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CARACTERISATION ET VALORISATION DU MINERAI DE PHOSPHATE DE
BLED EL-HADBA POUR LA FABRICATION DE L'ACIDE PHOSPHORIQUE

Résume

La wilaya de Tébessa renferme le plus grand gisement de phosphate en Algérie. Il est
estimé a 2 milliards de tonnes par la société miniére des phosphates. La région de Djebel Onk
renferme une série de gisement dont, celui de Bled El-Hadba qui fait I’objet de notre travail.
Ce gisement situe prés de la frontiére Algéro-Tunisienne, est un nouveau gisement de
phosphate possédant des réserves tres importants estimées a plus de 800 millions de tonnes
avec une teneur moyenne en P,Os faible ce qui représente un atout pour la sociéeté
“FERPHOS”’.

L’étude pétrographique, minéralogique et granulo-chimique ont été réalisées par
plusieurs méthodes d'analyses DRX, MEB, IR et ICP préalables, permettant de définir la
maille de libération par la tranche granulométrique 100-315um riche en éléments phosphatés
avec des teneurs varient de 27.12 a 30.41 % en P,Os et des minéraux de la gangue comme les
carbonates 6.58 & 7.56% en CO et 1 & 1.69% en MgO avec des rendements pondéraux varient
de 47.83 a 73.77% pour les trois sous couches sommitale, principale et basale respectivement.
Les observations microscopiques effectuées sur ces trois types du minerai ont montrées la
présence des principaux minéraux identifiées par XRD: Fluorapatite, hydroxylapatite,
carbonate, dolomie, calcite et quartz. L’analyse chimique par ICP-MS a ont mis en évidence
la présence d’une quinzaine d’éléments en traces répartis en 05 catégories: Métaux de
transition: vanadium, chrome, cuivre, nickel, zinc; Terres rares: lanthane, yttrium, cérium,
néodyme, erbium; Métaux alcalino-terreux: strontium ; Alcalin: césium ; Actinide: uranium.

En effet, les différents essais de calcination appliqués sur ce type du minerai ont mis en
évidence une étroite relation entre les phases minéralogiques, la répartition granulométrique et
I'évolution des constituants principaux de contréle dans la calcination en fonction des tranches
granulométriques, température, temps, lavage et désclammage. Les performances de
séparation des carbonates et les éléments phosphatés de ce type du minerai sont exprimées par
la composition chimique des produits enrichis, par comparaison avec celle des minerais bruts
et ceux de I’alimentation calcination (0.100-0.315mm) et la meilleure température de
calcination est de 1000 ° C a 10 min, avec des teneurs : 30.14 a 33.45 % en P,Os et 0.20 &
0.27% en MgO et 1 % en CO; pour les trois sous couche sommitale, principale et basale.

Les essais de flottation appliqués sur les trois types des minerais de phosphate de Bled
El-Hadba pour les deux types de réactifs utilisés (acide oléique et potassium oléique) ont
confirmé leurs bonnes performances (58 a 97 % en poids).

Les tests de fabrication de ’acide phosphorique réalisés a partir d’une attaque par
I’acide sulfurique sur les produits marchands étudiés ont révélés que la meilleure qualité de
I’acide obtenu est enregistrée par 1’échantillon 66/68TPL, avec une récupération de 88.85 %
en P,Os et une densité de 1.6g/cm®. On s’est intéressés particuliérement & la valorisation de
ce minerai, en vue de son utilisation pour la fabrication de I’acide phosphorique avec un
minimum d’éléments pénalisants, en vue de protéger I’environnement.

Mots clés: Phosphate, Caractérisation, Valorisation, Calcination, Flottation, Acide
phosphorique, environnement.
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CHARACTERIZATION AND VALORIZATION OF PHOSPHATE ORE OF BLED
EL-HADBA FOR THE PRODUCTION OF PHOSPHORIC ACID

Abstract

Djebel Onk is the largest phosphate deposit in Algeria, with about 2 billion tons of
phosphates. The region of Djebel Onk contains a series of deposits, including that of Bled El-
Hadba which is the subject of our work. This deposit located near the Algero-Tunisian border,
is a new phosphate deposit has very large reserves estimated at more than 800 million tons
with a low average P,Os content which represents an asset for the company " FERPHOS ".

The petrographic, mineralogical and granulo-chemical study were carried out by several
methods of preliminary XRD, SEM, IR and ICP analyzes, making it possible to define the
release cell by the granulometric slice 100-315um rich in phosphate elements 27.12 to
30.41% in P,Os and gangue minerals such as carbonates 6.58 to 7.56 % in CO, and 1 to
1.69% in MgO with weight efficiencies ranging from 47.83 to 73.77% for the three sub-layers
top, main and basal respectively. The microscopic observations made on these three types of
ores showed the presence of the main minerals identified by XRD: Fluorapatite,
Hydroxylapatite, carbonate, dolomite, calcite and quartz. The chemical analysis by ICP-MS
has demonstrated the presence of fifteen trace elements distributed in 05 categories: transition
metals: Transition metals: vanadium, chromium, copper, nickel, zinc; Rare earths: lanthanum,
yttrium, cerium, neodymium, erbium; Alkaline earth metals: strontium; Alkaline: cesium;
Actinide: uranium.

In fact, the various calcination tests applied to this type of ore have revealed a close
relationship between the mineralogical phases, the particle size distribution and the evolution
of the main constituents of control in the calcination as a function of the granulometric slices,
temperature, time, washing and de-cleasing. The carbonate separation performance and the
phosphate elements of this type of ore are expressed by the chemical composition of the
enriched products, compared with that of the raw ores and those of the feeding calcination
(0.100-0.315mm) and the best temperature of the calcination is from 1000°C to 10 min, with
contents: 30.14 to 33.45% in P,0s and 0.20 to 0.27% in MgO and 1% in CO; for the three
sub-layers Upper, Main and Lower).

The flotation tests applied to the three types of Bled El-Hadba phosphate ores for the
two types of reagents used (oleic acid and oleic potassium) confirmed their good performance
(58 to 97 % by weight).

Phosphoric acid manufacturing tests carried out from a sulfuric acid attack on the
merchant products studied have revealed that the best quality of the acid obtained is recorded
by the 66/68TPL sample, with a recovery. 88.85 % P,Os and a density of 1.6 g /cm®.
Particular attention was paid to the valorization of this mineral, with a view to its use for the
manufacture of phosphoric acid with a minimum of penalizing elements, with a view to
protecting the environment.

Key words: Phosphate, Characterization, Calcination, Flotation, Phosphoric acid,
environment.
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DRX: Diffraction des Rayons X
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EREM : Entreprise de Recherche Miniere.
IR : La spectrométrie infrarouge,
FERPHOS : société Des Mines Des Phosphates
MAP: Monoammonium Phosphate.
MEB: Microscopie Electronique a Balayage
Mt : Millions des tonnes
ORGM : Office National de Recherche Géologique et Miniere
PNAD: Direct Application Phosphate Rock
TPL.: Triphosphate of Lime
TSP: Triple Superphosphate
TSV: Turbo-séparateur ventilé
SSP: Superphosphate simple

SONAREM : Société nationale de recherches et d'exploitation des ressources miniéres
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INTRODUCTION GENERALE

La recherche actuelle dans le domaine de la minéralurgie des phosphates a pour but de
trouver des procédés d’enrichissement fiables et efficaces au stade industriel, en vue d’une
exploitation rationnelle de ce matériau. Ainsi, la connaissance intime des composants de ces
minerais est nécessaire pour orienter le choix de traitement, d’exploitation et de valorisation.
Le développement des méthodes expérimentales a 1’échelle laboratoire, pilote et industrielle
permet de réaliser de nombreuses expériences venant en appui des travaux théoriques sur
I’enrichissement du minerai de phosphate.

L’Algérie, avec les gisements de Djebel Onk dispose de réserves importantes en
phosphates estimées a plus de deux milliards de tonnes. Les phosphates naturels sont des
minéraux formés par 1’association d’ions métalliques avec 1’ion phosphate (PO4)3‘. IIs sont
utilisés principalement dans les domaines: engrais, meétallurgie, textile, détergents,
pharmacie, chimie et autres. Ainsi un intérét particulier est porté a leur exploitation et a leur
valorisation.

La région de Djebel Onk renferme une série de gisement dont, ce lui de Bled El-Hadba
qui fait ’objet de notre travail. Ce gisement situé prés de la frontiere Algéro-Tunisienne, est
un nouveau gisement de phosphate posséde des réserves trés importants estimées a plus de
huit cent millions de tonnes avec une teneur moyenne en P,Os faible ce qui représente un
atout pour la sociét¢ ’FERPHOS’’. Pour répondre a sa stratégie de développement et pour
augmenter les capacités de production. Produire et alimenter I’usine de transformation du
minerai de phosphate en acide phosphorique prévue a Oued Keberit (Souk Ahras).

La caractérisation préalable de ce matériau "phosphate™ nous permettra de définir les
mailles de libération des éléments de phosphate et ceux de la gangue, d’identifier les
compositions chimiques et minéralogiques des éléments majeurs et mineurs existant ainsi que
ses caracteristiques texturales, thermiques et physico-chimiques.

Ainsi, en fonction de toute ces caractéristiques, différents traitements granulométriques,
physiques, thermiques et physico-chimiques sont réalisés dans le but d’élaborer un
organigramme ou une chaine d’exploitation et de valorisation les plus appropriés.

L’objectif de cette étude est d’identifier qualitativement et quantitativement les
compositions chimiques et minéralogiques des éléments majeurs et traces en fonction des
fractions granulométriques, par sous couches de phosphates de fagon a orienter et proposer un
schéma de traitement le plus approprié. L’étude devrait permettre une nouvelle approche sur
les plans économique et environnemental.

