamb 600°C 800°C 1000°C
Dv (mm) 0,250 0,263 0,223 0,239
Dsv (mm) 0,167 0,169 0,155 0,160
S0 (mm*/mm’) 36,101 35,488 38,663 37,422
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Les résultats portés sur le tableau IV.9 montrent une diminution de diamétre
¢quivalent en volume dv et de diamétre équivalent en surface volumique principalement
pour les produits calcinés a 800 °C et 1000°C accompagnée d'une augmentation
significative de la surface spécifique de 36,101 au 38,668 mm?*/mm’ a 800°C et de 36,101
a 37,422mm2/mm3 a 1000°C. En effet cette diminution des diamétres est attribuée a la
réduction de volume de I'échantillon par effet thermique ce qui conduit a 1'augmentation de

sa surface par réorganisation des minéraux (principalement les minéraux argileux).
V.6.2.2. Les coefficients granulométriques
Les résultats des analyse granulométrique nous a permis de calculer les coefficients

caractéristique de la granulométrie de minerai avant (T°amb) et apres traitement thermique

Tableau V.17: Les coefficients granulométriques des échantillons Cu et Cc a différentes

températures
Température Cu Ce Interprétation
(°C)
T°amb 2 0,67 granulométrie serrée uniforme
600 29 0.77 (importance des fines)
Cu<[2,5]etCc<l
800 2 0,024
1000 1,86 0,025

V.6.2.3. Les indices granulométriques

Pour déterminer les parametres granulométriques les plus utilisés, on trace la courbe de
fréquence relative en fonction de la dimension des particules (en unité phi) pour les
¢chantillons avant et aprés traitement thermique. Les résultats de calcul obtenus sont

montrés dans les tableaux (V.18, V.19, V.20). Et figures (V.18, V19, V20, V.21) si

dessous.
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Figure V.18 : Courbe de fréquence du minerai de phosphate brut.
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Figure V.19: Courbe de fréquence cumulative de I’échantillon calciné a 600°C.
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Figure V.20 : Courbe de fréquence passant de I’échantillon calciné a 800°C.
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Figure V.21 : Courbe de fréquence relative de I’échantillon calciné & 1000°C.

a) Meéthode des percentiles
La courbe cumulative nous a permet de mettre en évidence une premiére série de
parameétres, de laquelle tous les autres découlent. Ce sont les percentiles Qx, points
correspondants a des mailles de tamis hypothétiques sur lesquelles X % en poids du
sédiment est de dimension plus grande (ou plus petite). Les valeurs d'abscisse 5, 16, 25, 50,
75, 84, 95 déterminées sont portées sur les tableaux (V.18, V.19) sont utilisés pour calculé
les différentes paramétres caractéristiques de minerai de phosphate avant et apres

traitement thermique a 600°C, 800°C et a 1000°C qui sont rassemblé dans le tableau V.20
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Tableau V.18: Méthode de percentiles du minerai de phosphate global.

percentiles ¢ d (mm)=2°
05 3,65 0,08
016 3,22 0,12
025 3,16 0,11
050 2,6 0,16
075 1,86 0,28
084 1,5 0,35
095 0,55 0,68

Tableau V.19 : Les percentiles apres traitement thermique a 600°C, 800°C et a 1000°C.

600°C 800°C 1000°C
Percentiles| ¢ d (mm) ¢ d (mm) ¢ d (mm)
(phi) (phi) (PhD)
o5 3,66 0,08 3,7 0,07 3,65 0,08
016 3,22 0,11 3,26 0,10 3,25 0,11
025 3,1 0,12 3,16 0,11 3,15 0,11
¢50 2,53 0,17 2,53 0,17 2,65 0,16
075 1,8 0,29 2,06 0,24 1,9 0,27
084 1,4 0,38 1,75 0,30 1,55 0,34
095 0,15 0,90 1 0,5 0,85 0,55
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Tableau V.20 : Résultats de calcul des parameétres caractéristiques de la granulométrie de
minerai brut et pour les échantillons calcinés a 600°C, 800°C, et 1000°C)