On s’est intéressés particulierement a la valorisation de ce minerai, en vue de son
utilisation pour la fabrication de 1’acide phosphorique et la mise au point d’une technologie
efficace et rentable pour la production d’un/ou plusieurs types de concentrés avec un
minimum d’éléments pénalisants.
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L’acide phosphorique est 1’'un des produits de base de plusieurs utilisations
industrielles comme 1la fabrication des engrais, 1’industrie pharmaceutique, alimentaire,
cosmétique, peintures, textile, papeterie, métallique, eaux et autres. Les voies de fabrication
de cet acide sont nombreuses, on cite particuliérement les procédés par voie humide et par
voie thermique. Dans le cadre de notre travail, nous vison a I’utiliser dans l'industrie des
engrais. Ainsi, le traitement préalable de la matiére premiére « phosphate » est nécessaire ce
vue de répondre aux exigences de la qualité de ce produit d’une part et contribuer a la
protection de I’environnement de la matiére de rejets.

Le présent manuscrit est constitué de cing chapitres :

=  Le premier chapitre est consacré a I’é¢tude bibliographique sur les phosphates naturels :
en particulier ceux de Djebel Onk, généralités, domaines d’utilisations, réserves et
productions, propriétés pétrographique, minéralogique, physico-chimiques, des cadre
géographique et géologique.

= Le deuxieme chapitre et porté sur la présentation des gisements de phosphate de
Djebel Onk : données structurales, stratigraphiques, minéralogiques, réserves exploitables,
ainsi que le mode de traitement et de valorisation.

= Le troisieme chapitre est dédié a la préparation et caractérisations du minerai de
phosphate de Bled El-Hadba. Préparation mécanique (concassage, homogénéisation, quartage,
tamisage et broyage) ainsi que les analyses quantitatives et qualitatives pour différentes
techniques (DRX, FX, ATG-ATD-DSC, IR, MEB, ...).

= Le quatrieme chapitre a porté le traitement et 1’enrichissement des phosphates de Bled
El-Hadba par les méthodes de calcination et flottation.

= Le chapitre cinquieme est consacré a I’étude de broyabilité sur les concentrés obtenus
et les tests de fabrication de I’acide phosphorique.
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Le Phosphate naturel est un terme général qui décrit les assemblages minéraux naturels
contenant une concentration élevée de minéraux phosphatés. Ce terme se rapporte aussi bien
aux minerais phosphatés non enrichis qu’aux produits concentrés.

Les gisements sedimentaires représentent environ 80 a 90 pour cent de la production
mondiale (Guillemot J., 1986). Les gisements qui représentent la majeure partie de la
production mondiale de phosphate naturel sont situés au Maroc, aux Etats-Unis et en Chine.
La plupart des gisements sédimentaires contiennent de la fluoroapatite carbonatée appelée
francolite. Les francolites ayant une importante substitution carbonatée avec le phosphate sont
les plus fortement réactives et sont les plus appropriées pour une application directe comme
engrais ou amendement (McConnell, 1938).

Les gisements ignés (10 a 20 pour cent de la production mondiale) sont exploités
principalement par : la Russie, le Canada, I’Afrique du Sud, le Brésil, la Finlande et le
Zimbabwe. Ces gisements contiennent généralement des variétés de fluoroapatite qui sont
relativement peu réactives et donc moins appropriées pour I’application directe.

Le phosphate est le composant de ces roches ayant un intérét agronomique trés
important. Plus le contenu en phosphate (P,Os) sous forme d’apatite est élevé, plus le
potentiel économique du minerai est grand. Les facteurs qui sont importants dans la
conversion chimique des phosphates en engrais (carbonates libres, fer, aluminium,
magnésium et chlorure) ne sont souvent pas importants quand la roche doit étre employée en
application directe (McClellan et Gremillion, 1980; Van Kauwenbergh et Hellums, 1995).

Environ 80 pour cent de la production mondiale des phosphates proviennent des dép6ts
d’origine sédimentaire marine, 17 pour cent sont dérivés des roches magmatiques et de leurs
produits de lessivage, et le reste vient de depdts sédimentaires résiduels et de guano. Les
ressources en phosphate en 1’ Afrique sont considérables en termes de quantité et de diversité,
mais elles ne sont pas suffisamment exploité (McClellan et Notholt, 1986, Baudet et al.,
1986).

I. 1. ORIGINE DES PHOSPHATES NATURELS

Les phosphates se répartissent en trois types selon leurs origines geologiques (Fig. 1):
ignée, sédimentaire et guano.

I. 1. 1. Origine Ignee

Ces gisements, associés a des contextes a carbonatites, a roche alcalines telles que les
syénites néphéliniques ou encore a des pyroxénites ou des pegmatites, sont assez largement
distribuées en Afrique du Nord, en Amérique du Sud (Brésil), en Afrique du Sud et en
Afrique orientale, en Inde et en Russie. Les plus importants sont ceux de la péninsule de
KOLA (URSS) ou I’apatite est associ¢e a des syénites néphéliniques, et de PALABORA en
Afrique du Sud (Tranvaal) ou I’apatite est associée a un contexte a carbonatite et pyroxénite a
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serpentite. Les réserves de cette derniere sont évaluées a 1.4 milliards de tonnes de
concentration 35.7% P,0s, celle des gisements de KOLA paraissent étre du méme ordre de
grandeur (Slansky, 1975).

I. 1. 2. Origine sédimentaire

Les phosphates sédimentaires sont composés principalement d’apatites, présentant une
substitution isomorphe étendue dans le réseau cristallin. Ainsi, ils présentent une grande
variation dans leur composition chimique et montrent en conséquence un large éventail de
propriétés. Dans les depdts sédimentaires, les principaux minéraux phosphatés sont des
francolites (fluoroapatites microcristallines carbonatées), qui sont en association avec une
grande variété de minéraux accessoires et d’impuretés (McClellan et Van Kauwenbergh,
1990).

Les roches sédimentaires sont formées par I'érosion, le transport puis le dépdt des
minéraux en surface a faibles profondeurs sous de faibles températures et pression de la terre
a partir de I'eau, de vent et de la glace (Bonnet C, 2011). Le plus important dépot est en milieu
aquatique dans les bassins sédimentaires (Holtan, et al., 1988).

Les phosphates sédimentaires qui ont été déposes progressivement au cours des temps
géologiques et qui sont faiblement consolidés, contiennent des particules microcristallines
avec de grandes surfaces spécifiques et varient considérablement en termes de composition
chimique et de réactivité. Ces dép6ts représentent 80 pour cent de toutes les réserves du
monde (Guillemot J., 1986). Ils s’étendent du nord a I’ouest et au centre de 1’Afrique et sont
parmi les plus appropriés pour I’application directe en agriculture (IAEA, 2002).

D’aprés le BRGM 1975, les gisements sédimentaires ont une répartition stratigraphique
et géographique trés variée. Les principales régions productrices du monde sont, d’aprés les
éléments statistiques de 1973 : Les Etats Unis (37 Mt environ) avec surtout les gisements de
Floride, de Caroline du Nord et du Sud (Miocéne et Pliocéne) et des montagnes rocheuses
(Permien) ; I’Afrique du Nord avec plus de 20 Mt dont 16 pour le Maroc avec ses niveaux
phosphatés de I’Eocéne inferieure ; la Russie (6 a 7 Mt) avec de nombreux gisements répartis
surtout entre le Précambrien, le Cambrien, 1’Ordovicien, le Jurassique supérieur et le crétacé,
I’Afrique occidentale avec des gisements de I’Eocéne moyen du Sénégal et du Togo, le
Proche Orient (2 Mt) avec ses gisements du Crétacé supérieure de Jordanie, 1’Israél et la
Syrie. Signalons encore de grands gisements du Sahara Espagnol (Eocéne inferieure) aux
réserves supérieures a 1.5 milliard de tonnes de minerai de trés bonne qualité dont la
production doit atteindre trés rapidement une dizaine de millions de t /an, ainsi que ceux du
Miocéne du Pérou (Sechura) et du Cambrien d’Australie (Slansky, 1975).

I. 1. 3. Origine guano

Ces gisements qui sont issus de la réaction de déjections d’oiseaux et, dans certains cas,
de chauve-souris sur les roches réceptrices, ont une importance économique loin d’étre
négligeable. L’ile Christmas présente ainsi des réserves supérieures a 200 Mt de minerai




CHAPITRE | GENERALITES SUR LES PHOSPHATES

titrant 50 a 80TPL (21.8 a 36.6% P,0s). La production de L’ile Christmas a atteint en 1973,
1.493 Mt de minerai a haute teneur, celle de L’ile Nauru 2.323 Mt. Les autres iles du
Pacifique totalisent 742000 tonnes.

Les gisements issus du guano n’ont actuellement d’intérét que dans la mesure ou la
roche réceptrice est calcaire. Dans les autres cas les minéraux formeés sont des phosphates de
fer ou d’alumine peu exploitables actuellement (Slansky, 1980). IIs se trouvent en Namibie et
en Madagascar (Truong et al., 1982). Ces dépbts se sont formés récemment sur des
soubassements coralliens; et présentent des particules tres tendres et pratiqguement équivalents
au phosphate hydrosoluble. Ce type de gisement produit environ 2 a 3% de phosphates
naturels (Cogel et al., 2006). Sous l'influence des pluies acides, l'acide phosphorique des
excréments d'oiseaux attaque les calcaires et forme des dépbts de phosphate de calcium. Les
réserves de ce type sont presque épuisées ou ne sont pas exploitées pour des raisons
environnementales (Guillemot .1986).

Il y a aussi un autre type de gisement «sous-marins » ou les nodules phosphatés sont
assez largement distribués au fond des mers actuelles, essentiellement sur le plateau
continental. Les accumulations principales se situent le long des cotes occidentales des
continents africain (Afrique du Sud, Maroc...), américain (Californie, chili...) et également
au large du Brésil. Les réserves ont été évaluées grossierement a 30000 Mt. de minerai a
teneur commerciale de I’ordre de 30% P,0s.

Le phosphate est une appellation commerciale pour environ 300 phosphates de
différentes qualités dans le monde (Hammond et Day, 1992).