Les paramétres T°amb 600°C 800°C 1000°C
granulométriques
Les paramétres de position
Médiane Me(d) 2,6 2,53 2,53 2,65
Mode Mo(mm) 0,125 0,125 0,125 0,125
Moyenne M($) 2,44 2,38 2,51 2,48
Ecart type 6 (mm) 1,82 1,88 1,69 1,80
Les paramétres de dispersion
Indice de trask So (¢) 0,64 0,64 0,68 0,65
Indice de krumbein Qd ¢) 0,65 0,65 0,63 0,55
Les paramétres de dissymétrie
Indice de dissymétrie Sk 0,30 0,30 0,08 0,29
L’indice de trask ast(¢) 1,13 1,12 0,90 1,19
Indice d’inma a(d) 0,28 0,56 0,03 0,29
(Centrale)
Indice de krumbien Sko -0,18 -0,08 0,08 -0,125

D’apres ces résultats on remarque que :

La médiane varie légerement avec la température, sa valeur qui est de I’ordre de 2,6 ¢

(0,16 mm) pour I’échantillon brut, de 2,53 ¢ (0,17 mm) a température 600°C et a 800°C

et de 2,65 en unité phi ($) a température 1000°C, correspond a la taille de 50% des grains.
Principalement la méme médiane nécessite I’évaluation de la dispersion des répartitions

granulométriques.

Le mode qui est le diametre le plus fréquent dans la distribution, correspondant au

maximum de la courbe de fréquence de 1’échantillon, ne varie pas avec la variation de
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Chapitre V : Etude de I’influence de traitement thermique sur la granulométrie du minerai de phosphate
beige de Kef Es sennoun

température. Sa valeur reste constante aprés et avant le traitement thermique, elle est de

0,125mm (3 en unité ¢).

L’écart type a I’égerment varie et diminue a température 800°C (1,69), ce qui montre que
les échantillons traités a différentes températures (600°C a 1000°C) sont bien trié¢ par effet

de la température.

Les parameétres de dissymétries (I’indice de trask, 1’indice de Krumbien et 1’indice de
dissymétrie) montrent principalement qu’a 600°C et a 1000°C les fractions fines et mieux
classées que les fractions grossiéres, 1’indice de dissymétrie montre que 1’asymétrie

augmente vers les particules fines.

A 800°C les particules grossieres est mieux classées que les particules fines.
Conclusion

Le Traitement thermique a port¢ des modifications sur la granulométrie du
minerai de phosphate principalement a 800°C et a 1000°C. Elles sont li¢es aux différentes
réactions chimiques qui avaient lieu durant la calcination, a savoir la déshydratation, la
destruction des matiéres organique et les carbonates qui est importantes dans les fractions

grossicres et fines ce qui est confirmé par les résultats des analyses chimiques réalisées.

Le changement des parameétres caractéristiques de la granulométrie de minerai de
phosphate au fur et a mesure de 1’élévation de température, montre qu’il y a une réduction

de taille des particules.il y a lieu a une fissuration des particules due aux chocs thermique.

La réduction de dimension due au fait thermique se localise dans tel fraction

(fraction inférieur a 0,0125 mm) et diminue dans d’autre fraction (fraction grossiere).

Ces résultats sont démontrés par des analyses chimiques, le MEB et la DRX.

76



Conclusion générale

Conclusion générale

Notre étude a porté sur I'influence de traitemémetmique sur la granulométrie du

minerai de phosphate beige de gisement Kef Es sardebel Onk(Tébessa).

Toutes les études chimiques ont été réalisées laratmire de SOMI PHOS
(complexe minier de Djebel Onk), et les analysesnémalogique (DRX,MEB) au

laboratoire de génie de procédé (université A. Medejaia).
L’ensemble des résultats obtenus a montré que :

Le traitement thermique a une grande influencelesiparameétres caractéristiques de la
granulométrie, une différence appréciable supolapmosition chimique, minéralogique de

toutes les tranches granulométriques étudiés (fitermédiaire, grossiere et global) :

Les analyses chimiques effectuées sur le mineraipligsphate avant le traitement
thermique ont indigué que la fraction la plus ricke anhydride phosphorique
P,Osencomparant avec I'échantillon global est latfeacgranulométrique intermédiaire,
avec un % de FOs 28,89% et un % CgXaible par rapport aux fractions grossiere e fi

ayant un % P Osfaible (20,17% et 22,40% ) et un % £@s important de 14,85% et
12,88% .Aprés le traitement thermique a été enrégisune évolution de la teneur en
P,Os pour toutes les fractions granulométriques. Cstadé a la libération des particules

phosphatées apres destruction des carbonatedgtathefmique.

- Une diminution de % en C@ été obtenu par augmentation de la températugeicest
due au dégagement de dioxyde de carbone contdan® les matiéres organiques
détruites et les carbonates décomposés.

- Une légere variation de % MgO a été observéeapgmentation de la température pour
la fraction grossiere, fine et intermédiaira gtésence modérée de la dolomite avec trés

peu de calcite et matiéres siliceuses).

Les différentes technique d’analyse minéralogigare(PRX,MEB) utilisées pour

caractériser les divers échantillons étudiés omhed’aboutir aux résultats suivants :

- Une différence minéralogique des fractions grossiéntermédiaire et fine de
minerai de phosphate avant traitement thermiqueeften, les raies caractéristiques
des éléments phosphatés sont plus intenses démnastian intermédiaire que dans

la fraction fines et grossiére. En revanche, lé&néhts carbonatés (dolomite et
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calcite) ainsi les éléments silicatés (quartz)bestucoup plus prononcés dans les
fines et la fraction grossiére et moins importatdas la fraction intermédiaire.

- Plus la température est élevée plus les raies téaistimjues des éléments
phosphatés est plus intenses dans les fractioeisniédiaires, fines et grossiéres,
contrairement aux éléments carbonatés qui sontsnoienses.

L’étude minéralogique par microscopie électronigubalayage (MEB) apres traitement
thermique a 800°C, 1000°C par la microscopie éaique a balayage a montré.

la présence des éléments phosphatés dans la rfragtemulométrique (FI, FF) des
échantillons traités a 800°C,1000°C, et une faiildéments silicatés (quartz) et des
minéraux argileux des échantillons traités a 80W)1C.

- Les fractions fine et grossieres présentent ungugadolomitique plus marqué que
celle de la fraction intermédiaire, contrairememx &léments phosphatés qui sont
plus prononcé dans la fraction intermédiaire quesda fraction grossiere et fine.

Il ressort de I'étude granulométrique effectué sler minerai de phosphate traité a
différentes température (600°C, 800°C et 1000°€plaints suivants :

- Fissuration des particules due aux chocs thermigués une réduction
dimensionnelle au fur et a mesure de I'élévatiofadeempérature.

- Une granulométrie serrée uniforme (importancefides) Cu< [2,5] et Cc <1.

- Classement meilleur de cotés de particules gressiar température 600°C et
1000°C (da a la ré- agglomération des particulessi .

- Un classement meilleur de c6té des particules finesnpérature 800°C.
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Annexe

I. Principes des méthodes d’analyses utilisées
I.1 Analyse chimique

Au labo chimie de DO I’attaque du phosphate naturel s’effectuera habituellement par
I’attaque perchlorique ou a défaut par 1’attaque nitro- chlorhydrique applicable aux méthodes
spectrophotométries et I’attaque sulfo nitrique applicable a la méthode gravimétrique du P;0s.
Attaque perchlorique
Principe :

Mise en solution a chaud des échantillons de phosphate naturel soit Ca3 (PO4)2
par P’attaque a 1’acide perchlorique HC1O,4 concentré .Réactifs : Acide perchlorique pur
pour analyse D=1,62 ; 70% en poids.

Mode opératoire

Peser 0lgramme d’échantillon finement moulu ou non séché dans un Becher de
250 ml, verser quelque ml de H,O distillée et ajouter 15 ml de 1’acide perchlorique, laisser
chauffer au bain de sable jusqu’ a disparition de toute coloration blanche. Laisser refroidir
transvaser quantitativement dans une fiole jaugée de 500 ml en ringant soigneusement le
Becher avec de I’eau distillée. Ajuster au trait de jauge. Homogénéiser filtrer sur filtre
plisser, rejeter les premier ml du filtrat et recueillir dans un flacon sec.