La figure 1 présente la répartition des gisements de phosphates dans le monde solen les
statistiques établies par Zapata et Roy en 2004:

® Gisements sédimentaires

= Gisements ignés
* Gisements insulaires

Fig. 1. Localisation des principaux types de gisements de phosphates dans le monde (Zapata
et Roy, 2004).
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I. 2. PRINCIPALES CARACTERISTIQUES DES PHOSPHATES NATURELS

Les caractéristiques minéralogiques, chimiques et texturales des minerais phosphatés
déterminent: leur adéquation a différents types de processus d’enrichissement, leur
adaptabilité au produit chimique et leur adéquation a I’usage en tant que phosphate naturel
pour une application directe (PNAD: Direct Application Phosphate Rock). Les facteurs les
plus importants dans 1’évaluation pour une application directe sont: la composition chimique,
I’adaptation a 1’enrichissement, et la réactivité de 1’apatite. Une matrice complete de
caractérisation basée sur 1’intégration de toutes les données obtenues par diverses méthodes
analytiques met en évidence le potentiel d’enrichissement et les meilleures utilisations
probables pour un phosphate soit dans la production d’engrais soluble, soit comme engrais en
application directe (Zapata et Roy, 2004).

Il'y a diverses méthodes pour évaluer les phosphates en vue d’une application directe.
La premiere approche utilise des tests empiriques de solubilité des phosphates dans
différentes solutions d’extraction. Les solutions les plus communes sont le citrate
d’ammonium neutre, I’acide citrique a 2 % et I’acide formique a 2 % (Baude, 1980).

Les apatites et autres phosphates de calcium ont un intérét considérable pour les
biologistes, les minéralogistes ainsi que pour les industriels de la chimie. Les raisons
principales sont d’une part, les apatites constituent les composants des dents et des os des
étres vivants et les phosphates de calcium acides sont impliqués dans les processus de
calcification pathologique ou de fossilisation. D’autre part, au niveau industriel, les apatites et
autres phosphates de calcium commencent a étre utilisés comme matériaux biocompatibles
pour les os de synthése ou le surfacage de protheses osseuses alors qu’ils sont déja largement
exploités pour la production d’engrais ou méme comme source de phosphore dans les tubes
lumineux fluorescents (Bertolus et Defranceschi, 2004).

Toutes ces utilisations sont la consequence de deux propriétés physicochimiques
remarquables de cette famille de composés : leur faible solubilité et leur aptitude a accepter
dans leur formule une grande partie des éléments de la classification périodique.

I. 2. 1. Chimie des phosphates

La teneur en phosphate de calcium dans les roches phosphatées est exprimée par l'une
des unités suivantes: BPL (bone phosphate of lime), TPL (triphosphate of lime), P,Os
(pentoxyde de phosphore), P (phosphore). La relation entre ces derniers (Abouzeid, 2007)
est:

80% (BPL) =80% (TPL) = 36.6% (P,0s) = 16% (P)

Sur le plan géochimique, on rencontre les constituants majeurs : P,0s, MgO, CaO, SiO,,
Al,O3, Fe;03, TiO,, Na0O, K0, etc..... Ces ¢éléments sont associés aux principales phases
minéralogiques telles que : apatite, argiles, carbonates, silice, ...etc. (Chabou Mostefai, 1987
et Larouci, 1988). De méme, une gamme d'éléments en traces qui se concentre dans les phases
argileuses et phosphatées a savoir :
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e Ba, Cr, Cs, Cu, Ga, Mo, Nb, Ni, Pb, Rb, Sb, Sn, Sc, Sr, V, Zn et Zr (dans les argiles) ;
e Ce, Dy, Er, Gd, Ho, La, Lu, Nd, Pr, Sm, Th, Th, Tm, U, Y, Yb et Sr (dans les apatites).

Les apatites sont de formulation générale Me1o(XO,)sY> (Bechade, 2008). Cette formule
est stoechiométrique et les différents sites Me, XO,4 et Y de la structure sont totalement
remplis. Me représente, le plus souvent, un cation divalent, XO4 un anion moléculaire
trivalent, et Y un anion monovalent.

L'apatite la plus frequente est la fluorapatite [Caio(POa4)sF2] (McClellan et Lehr, 1969 ;
McClellan, 1980 et McClellan et Van Kauwenbergh, 1990). Les phosphates des depots
sédimentaires sont cryptocristallins (Slansky, 1980). Les minéraux correspondants sont
également voisins de la fluorapatite. En effet, la structure apatite étant relativement «souple»,
elle peut accepter de nombreux ions en substitution sur les trois sites. Le tableau 1 permet
d’illustrer une partie des différentes substitutions envisageables. Il existe deux types de
substitutions possibles (Chairat, 2005) :

- Les substitutions d’ions de méme charge et de tailles différentes sur les trois sites Me, XO4
et Y de la structure apatite. Ces apatites restent stoechiométriques et seule une légére
déformation de la maille est observée.

- Les substitutions par des ions de charges et de tailles différentes qui nécessitent une
compensation de charge pour assurer I’électroneutralité de la maille cristalline. Ces échanges
d’ions se font de deux maniéres:

« couplée en assurant la stoechiométrie du matériau (Tab. 1): (Ca**, PO,¥) - (Ln**, SiO,*") :
» création de lacunes amenant a des formulations d’apatites dites non stoechiométriques.

Cette variation de la stoechiométrie engendre une variation des propriétés physico-
chimiques du matériau. C’est, par exemple, le cas de I’hydroxyapatite phosphocalcique
lorsqu’elle est substituée par des groupements carbonate (Cajo-x . X (PO4)sx(CO3)x(OH)2x. X,
(ouOreprésente une lacune).

Tableau. 1: Exemples de substitutions des structures apatitiques (Banu, 2005).

Me”* X0,* Y

Ca” St Cd** | PO~ Sio,” AsO,> | OH F Cr
Mg** Ba?* Pb** | SO,>  MnOS  VO.* |Br I 0
cu® Zn** 0O |Ccros COs% HPO,* | 8% o COs™
Na'* K* Eu®

La substitution la plus marquée dans les apatites sédimentaires est celle de PO,* par
COs?. L'introduction d'ion F~ supplémentaire contribue & préserver la neutralité électrique du
cristal (Slansky, 1980). Le minéral le plus fréquent est ainsi la carbonate-fluorapatite ou
francolite, dont la formule structurale simplifiée est : Cai [(PO4)sx (CO3F) x] F2 et qui
cristallise dans le systeme hexagonal. L'importance possible des substitutions par Na, Mg et
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OH conduit Lehr et al (1967) a proposer, pour les apatites sédimentaires, la formule
structurale générale suivante : (Ca, Na, Mg)10 (POa)s.x (CO3)x Fy (F,OH).

Les apatites sont des composés de formule steechiométrique suivante:

- Fluorapatite (Cazo(PO4)sF2): Principalement dans les roches ignées et les environnements
métamorphiques, par exemple, les carbonatites et mica-pyroxenites.

- Hydroxyapatite (Cajo(PO4)s(OH)2): Se trouve également dans les roches ignées et
métamorphiques et les dépots biogéniques.

- Hydroxyapatite carbonaté (Ca;o(PO4,CO3)s(OH),): Se trouve principalement dans les Tles et
les cavernes.

- Francolite (Caio-.,NaxMgy(POs)s(CO3).Fo4.F2): La plupart des gisements sédimentaires
contiennent des variétés de fluorapatite carbonatée qui sont regroupées sous le nom collectif
de francolite (McConnell, 1938).

La plupart des minéraux des phosphates sédimentaires font partie de la famille des
apatites qui cristallisent dans le systéeme hexagonal, dont la maille élémentaire est un prisme
droit a base d’hexagone et appartiennent au groupe d’espace P63/m (Montel et al., 1980). Les
tétraedres XO, (PO,4) définissent le squelette de la structure apatitique. En effet, a I'inverse des
sites Me (Ca) ou Y (F), aucune lacune n'a été observée sur les sites XO,4 (Lacout, 1983).

La fluoroapatite de formule Cayo(PO4)sF2, de paramétres cristallographiques a = 9,375A
et c = 6,875 A, est souvent prise comme référence (Elliott, 1994). La projection de la structure
de la fluoroapatite Ca;o(PO,) F2 sur le plan (001) est représentée par la figure 2.

L’arrangement quasi compact des groupements X0, fait apparaitre deux types de
tunnels au sein de la maille cristalline :
- Le premier, dit de type |, est occupé par quatre cations Me notés Me(l); son diamétre est de
2,5 A dans le cas de la fluorapatite. Ces Me(l) sont situés sur un axe ternaire de la structure et
présentent une symétrie de site Cs. Chaque cation est lui-méme entouré de neuf atomes
d’oxygene (Fig. 3).
- Le second tunnel (notés I1), de diamétre compris entre 3 et 4,5 A dans le cas de la
fluorapatite, accueille le complément des cations, soit six cations Me(lI1) dont les sites ont une
symétrie Cs. Les cations Me(Il) sont situés en périphérie du tunnel et sont organisés sous la
forme de triangles equilatéraux décalés de 60° et placés aux cOtes ¥4 et % suivant I'axe de
symétrie 6 hélicoidal (axe c de la maille hexagonale). Leur coordinence est égale a 7 : ils sont
entourés de six atomes d’oxygéne et d’un atome de fluor (Fig. 4). Le diamétre du tunnel leur
confére une certaine mobilité et autorise divers échanges (Samec, 1965 et Wright, 1969).

En fonction de leur nature, les anions Y™ occupent des positions diverses le long de ’axe
formé par les Me(ll). 1ls bénéficient d'une grande mobilité. Une représentation de ce tunnel
est donnée dans le cas de la fluorapatite (Fig. 4).




CHAPITRE | GENERALITES SUR LES PHOSPHATES

Les parametres de maille rapportés dans la littérature sont assez variables, mais les plus
précis conduisent & a=9,3684 A et ¢c=6,8841 A, donnant un volume de maille V=523,25 A®, ce

qui correspond & une densité calculée de 3,201, en bon accord avec la densité mesurée
(d=3,15).

(@)
)

O

NN X |

Fig. 2. Projection sur le plan de base de la maille hexagonale de I’apatite Ca;o(POa)sF2
(D’apres Bertholus et Defranceschi, 2004).

Fig. 3. Environnement des atomes de calcium des sites de type | dans une fluorapatite non
substituée (D’aprés Bertholus et Defranceschi, 2004).

Fig. 4. Environnement des atomes de calcium des sites de type Il dans une fluorapatite non
substituée (D’apres Bertholus et Defranceschi, 2004).
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Fig. 5. Position des atomes de fluor dans la fluorapatite (D’aprés Bertholus et Defrancheschi,
2004).

l. 2. 2. Pétrographie des phosphates naturels

Les phosphates sont des roches exogénes contenant une quantité plus ou moins élevée
en P,0s. Selon la classification minéralogique internationale de 1974, il y a deux familles de
phosphates. La premiére liée a 1’apatite dite "phosphatite", qui se classe selon la présence et la
taille des éléments figurés. La deuxiéme famille des roches est dite "phosphorites” qui se
classe suivant le type de minéral, la texture, la structure, la nature de I’exogangue et surtout
par sa richesse en P,Os qui doit étre supérieure a 18 %.

Les termes « phosphorite » et « phosphatite » sont utilisés avec les significations
suivantes (Slansky, 1980):

- Phosphorite : C’est une roche sédimentaire composée en majorité, de minéraux phosphatés
pouvant étre indifféremment des phosphates de Ca, Al et de Fe.

- Phosphatite: C’est une roche sédimentaire composée en majorité des minéraux de la série
de l'apatite.

L’utilisation de « phosphorite » comme terme le plus général pour les roches a phase
phosphatée prépondérante. Le terme « phosphatite » est d’utilisation moins courante.
Lorsqu’une roche sédimentaire contient 50 % de mineraux phosphatés, sa teneur en P,0s5
dépend de la nature des minéraux phosphatés présents (Slansky, 1980).

Dans une phosphorite ou phosphatite, la phase non phosphatée est appelée
traditionnellement (Visse, 1953) « endogangue » lorsqu’elle est située a I’intérieur des grains,
nodules ou éléments figurés phosphatés, et « exogangue » lorsqu’elle est a 1’extérieur.

10
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I. 2. 3. Morphologie des phosphates

Pour nommer les phosphates, on prend en considération la taille et la forme des grains,
en attribuant un préfixe caractéristique de leur forme et origine (intra, oo, pel, bio) qui
dérivent des mots suivants : intraclaste, oolithe, bioclaste, pellet,...; plus un suffixe identifiant
le composé secondaire de la roche et sa taille (rudite, arénite, ...) (Dassamiour, 2012, Yuaming

et al, 2002). Le tableau 2 illustre une classification des phosphates (Yuaming et al, 2002):

Tableau. 2 : Classification des phosphates (Yuaming et al, 2002)

1% Préfix | 3°™ Préfixe Substantif Précisions Exogangue
éventuelles
" Rudite (0>2 v Argileuse
§ Bio um) Bioclastique | v* Marneuse
£ 9 : v' Calciteuse
=2 = Arénite -
° 3 Phospha o v Dolomitique
g = Intra (2>0>6.3 pm) Oolltr.nq.ue v silicifié, etc.
— Lutite Coprolithique
N
Pel (0>63 pm)

o Bioclastes

> Pel ; Bio Microphosphatite (<10 um) ; :

= ’ phosp Hmy; Coprolithes

v Intraclastes

I. 3. ENRICHISSEMENT DES PHOSPHATES NATURELS

Pour que les minerais de phosphates soient aptes a une utilisation dans I'industrie des
engrais et pour la production d'acide phosphorique, un traitement doit étre appliqué. Ce,
dernier, a pour but de les enrichir en P,Os et d'éliminer la gangue et certains éléments
nuisibles tels que les carbonates, les métaux lourds et les matiéres organiques (Dassamiour,
2012). Les minerais de phosphates sont rarement suffisamment réactifs pour étre utilisés en
application directe sur les sols (Hamoudi, 2010 et Bonnet, 2011). Le terme "traitement ou
enrichissement de minerai" recouvre plusieurs opérations simples ou complexes que peut
subir le minerai de phosphate pour devenir un produit commercial et utilisable dans les
secteurs appropriés (Hamoudi, 2010). Le procédé d'enrichissement choisit doit étre le moins
onéreux possible, il a pour objectif de concentrer les éléments phosphatés et de libérer les
constituants minéraux puis séparer au maximum les impuretés libres par un traitement
physique soit par voie seche (attrition et classification granulométrique) ou par voie humide
(minerai argileux : débourbage et classification granulométrique). En outre, une étape de
flottation est essentielle pour éliminer le quartz et les autres minéraux silicatés présents dans
I'exogangue. De plus, la gangue carbonatée est soustraite par calcination en volatilisant aussi
les matiéres organiques (Bonnet, 2011).

Pour chaque cas concret, un schéma technologique est élaboré en tenant compte des
particularités du minerai traité. Les minerais de phosphate sont enrichis selon plusieurs
schémas dont on cite particulierement : flottation et calcination.

11
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Bien que la flottation soit la méthode la plus répandue pour I’enrichissement de ce
minerai, elle présente plusieurs complications vue les flottabilités proches du phosphate, de la
calcite et de la dolomie. La préparation sélective des minerais indiqués devient encore plus
difficile par la dissémination fine et la présence des schlamms. Les résultats de nombreuses
¢tudes faites dans différents pays du monde montre qu’il ya trois types de schémas généraux
utilisés d’aprés certaines caractéristiques des minerais de phosphate.

I. 3. 1. Enrichissement par flottation

De nombreux procédés de séparation phosphate et carbonate par flottation a partir de
minerai sédimentaire ont vu le jour depuis des dizaines d’années (Baudet et al., 1984). Ces
procédés dépendent des caractéristiques minéralogiques et texturales des minerais
sédimentaires qui sont trés variables et défavorables pour une bonne sélectivité et une basse
consommation des réactifs de flottation, notamment les déprimants acides de I’apatite et les
collecteurs (Sis H. et al., 2003).

Avant de procéder a la flottation d’un minerai, il est nécessaire de libérer les
constituants, et pour atteindre la dimension de libération des substances utiles, on utilise le
procédé de concassage, de broyage, de tamisage ...etc.

a. Principe physico-chimique : On peut décrire la technique de la flottation de la maniére
suivante : Le minerai finement pulvérisé est mis en suspension dans 1’eau, la pulpe ainsi
obtenue est traitée avec certains réactifs chimiques, appelés collecteurs (surfactants), dont le
role est de rendre hydrophobe la surface des substances solides. La pulpe est ainsi introduite
dans la cellule de flottation qui n’est autre qu’un réacteur muni d’un agitateur a travers lequel
passe 1’air de bas vers le haut. La dimension des bulles d’air est controlée par 1’agitation, la
présence d’un agent surfactant a I’interface liquide-gaz appelé moussant permet au minerai
flotté de rester a la surface de la cellule. Les bulles d’air se fixent sur les particules solides
dont la surface est hydrophobe, et sous la poussée d’Archimede résultante, I’ensemble
particules-bulles d’air flotte a la surface du réacteur.

Suivant la quantité et le type des moussants utilisés, on peut former une écume
dynamiquement stable a la surface de la cellule ou se rassemblent les particules flottées.
L’écume ainsi enrichie en phase solide, est dégagée et constitue les concentrés de flottation, et
la gangue est récupérée au fond de la cellule (flottation directe).

b. Reéactifs de flottation: Pour réaliser le phénomeéne de flottation il est nécessaire d’ajouter a
la pulpe deux réactifs au moins, appartenant chacun aux familles des collecteurs et des
moussants.

o Les collecteurs : sont des substances organiques qui se fixent sur la surface de certains
minéraux et les rendent moins hydrophiles (Miller et al., 2002, Sis et al., 2003). Leurs
propriétés sont :

- Une solubilité relative assez élevé qui dépend de la longueur des chaines alkyles ;
- Un pouvoir de réduction ;

12
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- Une acidité relativement faible et une décomposition facile en solution aqueuse ;

- Ces produits donnent aussi des sels peu solubles avec la majeure partie des métaux de
transition, et possedent des groupements polaires suffisamment réactifs pour fixer un minerai
au sein de 1’ecau.

En général, le procédé par lequel le collecteur est fixé a la surface du minerai est le
phénomeéne d’adsorption. Le collecteur adsorbé a la surface du minerai, forme une couche
hydrophobe, ce qui donne a ces minerais la capacité d’adhérer aux bulles d’air et de monter a
la surface sous forme de masse minéralisée.

J Les moussants : sont des tensioactifs, qui diminuent la tension superficielle de 1’eau et
favorisent la formation d’une mousse dans laquelle sont retenues les grains flottés. Le choix
du moussant est restreint car s’il posséde des propriétés détersives, il peut exister un
antagonisme entre ce dernier et le collecteur. On utilise généralement des huiles de goudron,
de pin en particulier comme moussant. Le moussant, intervient a I’interface liquide/gaz. 1l a
trois fonctions essentielles (Blazy, 1970) :

- Créer des interfaces liquide-gaz importantes ;

- Faciliter la fixation a I’interface liquide-gaz des particules collectées ;

- Donner une écume (moussant + particules) pseudo stable au-dessus de la cellule de
flottation.

Les moussants possedent les propriétés physico-chimiques suivantes

- Une faible concentration doit produire une mousse de volume et de résistance suffisante
pour servir de milieu de séparation pour les solides ;

- L’écume doit se briser facilement apres avoir quitté les conditions de pseudo stabilité qui
permettent son maintien a la partie supérieure de la cellule de la flottation ;

- Les dimensions des bulles d’air et leur cinétique de coalescence doivent étre aussi faibles
que possible ;

- Leurs activités chimiques vis-a-vis de la surface des solides doivent étre strictement nulles et
doivent posséder une grande stabilité chimique par rapport a des variations brusques du pH,
de concentration en sels dissous, etc;

e Stabilisation de pH : Des valeurs de pH inferieures a 4,8 déterminent des récupérations
élevées de phosphate mais avec des concentrés de qualité insuffisante et des consommations
d’acide prohibitives, tandis que des valeurs supérieures a 5,2 ne permettent par une bonne
dépression des minéraux phosphatés.