La réaction d’attaque pour le phosphate naturel est :

Ca3 (PO4)2 + 2 HCIO4 -----—---—- Ca (Cl04)2 +2 CaHPO.,.
Réaction ionique est :
3Ca™ + 2P0O4” +2H +2CLO4 ~------ Ca ™ +2 CLO4 ~+2 Ca™ +HPO4™>
PO4> +H" HPO4™>

Dosage du P,Os par la méthode spectrophotométrie automatique (Auto analyseur
Technicon) NF U42-201

Systéeme Auto analyseur Technicon est le dernier né d’une gamme complete
d’instruments pour I’analyse chimique automatique en phase liquide. L’ Auto analyseur met
en ceuvre les techniques les plus évoluées de la mécanique des fluides pour réaliser la mesure
rapide et fiable des paramétres industriels les plus critiques, a des cadences de dosages
pouvant atteindre 120 échantillons par heure. Les systemes d’Auto analyseur ont une
caractéristique commune : leur conception modulaire. Cette particularité¢ permet de les adapter
a tous les besoins analytiques spécifiques.

C’est en fait un remarquable outil de recherche doté d’une souplesse extraordinaire.

Dans I’ Auto analyseur, les réactions prennent place au sein de veines liquides a écoulement
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continu, segmentées par des bulles d’air. Toutes les étapes de I’analyse sont automatiques,
depuis I’aspiration de 1’échantillon jusqu’a la mesure de la concentration de la substance
dosée. L’enregistrement graphique des résultats et éventuellement, leur présentation par une
imprimante digitale. Dans le systéme d’Auto analyseur, on dépose les échantillons dans des
godets du distributeur. Une pompe proportionnant péristaltique fonctionnant en continu,
assure leur prélévement et les fait avancer ainsi que les étalons et les réactifs, dans le circuit
analytique. La réaction de coloration prend place dans une bobine ou celle d’un bain-marie.
Le colorimeétre mesure la densité optique de la solution tandis que les résultats s’inscrivent en
une série de pics sur la feuille d’enregistrement.
La réponse de I’enregistrement est directement proportionnelle a la concentration de la
substance dosée.
Principe
Formation d’un complexe jaune entre les ions phosphoriques vanadiques, molybdiques ;
détermination automatique a 1’aide de 1’auto analyseur Technicon.
Réactifs
- Acide nitrique HNO; D=1,38 ; 65% en poids.
- Acide perchlorique HC104 D=1,61 ; 70% en poids.
- Réactif vanado-molybdique
Préparation du réactif vanado-molybdique
Meélanger dans 1’ordre et en proportion égales les trois solutions.
e Solution A : Préparer 2000ml d’une solution contenant un volume de HNO; (1) et
deux volumes d’eau distillée.
e Solution B : Dissoudre 5g de met vanadate d’ammonium NH4VO; dans 500ml de
I’eau distillée bouillante. Ajouter 40ml de HNOs (1) et compléter a 2000ml avec de
I’eau distillée et laisser refroidir.
e Solution C : Dissoudre 100g de molybdate d’ammonium Mo70,4 (NH4)¢4H,O Dans
1500ml de I’eau bouillante et compléter a 2000ml par 1’eau distillée.
Réparation de la gamme d’étalonnage
e Solution meére de concentration 10mg/ml en P,Os: Préparer la solution étalon mére a
partir de NH4H,PO4 phosphate mono ammonique ou phosphate mono potassique
KH,PO4 sécher a 105°C pendant 2 heures. Peser 19,174g de KH,PO, déja séché et

I’introduire dans une fiole jaugée de 1000ml avec I’eau distillée.
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e Solutions étalons filles : a partir de la solution étalon mere préparer alors 7 solutions

¢talons filles de la fagon suivante :

Dans une séries des fioles de 500ml introduire les volumes de solution meére
respectivement : 5-10-15-20-25-30 ml. Dans toutes les fioles ajouter 15ml de HCIO4 (2),
compléter le volume au trait de jauge avec de I’eau distillée ,homogénéiser. Elles
correspondent selon ’attaque perchlorique a des teneurs en % P,0s suivants :5-10-15-20-25-
30-35%.