Enfin, la comparaison entre les résultats métallurgiques obtenus avec cette
méthodologie et ceux qui ont été obtenus par le moyen d’additions massives d’acide démontre
que le premier procédé permet, en général les meilleurs résultats techniques et des
consommations minimales d’acide (Alpano, 1984).

13
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I. 3. 2. Enrichissement par calcination

Le minerai de phosphates caractérisés par une teneur importante en carbonates influent
négativement sur la qualité du produit marchand (acide phosphorique). Ce qui nécessite un
traitement pour éliminer ces carbonates avec une méthode simple et efficace (calcination).

La calcination est pratiquée dans le but de dissocier par voie thermique les carbonates
de I’exogangue et de ’endogangue du minerai dans un intervalle de température compris
géneralement entre 700 et 1000 °C. Pour réduire les proportions de CaO et MgO par rapport
au P,0s, la deuxieme étape importante consiste en une opération d’hydratation des oxydes de
Ca et Mg pour pouvoir ensuite les éliminer.

Le traitement thermique a haute température a une influence sur la qualité des produits
calcinés. De nombreux travaux étudiant 1’influence de la température de calcination sur la
porosité, la réactivité et la surface spécifigue ont montré une chute brutale de ces
caractéristiques dans un intervalle de température étroit (Gaucherand, 1975 et Blazy, 1980).

Les températures permettant d’éliminer les maticres organiques sont généralement de
I’ordre de 200 a 450 °C pour la vaporisation des maticres volatiles et de 750 a 800 °C pour le
cracking et la combustion. On fixe en pratique une température de 780 °C maximum pour
éviter une chute trés importante de la porosité et de la réactivité du calciné. A cette
température, il reste environ 0.25 % en poids de carbone dans le calciné. Cette teneur est
fonction de la teneur initiale en carbone, de la taille des particules de phosphate, du temps de
séjour dans le réacteur, de la température, du milieu oxydant, etc... Ce carbone restant a pour
effet de donner lors de la fabrication de 1’acide phosphorique, un phosphogypse de couleur
grise. On peut enlever une bonne partie de ce carbone par hydrocyclonage qui élimine 10 a
20% en poids de solide. Par contre, le réle de ce carbone pour clarifier I’acide phosphorique
est certain. Enfin, Sten, 1965 a remarqué que la calcination et non le grillage, augmente le
temps de solubilité de la silice fine ou du silico-aluminate argileux lors de la fabrication
d’acide phosphorique. Ce taux est important au-dessus d’une température de calcination de
815 °C. Cet effet est favorable, car on a observé que la silice soluble diminuait la corrosion
dans les réacteurs de fabrication d’acide.

Le comportement thermique des minerais phosphatés carbonatés a été étudié par
Brassens, 1974 afin de prévoir la température et les conditions de calcination nécessaires a
I’obtention d’un rendement maximum donné. Sur plusieurs minerais types, I’auteur met en
évidence trois pertes de masse successives en relation avec trois domaines de température :

- Premiére perte. Elle commence dés 1’échauffement pour atteindre son maximum de vitesse
entre 125 et 140 °C.

- Deuxieme perte. En fonction des types de minerais, I’amplitude de cette perte varie entre
200 °C et 500 °C.

- Troisieme perte. Cette perte, qui débute vers 520 °C, et la plus importante et la plus
complexe.
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L’eau combinée a la matiere phosphatée s’¢limine pendant [’augmentation de
température correspondant au troisiéme domaine. La combustion des matieres organiques
s’effectue en deux étapes situées dans les deuxiéme et troisiéme domaines de températures.
Leur élimination compléte nécessite une température élevée (> 700 °C). La décarbonatation
représente 1’essentiel de la troisiéme perte de masse, avec le CO, des carbonates (calcite et
dolomite) et le CO, apatitique. Mis a part la perte de masse, durant ces dissociations, il
intervient des effets secondaires importants (Gaucherand, 1975).

- Surface spécifique: On assiste a une diminution de la surface spécifique entre 550 °C et
850°C pouvant étre due a une libération du CaO dans les pores, des phénomenes de fusion
superficielle et de frittage, un réarrangement cristallin de I’apatite. Mesurée par la méthode
BET, la surface spécifique des phosphates sédimentaires est comprise entre 10 et 20 m?/g.
Elle n’est plus que de 0.1 a 0.4 m%/g aprés calcination & plus de 850 °C (Gaucherand, 1975).

-Masse volumique et dureté : L’augmentation de la masse volumique entre 600 et 950 °C
est de 'ordre de 5 %. Les essais menés par les auteurs cités ont montré que des phosphates
crus ayant une masse volumique de 2700 & 2900 kg/m® peuvent atteindre 3000 kg/m? aprés
traitement. L’augmentation de la dureté se traduit par une élévation de la consommation
d’énergie nécessaire au broyage (Saint Guilhem, 1975).

- Clinkérisation : Apres 600 °C, les matiéres siliceuses finement divisées, se combinent avec
le CaO naissant, le fluor agissant par son réle minéralisateur. Des travaux ont mis en évidence
(Brassens, 1974 ; Gaucherand, 1975) différentes formes minérales en fonction de la
température : la larnite (CaySiO4) a 600°C, la rankinite (CasSioO;) a 750°C, la Cuspidine
(CayF2Si,07) a 800°C, la wollastonite (CasSizOg) a 850°C et la gehlénite (Ca,Al,Si,O7) a
partir des argiles. Dans de nombreux cas, on observe également la formation de la
nagelschmidtite Ca;(PO,)2(SiO4),.

Les processus de clikérisation sont responsables du piégeage d’une partie de CaO qui
est ainsi soustrait a I’action du post-traitement, et surtout des collages qui se produisent dans
le calcinateur. Cependant, il faut noter que la croissance des silicates et un phénomeéne
relativement lent, alors que la décarbonatation de 1’exogangue est un phénomeéne rapide. 1l
faut ajouter a ce phénomeéne le réle du fluor comme fondant libéré vers 700 — 800 °C et
permettant a 800 °C la combinaison de SiO, et CaO.

- Cinétique de grillage et parametre « a » de la maille : Le départ de F de la maille
apatitique se fait en deux stades : 675-775°C et 815-975°C. Par contre, la dolomite est
décomposée des 430°C et a 790°C. Pour la décomposition de la calcite, la réaction s’achéve a
950°C. Il existe une relation directe entre le parameétre « a » de la maille apatitique et la teneur
en CO, de I’apatite d’une part, et entre cette derniére et la réactivité et la filtrabilité du calciné
d’autre part (Champetier et al., 1980). Avec le traitement, il a ét¢ montré que le parametre de
maille « a » évolue. Pour un méme temps de calcination, le paramétre « a » augmente avec la
température. Pour une méme température de calcination, le paramétre « a » augmente avec le
temps de séjour (Champetier et Joussemet, 1979).

15



CHAPITRE |

GENERALITES SUR LES PHOSPHATES

I. 4. RESERVES ET PRODUCTION MONDIALES DES PHOSPHATES

Le tableau 3 rapporte la production et les réserves mondiales de phosphates selon les
statistiques des années 2015- 2016. Les pays les plus producteurs de phosphate sont la Chine,
les Etats-Unis et le Maroc, avec plus de 70 % de la production mondiale. Les réserves
mondiales se concentrent dans les plateaux continentaux et monts sous-marins dans I'océan
Atlantique et I'océan Pacifique.

Les ressources mondiales de roche phosphatées sont estimées a plus de 300 milliards de
tonnes. Les plus grands gisements de phosphate dans le monde sont localisés au Maroc et en

chine (Saaidi, 1991).

L'Algérie occupe la troisieme place en termes de réserves dans le monde.

Tableau. 3 : Production et réserves mondiales des phosphates naturels en 2016 (Stephen,

2017).
Production des minerais (Kt)
Années 2015 2016 Reéserves (Kt)
Pays
Etats-Unis 27400 27800 1100000
Algérie 1400 1500 2200000
Australie 2500 2500 1100000
Brésil 6100 6500 320000
Vietnam 2500 2800 30000
Chine 120000 138000 3100000
Egypte 5500 5500 1200000
Inde 1500 1500 65000
Jordanie 8340 8300 1200000
Kazakhstan 1840 1800 260000
Mexico 1680 1700 30000
Maroc et Sahara occidentale 29000 30000 50000000
Pérou 3880 4000 820000
Russie 11600 11600 1300000
Arabie Saoudite 4000 4000 680000
Sénégal 1240 1250 50000
Afrique du sud 1980 1700 1500000
Syrie 750 / 1800000
Togo 1100 900 30000
Tunisie 2800 3500 100000
Autres pays 2470 2410 810000
Total 241000 261000 68000000
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I.5. DOMAINES D'UTILISATION DES PHOSPHATES

Les applications actuelles du phosphore et ses dérivés se sont multipliées dans de
nombreux secteurs industriels (Dumon, 1980). Parmi ces applications on cité : ’industrie, les
engrais et la fabrication de 1’acide phosphorique principalement.

Environ 90 % de phosphate dans le monde est consomme dans l'agriculture comme
engrais et pour la fabrication de I'acide phosphorique (Prud'homme, 2010). Le phosphate
naturel est également utilisé a des fines industrielles et pour la production de compléments
alimentaires pour animaux et de produits alimentaires. Une autre utilisation importante est la
fabrication de phosphore élémentaire et de ses dérives, en particulier le tripolyphosphate de
sodium, un composant important des détergents puissants (Bezzi, 2005 et Abouzeid, 2007). Il
se trouve aussi dans d'autres secteurs, tels que : la pétrochimie, la médecine, la métallurgie et
le textile (Dassamiour, 2012).