Appareillage

- Matériel courant de laboratoire et notamment

- Fioles jaugés de class A

- Pipettes a un trait de class A

- Etuve réglée a 110°C+-5°C

- Spectrophotomeétre équipé d’un monochromateur réglé sur la longueur de 430nm
Faire passer les solutions étalons et les solutions analyses dans 1’appareil et déterminer les
concentrations en % P205 en fonction des densités optiques pour une longueur d’onde a 430
nm.
Réaction de la formation du complexe phospho-vanado molybdique est

PO4”+VO3 " +Mo04 > +11H" - H3 P(VO3 MoO4d) +4H20

Le dosage du P205 nous permet de savoir la teneur du phosphate Tricalcique qui
est le TPL (triple phosphate of lime) soit :

%P205 X 2.185 = %TPL

2.185 = Mm Ca(PO4)2 / Mm P205 / Ca3(PO4)2------ P205+ 3 CaO.
Dosage du Magnésium MgO

spectrométrie d’absorption atomique .dans le cas particulier de 1'absorption atomique,

on travaille sur des atomes libres a 1'état fondamental (Wi = 0): ces atomes peuvent absorber
des photons et passer ainsi a leurs différents états excités peu nombreux a cause des régles de
sélection qui interdisent le nombre total de combinaisons que 1'on pourrait réaliser entre les
¢tats excités et I'état fondamental. Pour un atome, on peut donc faire de l'absorption sur les
raies qui correspondent au passage €tat fondamental - états excités, mais avec une sensibilité
différente liée aux divers coefficients d'Einstein pour chaque niveau excité. Ces raies sont
appelées aussi raies de résonance, bien que 1'on réserve quelquefois cette appellation a la plus

sensible d'entre elles.
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Méthode par absorption atomique NF U44-145
Principe
Détermination de la teneur en magnésium dans une solution d’essai par
spectrométrie d’adsorption atomique en présence de I’oxyde de lanthane ou chlorure de
lanthane.
Réactifs :

- Acide chlorhydrique concentre D=1,19. 37% en poids.

- Solution étalon mere de : 1g/litre de magnésium.

- Solution fille de : 100mg/litre en magnésium (50ml dans 500ml de solution)
Tampon spectrochimique au lanthane: Peser 58,64grammes de (La,0O; ) et le dissoudre dans
une fiole jaugée de 1 litre puis lentement et avec précaution , ajouter 250ml d’acide
chlorhydrique concentré apres dissolution ajuster et jauger avec de 1’eau distillée .
Gamme d’étalonnage :

Dans une série des fioles de 100 ml ajouter successivement 1ml, 2ml, 4ml, 6ml de
la solution fille puis 2ml d’oxyde de lanthane et 2 ml d’acide chlorhydrique dans chaque
fiole ajuster aux traits de jauge avec de 1’eau distillée. Ce volume correspond a:
0,5mg/l .1, Omg/l .2, .mg/l. 3,0mg/l en magnésium. Appareil spectrométrie d’absorption
atomique équipé d’un brialeur air-acethylene et d’une lampe a cathode creuse en
magnésium pour une longueur d’onde de 285,2 nm pour ce dosage de magnésium.

Appareillage

Matériel courant de laboratoire

Spectrophotometre d’absorption atomique, muni d’une lampe a cathode creuse pour le

dosage du magnésium et d’un brileur air-acétyléne. AAS3300

Installation d’air comprimé.

Acétyléne.
Mode opératoire

Prélever 5ml de la solution d’attaque perchlorique ou nitro-chlorhydrique dans une
fiole jaugée de 100ml ajouter 2ml de lanthane et 2ml d’acide chlorhydrique concentré ajuster
la fiole a 100ml et passer au spectrophotometre d’absorption atomique .A partir de la gamme
d’étalonnage et le blanc des réactifs tracer la courbe d’étalonnage en ordonné les absorbances
et en abaisse les concentrations en mg/l de magnésium.
Réaction de I’attaque :
M gCO3 +2 HCLO4 --------- Mg (C104)2 + H2CO3
CaCO3 + 2 HCLO4 --------- Ca(Cl04)2 +H2CO3.
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- Calcul :
%MgO=CxVx200x100/VpxE=Cx3, 316
C= Concentration en mg/l, d’apres la courbe d’étalonnage.
V= Volume de la solution d’attaque (500ml).
E= Prise d’essai en gramme (1g).
Vp= Volume prélever pour I’essai (Sml).
Dosage de ’anhydride carbonique CO,Par Clcimetre de BERNARD
Principe
Attaque de phosphate par I’acide chlorhydrique, en récipient fermé, mesure du volume
gazeux dégagé. Le dégagement éventuel d’hydrogene sulfuré est empéché par addition de
sulfate de cuivre.
Réactifs
- Acide chlorhydrique solution a 50% en volume.
- Sulfate de cuivre anhydre
- Etalons : carbonate de calcium pur et sec.
Appareillage
- Appareil de mesure du dégagement gazeux (calcimétre de BERNARD).
- Fiole d’attaque a fond plat, forme poire de 150ml.
- Tubes a hémolyse de Sml. (65x13 mm).
- Billes de verre (diamétre 4mm).
- Thermometre.
- Chronometre.
- Pince en bois.
- Matériel courant.
Mode opératoire
Peser une masse convenable d’échantillon broyé (en général 1g), et I’introduire
dans la fiole poire séche. Placer dans la fiole 10212 billes de verre. D’autre part, dans des
tubes hémolyse introduire Sml de sulfate de cuivre. L’introduire le tube a hémolyse dans
la fiole contenant 1’échantillon, sans renverser le liquide. Incliner la fiole pour verser le
contenu des tubes a hémolyse sur I’échantillon. Abaisser le réservoir pour maintenir le
liquide a peu pres au méme niveau dans le tube mesureur et dans le réservoir. Agiter la
fiole, sans interruption, jusqu’ au moment ou le niveau du liquide dans le tube mesureur

ne varie plus.
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Laisser refroidir sans agiter. Noter de 5 en 5 mn la température et le volume

dégagé .lorsque la température est égale a la température initiale, noter le volume, en

prenant soin d’amener le liquide au méme niveau dans le réservoir et dans le tube

mesurcur.

Calcul

I1. Analyses granulométrique

Utilisation de la table de calcul

Coeffition de proportionnalité, calculé a partir de la température T°C et de la pression

pmm-Hg a I’équilibre .les coefficients fsont indiqués dans le tableau (1).

V : volume gazeux dégagé, en millilitres.

La masse (m) d’anhydride dégagé, en milligrammes est :

m= 10 fv

E = masse de la prise d’essai, en gramme.

M= masse d’anhydride carbonique contenue dans la prise d’essai en milligrammes.

La teneur en anhydride carbonique est :

%CO, =m/1000 x 100/E =0, 1 x m/E.

%C0O,=0,1 xm/E=fxV/E

Tableau 1: Résultats d’analyse granulométrique de minerai de phosphate brut.

Taille ¢ Masse (g) | Fréquences | Fréquences cum | Fréquence cum
(mm) (unité Phi) (%) retenu (%) (%) Passant(%)

1 0 8,1 2,765 2,765 97,23

0,5 1 15,5 5,29 8,06 91,94

0,25 2 58,41 19,94 27,99 72,005

0,125 3 116,38 39,73 67,72 32,28

0,1 3,32 61,3 20,93 88,65 11,35

0,063 3,99 33,02 11,27 99,92 0,079

0 0 0,23 0,079 100 0

total 292,94
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Figure 1: Courbe granulométrique de passant cumulé de minerai de phosphate brut.