L'acide sulfurique et le phosphate naturel sont les matiéres premiéres utilisées dans la
production du superphosphate simple (SSP) et de I'acide phosphorique. L'acide phosphorique
est un produit intermédiaire important dans le marché du phosphate qui est non seulement
nécessaire pour le processus de fabrication de MAP, DAP et TSP (triple superphosphate)
utilisés en agriculture, mais constitue également la base pour de nombreuses utilisations non-
engrais de phosphate. En 2011, environ 72% de la production du monde du phosphate naturel
a été utilisée pour fabriquer de l'acide phosphorique a tous égards. De ce taux, environ 90%
ont été en outre traités pour former engrais phosphatés (Heckenmuiller et al., 2014).

IIs représentent environ 80 % de la consommation mondiale des phosphates. Le
phosphate joue un réle prépondérant dans les divers domaines :

e dans les engrais, il apporte ses qualités fertilisantes particuliéres.

e dans I’alimentation, il est employé pour les propriétés spécifiques du P,Os dans le
métabolisme.

e dans les détergents, on ’utilise pour les propriétés séquestrantes, chélatantes de P20s.

e dans les textiles, les plastiques et le traitement du bois le P,Os apporte des qualités de
résistance a I’inflammation.

e en métallurgie, les dérivés du phosphore sont utilisés pour le nettoyage et protection ou
revétement anticorrosion.

e en chimie et dans le pétrole, le phosphore permet la fabrication de dérivés intermédiaires
particuliérement actifs (sulfures, chlorures, oxydes, etc...).

e le pouvoir de dispersion des phosphates a conduit a leur utilisation dans de multiples
industries pour separer ou combiner des liquides et des solides finement disperseés.

Enfin, il y a des applications secondaires dans de trés nombreux secteurs industriels :
cimenterie, pigments, allumettes, émailleries, etc...
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CHAPITRE Il : APERCU SUR LES PHOSPHATE DE DJEBEL ONK

L’Algérie est un pays riche en diverses substances utiles dont la majorité n’est pas
encore mise en valeur. Le sous-sol algérien contient des ressources minérales et des
substances utiles telles que le fer, le plomb, le zinc, le cuivre, les sulphates et les phosphates
qui font I’objet de notre étude, situés dans la région de Djebel Onk.

La région Djebel Onk est située au Sud-Est de I’ Algérie a 100 kilométres au Sud-Ouest
de Tébessa et a 20 kilometres de la frontiere algéro-tunisienne, sur la route qui relie Tébessa a
El Oued. Elle constitue la limite géographique naturelle entre les Hauts-Plateaux du
Constantinois et le domaine Saharien. Le Djebel Onk est, lui méme, un massif montagneux
calcaire, long d’une vingtaine de kilomeétres et culminant a 1198 m au Djebel Tafraya. Ce
massif forme I’extrémité orientale des Monts des Nememchas qui prolongent les Monts des
Aurés vers I’Est, avec des sommets moins élevés, inférieurs a 1800 m (Laffitte, 1939).

Les gisements les plus importants sont en relation avec ceux connus en Tunisie; il s'agit
des gisements situés au Nord de Tébessa (Djebel Kouif et Djebel Dir) et des gisements qui se
situent sur la bordure de I'anticlinal de Djebel Onk, dans la région de Bir ElI Ater. Exploités
par la Société Miniére des Phosphates (SOMIPHQS) - filiale de FERPHQOS, les ressources
prouvées sont estimées a plus de 2 milliards de tonnes de phosphate (Dassamiour, 2012).

Il. 1. HISTORIQUE

Les premiéres études effectuées dans le Nord Est Algérien datent du 19"°™ siécle. Cest

ainsi que H- Coquant a travaillé dans les Aures et les Nememtcha, Pouillon Boblaye dans les
Aures et F. Aubert dans la région de Negrine.

- Au début du 20™™ siécle (1902 — 1912) Y- Blayal a établi une coupe & travers les terrains de
I’Eocéne- Paléocene de Djebel Dekma et Djebel Bou Kebch.

- 1908 : I. Darete a effectué la classification de I’Eocéne pour la région de Guelma.

- 1910-1911: le secteur Bled El Hadba et Oued Bétita ont fait 1’objet de travaux miniers
(puits, tranchées, galeries (H. Roux et H. Douville).

- 1924 : D. Dussert a écrit un ouvrage sur les phosphates de 1’ Algérie.

- 1939 : Laffitte a realisé une étude dans les Aures, et L. Cayeux a décrit les affleurements de
phosphates dans le gisement de Bled El Hadba.

- 1945 : J. Flandrin a signalé un large développement des phosphates de 1’Eocéne.
- 1948 : J. Flandrin a publié une ceuvre sur les terrains nummulitiques de 1’ Algérie.

- 1951: L. Visse a étudié le gisement de phosphates de Djebel Onk ou il a donné une
évaluation générale des réserves du gisement.
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- 1961-1962 : des observations aéroradiométriques ont éte effectuées dans la région de
Constantine -Guelma ; par la suite, toutes les anomalies ont été étudiées en surface (Vogt,
Belhadj 1963).

- 1962-1963 : des travaux de recherches ont été effectuées sur les Gisements de Djebel Onk et
Djebel Djemidjma.

- 1963 : Ronchin a effectué une évaluation des réserves sur le gisement de Djebel Onk et a
estimé les réserves a 230 millions de tonnes dont Djemidjma (96,4 millions de tonnes en
B+C1).

- 1971-1974 : des observations aéroradiométriques ont été réalisées par la société
SONAREM. Leur interprétation relative aux recherches sur les phosphates (feuille de Bir El
Ater) ont été réalisées par Rudowic Z. en 1975.

- 1976-1977 : R. Raoudsep a effectué des travaux de recherche sur les phosphates dans la
région de Bir EI Ater (Djebel Onk Nord et Sud, Bled EI Hadba, Oued Bétita et Djebel
Darmoun) et le Nord Est Algérien. 1l a estimé les réserves de Djebel Onk Nord a 100 millions
de tonnes et celles de Djebel Onk Sud a 110 millions de tonnes.

- 1976-1978 : Y .Kassatkine a réalis¢ des travaux d’évaluation sur les phosphates dans le
district minier de Djebel Onk (Djebel Onk Nord et Sud, Bled El Hadba, Oued Bétita et Djebel
Darmoun).

Les réserves calculées sont : Djebel Onk Nord a (71,5 millions de tonnes), Djebel Onk Sud
(343 millions de tonnes), Djemidjma (75 millions de tonnes) et Bled EI Hadba (241,8 millions
de tonnes).

- 1985-1987 : S. Cieslinski a réalisé des travaux d’évaluation sur les phosphates des gisements
de Djebel Onk Nord et Sud, Bled EI Hadba et Oued Bétita.

- Les travaux de prospection et d’évaluation réalisés en 1985-1988 sur la région de Djebel
Onk ont montré les gisements importants en qualité et en quantité : Djebel Onk Sud,
Djemidjma, Kef Essenoun, Oued Bétita, Bled EL Hadba et Djebel Onk Nord (flanc
septentrional de I’anticlinal de Djebel Onk, a 8 km au NW de Bir El Ater). Ce dernier a
permis d’estimer les réserves de ce gisement environ 150 millions tonnes a 20,29% en P,0s et
3,95 % en MgO.

- Djebel Onk Sud : Deux gisements importants actuellement en exploitation sont situés au Sud
de I’anticlinal de Djebel Onk : Djebel Djemidjma et Kef Essenoun.

a. Djebel Djemidjma : situé sur un petit brachyanticlinal asymétrique du méme nom dont le
noyau est constitué de Thanetien phosphaté et sur les flancs duquel on trouve la carriére de
phosphate. Les travaux de prospection et évaluation réalises en 1985-1988, ont concerné la
partie occidentale de I’anticlinal (bloc I) et la partie orientale (bloc IV). Les réserves calculées

19



CHAPITRE 11 APERCU SUR LES PHOSPHATE DE DJEBEL ONK

de ces deux blocs sont évaluées a 600 millions tonnes en B+C1+C2 avec des teneurs de
23,47% en P,0s et 3,74 % en MgO.

b. Kef Essenoun : C’est le gisement le plus intéressant du point de vue qualité du minerai. Les
couches de phosphates ont une puissance importante allant jusqu'a 50 m et gisent a une
profondeur relativement faible. Les réserves sont estimées environ 480 millions tonnes en
B+C1+C2 avec des teneurs de 24,94% en P,0s et 3,2 % en MgO.

- Bled EL Hadba : Situé a 20 km au sud-est de Bir EI Ater sur le flan Ouest de Djebel Zerga.
Les réserves calculées sont de : 325 millions tonnes avec des teneurs de 21,05% en P,Os et
4,92 % en MgO.

- Oued Betita : Situé a 45 km au sud-est de Bir El Ater, prés de la frontiere Algéro-
Tunisienne, la puissance des couches de phosphate varie de 1,5 a 2 m a 26-28 % de P,0s. Les
réserves prévisionnelles sont estimées a 20 Mt.

- 1993: le BRGM a réalisé une expertise geologique et des ressources en phosphate des
gisements de la région du Djebel Onk (Djemi Djema, Kef Es Senoun, Djebel Onk, Bled El
Hadba et Oued Betita.

-La compagne réalisée durant 1998-1999, la société FERPHOS a réalise des travaux de
prospection et d’évaluation du gisement de phosphate de Bled El Hadba, dont Les réserves
ont été estimées a 320 millions tonnes, décomposées par catégorie: B : 103 108 236 tonnes,
C1:156 658 709 tonnes et C2 : 59 922 906 tonnes.

Il. 2. GEOLOGIE REGIONALE

Les phosphates algériens sont liés aux dépdts marins du Tertiaire -Paléocéne et Eocéne-
(Visse, 1952). Les phosphates stratiformes liés aux dépdts marins, sont largement développés
sur le territoire Nord-est algérien. lls sont subdivisés en deux zone : celle du Nord, plus
exactement connue a Sétif et Bordj Bou Arreridj, a I'exemple des anciennes exploitations (Ras
El Oued, Bordj Ghedir) et la zone Est, plus riche et tres importante particuliérement a Tébessa
ou se trouvent les gisements en cours d’exploitation. Notamment dans la région de Djebel
Onk. Cette région comprend plusieurs secteurs ou formations phosphatées. Parmi les
gisements soumis a l’expertise, dont les limites sont définies sur la figure 6, trois sont
attenants a I’exploitation actuelle Djemi-Djema Est et Ouest et Kef Es Senoun et trois en sont
éloigneés de 6 a 35 kilométres : Djebel Onk Nord, Bled EIl Hadba et Oued Bétita.