Tableau 2: Résultats d’analyse granulométrique de I’échantillon traité a température 600°C.

tamis | Unité phi Masse(g) rend
($) pond(%) passant cum(%) | Refus cum(%)

1 0 11,3 3,99 96,004 3,99
0,5 1 14,07 4,98 91,027 8,973
0,25 2 60,33 21,33 69,69 30,31
0,125 3 114,92 40,64 29,05 70,95
0,1 3,32 48,6 17,19 11,86 88,14
0,063 3,99 32,54 11,51 0,350 99,65
0 0 0,99 0,35 0 100

total 282,75 100
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Figure 2 : Courbe granulométrique de passant cumulé de 1’échantillon calciné a 600°C



Tableau 3:Résultats d’analyse granulométrique de I’échantillon calciné a 800°C.

Fréquence | Fréquence
cum cum
Taille unité Phi Fréquence |retenu passant
(mm) () Masse (g) | (%) (%) Fer [ (%)
| 05,2 2,071 2,071 97,93
0,5 1 7,28 2,89 4,97 95,03
0,25 2 43,98 17,52 22,49 77,51
0,125 3 105,98 42,21 64,69 35,303
0,1 3,32 55,3 22,025 86,72 13,28
0,063 3,99 32,32 12,87 99,59 0,41
0 0 1,02 0,41 100 0
totale 251,08 100
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Annexe

Figure 3 : Courbe granulométrique de passant cumulé de I’échantillon calciné a 800°C

Tableau 4 : Résultats d’analyse granulométrique de I’échantillon aprés traitement thermique

a 1000°C.



[EnN

2

taille des grains ()

Fréquence Fréquence
‘ unité Phi Masse (%) Fréquence |cumretenu |cum passant
Taille(mm) ((d) (%) (%) Fer Fep (%)

1 0 4,9 2,28 97,72 2,28

0,5 1 9,36 4,36 93,35 6,65

0,25 2 44,92 20,94 72,41 27,59

0,125 3 79,25 36,94 35,47 64,53

0,1 3,32 51 23,77 11,69 88,3

0,063 3,99 24,22 11,29 0,41 99,59

0 0 0,87 0,41 0 100

total 214,52 100
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Figure 4 :

Annexe

Courbe granulométrique de passant cumulé de 1’échantillon calciné a 1000°C.



Résumé

Les phosphate de la région de Djebel Onk font @adfun vaste ensemble de
gisements phosphatés formés a la période fini €&Btacene sur les rives Sud et Sud Est
meéditerranéennes .ces concentration d’intérétécmpuansont exploitées prés de la ville Bir
El Ater(Wilaya de Tébessa) par l'entreprise natien®OMIPHOS filiale du groupe
FERPHOS.

La méthode d’exploitation consiste a la réalisatibone succession des travaux
miniers afin d’assurer la découverture et I'exfi@tten quantité et en qualité, planifiées dans
les meilleurs conditions. Leminerai de phosphat@igaau de Djebel Onk subit deux étapes
d’enrichissement pour devenir un concentré ,la prespar voie humide et la deuxiéme par

voie séche.

Dans ce mémoire, nous avons étudiéla températuréraitement thermique de
phosphate beige de Kef Es Sennoun,notre objettd’egtimiser I'influence de ce traitement
sur les caractéristiques chimique, phisique et rmalno§igue des différents tranches

granulométriques.

Mots clés : Phosphate, Kef Es sennoun, traitementthermiqueac@isation, analyses
physico-chimique.

Summary

The phosphate of Djebel area Onk are part of adosed of phosphate deposits formed in the
Eocene Cretaceous period ended on Southern andh Seast Mediterranean .ces
concentration of economic interest are operated theacity Bir el Ater ( Tébessa) by the
national company SOMIPHOS subsidiary FERPHOS group.

The mining method involves carrying out a successd mining operations to ensure
stripping and extraction in quantity and qualitignmed in the best conditions. The phosphate
ore at Jebel Onk undergoes two stages of enrichtodmtcome a concentrate, the first wet
and dry second.

In this paper, we studied the heat treatment teatpex of beige phosphate Kef Essennoun
our goal and optimize the impact of this treatn@mthe chemical characteristics, physic and
mineralogical different size fractions.

Keywords: Phosphate, Kef Essennoun, heat treatment, clkawatton, physical-chemical

analyzes