Les dépbts de phosphates sont concentrés dans plusieurs gisements : Bled El Hadba
(800 Mt), Djemi Djema (618 Mt), Kef Esnnoun (517 Mt), Bétita (175 Mt), Djebel Onk Nord
(92 Mt) et Tarfaya (144 Mt). Ces phosphates sont d’age Tertiaire Inférieur : passage
Paléocene a I’Eocéne inférieur. Ces domaines phosphatés d’age Tertiaire, appartiennent a la
grande province phosphogénique méditerranéenne qui s’étale depuis le Maroc a 1’Ouest
jusqu’aux pays du Moyen Orient (Irak, Jordanie, Syrie etc..).

Les Gisements d’importance économique, connus sous le nom de phosphorite, sont
localisés dans la zone Est et plus précisément a Tébessa, ou ils sont en relation étroite et
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Fig. 6. Situation géographique et géologique des gisements de Djebel Onk (Dassamior, 2006).
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Il. 3. STRATIGRAPHIE

Les travaux les plus importants concernant la stratigraphie de Djebel Ok sont ceux de
Dussert (1924), Flandrin (1948), Visse (1951), Ranchin (1963), Villain (1979) et Chabou-
Mostefai (1987).

La formation géologique du Djebel Onk et de ces environs montre la succession
suivante de bas en haut (Fig.7) (Ranchin, 1963) :

a. Maestrichtien : Le cceur de massif de Djebel Onk est constitué par des calcaires blancs
avec des nivaux phosphatés a débris osseux. Vers le haut de cette formation, on observe des
horizons a silex et des calcaires.

b. Danien : Le Danien est constitué¢ par une épaisse formation marneuse d’une centaine de
metres d’épaisseur comprenant de bas en haut : des marnes, un horizon de phosphate calcaire
argileux et des alternances de marne et de banc.

c. Montien : Le Montien est représenté par une puissante lumachelle avec des intercalations
marneuses (60 m). Pour Visse en 1951, le Montien est représenté par 2 métres de calcaires, le
reste de la lumachelle étant attribué au Tanétien.

d. Thanétien : Le Thanétien est représenté par les niveaux suivants (60 m) : une alternance de
bancs calcaires et de bancs de phosphates coprolitiques tres argileux (6 m) ; des marnes noires
avec des niveaux de phosphates trés minces, se terminant en général par un conglomérat a
coprolithes parfois silicifié (24 m) ; une couche qui constitue le niveau phosphaté principal de
Djebel Onk (30 m). Elle repose sur un banc dolomitique de 0.80 m ; le sommet de la couche
présente une lumachelle phosphatée et une alternance de phosphates, dolomies marneuses et
dolomies phosphatées (12 m).

e. Yprésien : L’Yprésien est épais de 33 m, il est caractérisé par la succession des assises
suivantes : des calcaires a bancs de silex avec un niveau phosphaté intercalé (2.80 m) ; des
calcaires marneux blancs en plaquettes, avec deux lits de silex phosphaté a leur partie
supérieure (4.50 m) et des calcaires a nodules de silex noirs présentant une patine ferrugineuse
brun - rouge a noir (26 m).

Les phosphates sont encore présents dans I’Yprésien mais diminuent progressivement jusqu’a
disparition presque totale au sommet de cet étage.

f. Lutétien : Le passage au Lutétien se traduit par un changement de facieés accompagné de la
disparition des phosphates.

- Lutétien inférieur : Il inférieur est représenté par des calcaires marneux blancs en plaquettes
(30 m), par des calcaires massifs blancs a nodules de silex (15 m) et par des gypses, contenant
bancs calcaires, qui atteignent 150 m d’épaisseur au Djebel Kemakem, prolongement
occidental de Djebel Onk.
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- Lutétien supérieur : Le Lutétien supérieur affleure seulement au Djebel Kemakem. Il
comprend : des alternances d’argiles et parfois phosphatées et de bancs calcaires (10 m) ; une
alternance d’argiles et de bancs de gypse intercalés (65 m).

g. Le Miocene : Le miocéne est représenté par des formations continentales (sables et argiles)
qui reposent sur le niveau calcairo - gypseux a I’ouest.

MIOCENE
LUTETIEN
SUPERIEUR
E: Grés
LUTETIEN (2] oypse
THERIECR: E Calcaire
E Phosphate
E Lumachelle
YPRESIEN =4 Dolomie
B Argile
THANETIEN =] silex
[[® ] Geéode de quartz
MONTIEN
100 m
80
60
DANIEN 40
20
0
MAESTRICHTIEN

Fig. 7. Coupe stratigraphique schématique du Djebel Onk (d’aprés Ranchin, 1963).
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Il. 4. MINERALOGIE ET PETROGRAPHIE

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

Les facies sont homogenes, a grains fins (200 a 300 um) ou bien hétérogeénes avec des
grains fins et grossiers (jusqu’a 2 a 3 mm) ; ils sont lithifiés et cimentés par un ciment
argileux, calcitique ou dolomitique, les autres éléments figurés sont rares (grains de quartz et
de glauconie essentiellement). Les diatomées et les radiolaires ont une importance primordiale
dans 1’¢laboration des pseudoolithes phosphatées (Champetier et Joussement, 1979).

Le minerai de phosphate est constitué d'une matiere phosphatée qui contient une
endogangue et une exogangue:

- La matiere phosphatée : Celle-ci est constituée d'une fluorapatite carbonaté
[(PogsCo.1204)sCasoF2], d'un sulfo-carbonate fluoré alcalino-terreux parfois hydraté
[(S,C,04)s(K,Na,Ca,Mg)F, nH,QO] et une endogangue qui représente 5,3 % de cette matiere
phosphatée (Mezghache et al., 2000).

- L'endogangue est formée d'opale, quartz, ilite, minéraux hydratés, matiére organique et
d'éléments accessoires. Elle contient Al,O3, Fe;,03, MgO et SiO; en trés faible quantité.

- L'exogangue est formée de trois types de constituants :

e Carbonates : a prédominance de dolomie.

e Sulfates : traces d'epsomite [McSO,4.7H,0].

e Silicates : silice libre tels que le quartz, I'opale ou la silice amorphe, le feldspath,
I'neulandite, la glauconite et l'illite.

A Dintérieur de la couche de phosphate de 30m d’épaisseur, en apparence assez
homogeéne, il existe des variations de faciés assez importantes, tant verticales que latérales
(Prian et Cortiel, 1993 ; Mezghache, 2002 et 2004). Les deux principaux types de faciés
phosphatés sont :

- Phospharénites, a biophospharudites coprolithiques, a granulométrie hétérogene (250 um a
plus de 1 mm). Le ciment est généralement dolomitique et calcitique (minerai dur, ou parfois
tendre et peu cimenté).

- Phospharénites pseudo-oolithiques : fines, a granulométrie plus homogéne (100 a 300 pm)
dont le ciment est généralement argileux (minerai tendre, friable), mais peut aussi étre
carbonaté.
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Ces deux principaux types de minerai alternent tout au long de la couche 30 m, un
faciés particulier est le minerai pseudoolithique gris foncé, riche en matieres organiques, qui
constitue localement la base de la couche de phosphate et représente le dépdt phosphaté
original, non oxyde. La matiére organique est rapportée a des hydrocarbures.

Les faciés phosphatés ont une couleur généralement beige & brune, mais peuvent étre
gris foncé a noir a la base de la couche principale. Ces teintes sombres, et I’existence de
composés organiques attestent que la couche a été protégée des phénomenes d’oxydation
(Dassamiour et al, 2011).

Sur le plan minéralogique, Larouci (1988) indique que I’apatite des phosphates du
gisement de Djemi Djema est une francolite fortement substituée, avec remplacement des ions
PO par des ions CO5% de ’ordre de 26%. Sur le plan teneur, le minerai tout-venant titre de
23 a 28% P,0s, avec une moyenne autour de 25%. Les teneurs en MgO sont variables de 1,8 a
4% et plus, en raison de la présence d’une exogangue dolomitique bien développée.

Le phénomeéne minéralisateur s’exprime de différentes maniéres :

e par épigénie de particules organiques (diatomées, radiolaires, coprolithes, micropellets et
des particules algaires) ;

e par phosphatisation de particules non organiques (pellet, lithoclastes, grains de quartz et de
glauconie) ;

e par phosphatisation locale de la gangue carbonatée ;

e par précipitation directe d’apatite dans le réseau inter-cristallin.

Les facies phosphatés ont une couleur généralement beige a brune, mais peuvent étre
gris foncé a noir a la base de la couche. Ces teintes sombres, sont liées a I'existence de
composés chimiques organiques attestant que la couche n'a pas subi d'altération importante.

Sur le plan des teneurs, le minerai tout-venant titre 23 a 28% P,0s, avec une moyenne
de 25%. Le rapport CaO/ P,0Os varie de 1,58 a 1,9 (ce rapport est de 1,31 dans une apatite
sédimentaire standard). Les teneurs en MgO sont variables de 1,8 a 4% et plus en raison de la
présence d'une exogangue dolomitique bien développée.

Sur le plan minéralogique, I'apatite des phosphates du Djebel Onk est une carbonate-
fluorapatite présentant les caractéristiques cristallographiques suivantes : CO, = 4,2 a 8%;
paramétre de maille a = 9,317 A°; c/a = 0,74 (Chabou Mostefai et Flicotau, 1989).

25



CHAPITRE 11 APERCU SUR LES PHOSPHATE DE DJEBEL ONK

1. 5. METHODES DE TRAITEMENT ET D’ENRICHISSEMENT
1. 5. 1. Préparation mécanique

L’unité de valorisation des phosphates de Djebel Onk située pres de la ville de Bir El
Ater traite le produit venant de la carriére. Les traitements consistent en un enrichissement du
titre en TPL, soit par voie thermique (dépoussiérage) ou par voie humide (débourbage). Dans
les deux cas, une préparation mécanique préalable est utilisée pour réduire la taille des grains
et éliminer les fractions fines et grossiéres ou se concentrent naturellement les matieres
indésirables (carbonates, silices, argiles, etc...).

a) Concassage : Cette opération a pour but la réduction des blocs du tout-venant alimentant
’usine de traitement, d’une dimension d'un métre jusqu’a une grosseur inférieure a 200 mm et
80mm pour les deux concasseurs suivants respectivement:

- Concasseur a cone giratoire « BABITLESS » d’une capacité de 1000 T/h ;
- Concasseur a percussion « HAZEMAG » menu d’un systéme de scalpage d’une capacité de
1000 T/h.

b) Broyage : est une opération de réduction des morceaux concassés a une dimension
inferieur & 20 mm par les broyeurs suivant :

- Trois broyeurs a marteaux articulés «\WEDAG» d’une capacité 300 T/ h
- Broyeur & marteaux

c) Criblage : Cette derniére opération de la préparation mécanique consiste a séparer le
minerai selon leur dimension sur une surface tamisée dont la maille est de 15 mm. Elle
s’effectue au moyen des cribles suivants :

- Trois cribles vibrants inclinés «\WEDAG» d’une capacité de 300 T/h.
- un crible KHAZEMAG» d’une capacité de 600 T/ h.

Les produits criblés dont la taille est inferieure a 15 mm alimentent les deux voies de
traitement : Séche et humide (Fig. 9 et Fig.11)
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Tout venant
(Carriere 1200-1000mm)

Concasseur Giratoire a cone
(200 mm)

v
Broyeur 20mm

v
Crible vibrant a2 15 mm

| |

Refus Chaine de traitement

Fig. 8. Schéma technologique de la préparation mécanique utilisé dans le complexe
Djebel Onk (Abouzeid, 2008).
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Il. 6. PROCEDES DE TRAITEMENT
Il. 6. 1. Traitement par voie humide

Le procédé de traitement par voie humide permet d’obtenir un produit final avec une
teneur de 63% a 65% TPL (phosphate tricalcique on line). 1l comprend quatre opérations :
Débourbage ; Calcination ; Lavage ; Séchage.

a. Débourbage : Le but de I’opération est 1’élimination des maticres siliceuses qui peuvent
nuire a la qualité du minerai prétraité. Aprés criblage le minerai est mis en pulpe au niveau du
malaxeur, celui-ci passe ensuite sur les grilles courbes. Le produit ayant une taille supérieure
a 1mm est appelé refus grille courbe : c’est la coupure haute.

Pour I’opération de Débourbage il existe quatre grilles disposées en cascade, dans les
trois premiers sont utilisées pour I’enrichissement du produit. L’alimentation en eau
s’effectué avec un débit décroissant en raison de frictions qui se produisent au cours de
I’opération.

Les refus des trois premiéres grilles passent par une goulotte pour la grille de controle.

e Les refus sont transportés par convoyage vers 1’extérieur.
e Les passants sont soumis a une séparation hydraulique au niveau des hydrocyclones pour
débarrasser les fines particules ¢’est-a-dire la matiere siliceuse.

Dans ces hydrocyclones s’effectuent la coupure basse en vue d’éliminer les particules
dont la taille est inferieure @ 80 um. Il est de type Dorrclone.

Le principe des hydrocyclones se base sur la force centrifuge résultante de
I’alimentation tangentielle sous pression du produit, sous ’influence de cette force et de la
concentration du milieu les particules solides se dirigent vers la pointe de la paroie en suivant
des trajectoires en spirales de rayons différents (les matieres siliceuses et le phosphate se
séparent par des forces centrifuges qui déplacent le phosphate vers la souverse et les fines
particules vers la surverse).

La souverse alimente deux filtres a bandes avec un taux d’humidité de 10 a 12 %.
Le produit filtré est transporté par convoyage vers 1’atelier de calcination (la teneur de
débourbage est comprise entre 63 a 65% TPL). La surverse qui représente la gangue est
évacué vers I’épaississeur pour la décantation ou ’eau est recyclée et la boue évacuée vers
1’Oued.
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Produit criblé (<15mm)

Mise en pulpe (malaxeur)

l

1%® grille courbe (Imm)

2°™ grille courbe (1mm)

v
Criblage de contrdle (0.5mm)

Refus vers trémie

Batterie hydrocyclone a 0.1 mm

Vers I’épaississeur Filtre a bande

(Schlamms)
Produit débourbé (7-15% H,0)
(63/65) % TPL

Fig. 9. Schéma technologique de la voie humide
(Atelier débourbage) (Abouzeid, 2008).
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b. Calcination (procédé arrété) : La calcination est une technique utilisée depuis longtemps
pour valoriser en particulier les minerais de phosphates a gangue carbonatée.

Le but de cette opération et de porter le minerais débourbé a une tempeérature de 900
al000°c qui permet I’élimination des maticres siliceuses et la dissociation des carbonates
selon la réaction :

CaCOg3 900a1000°C _ CaO +CO;,

»

MgCO3 » MgO + CO,

L’atelier de calcination de Djebel Onk comporte trois fours constitués de trois
compartiments a savoir :

v’ Le séchage et le préchauffage du minerai.
v’ La calcination proprement dite effectuée par des réacteurs de fluidisation.
v' Le refroidissement.

o Compartiment de préchauffage :  L’objectif est de sécher et préchauffer le minerai
prévenant de ’atelier de débourbage au moyen de gaz chaud dépoussiéré a des tempeératures
280 a 300°C qui est reparti sur toute la surface du premier compartiment . Les gaz sortants
sont dépoussiérés dans un ensemble de deux cyclones dits « cyclone » disposes en série, puis
les surverses sont évacués vers I’atmosphére. La souverse des deux cyclones froids va
rejoindre le minerai séché et préchauffé qui est déja transféré munie d’une valve permettant
de réguler la quantité de solide transférée tout en réalisant 1’étanchéité du gaz.

o Compartiment de calcination : le compartiment de calcination contient un lit
d’envions 1,5 m de minerai fluidisé au moyen d’air chaud provenant du compartiment de
refroidissement qui passe au moyen de tuyeres sur toute la surface du compartiment. Le fuel
est introduit dans les compartiments de calcination au moyen de 24 injections autour du
compartiment. Les combustions réalisées dans ce lit permettent de maintenir la température a
une valeur donnée (900 a 950°C) dans les compartiments de préchauffage et de calcination, le
calcaire et la magnésie sont dissociés en chaud et le gaz carbonique est libéré. Les gaz sortant
du compartiment de calcination sont refroidis par addition d’air froid et sont dépoussiérés
dans un cyclone dit « cyclone chaud ». Le produit issu du cyclonage est transféré dans un
compartiment de refroidissement au moyen d’un conduit de transfert muni d’une valve
permettant de réguler la quantité de solide tout en réalisant 1’étanchéité.

o Compartiment de refroidissement : le compartiment de refroidissement contient a son
tour un lit d’envions 0,6 m de minerai fluide au moyen d’air froid introduit par I’intermédiaire
d’une boite a vent et fournit par un ensemble de surpresseurs, I’air chaud sortant de ce
compartiment est utilisé au compartiment de calcination pour fluidisation.

- Le minerai calciné et refroidi est mis en pulpe dans une bache avec une pompe de reprise.

- Le titre apres le procédé de calcination est de 70-71% TPL.

- Le minerai calciné mise en pulpe est évacué a I’aide d’une pompe vers ’atelier de lavage.
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Produit débourbé < 0.5
Préchauffage
l |
Cyclone froid (0.08mm) Calcination (900-1000°C)
Rejet <0.08mm  Sélection pneumatique Cyclone froid Refroidissement
v '
Lavage<0 .5mm
v
Cyclone
] ——> Refus
/[ A\ 4

i

Rejet de schlamms <0 .08 mm

Fig. 10. Schéma technologique de la calcination (Abouzeid, 2008).
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c. Lavage : aprés la décomposition des carbonates et le dégagement du gaz carbonique opéré
un niveau de la calcination, le minerai subit un lavage qui consiste en 1’élimination des sels
alcalins (K,O, NayO) et de la chaux (CaO, MgO) soit par dissolution, soit par mise en
suspension dans 1’eau sans apport de réactifs chimiques, selon les réactions :

CaO+H,0 —» Ca(OH)>
K,O + H,O ———»  2KOH
Na,O+H,0 — 5  2Na(OH)

MgO + H,0 > Mg (OH)

»

v' Le secteur de lavage est divisé en deux sous groupes:
-Lavage de tete
-Lavage des rejets

La mise en pulpe est réalisée au niveau du secteur calcination, ensuite la pulpe passe
dans le secteur de lavage par trois phases : lavage de téte, boues pulsées, lavage des rejets.

Le produit calciné passe par un silo de répartition vers les baches de stockage ou vers
les baches d’alimentation, en passant dans une pompe placée au niveau du sol qui le refoule
dans la batterie cyclone .On y dispose de trois batteries cyclones :

- Batterie cyclone 323A
- Batterie cyclone 323B
- Batterie cyclone 323C

La surverse se dirige vers 1’épaississeur de débourbage pour 1’égouttage et le souverse
passe directement vers les bacs pulsés. Dans cet atelier existe six bacs pulsés contenant
chacun des plateaux de 25 trous disposés 1’un sur I’autre. Ce qui permet une bonne agitation
et le déplacement du minerai en régime turbulent. Ces plateaux produisent la fluidisation du
produit par turbine couplée a un moteur électrique, 1’alimentation de la pulpe se fait par le
haut et celle de I’eau par le bas. Le phosphate est mis en suspension par le mouvement
ascendant de I’eau et le mouvement descendant des particules.

Le lavage dans les bacs pulsés est 1’étape principale du procédé, la pulpe est lavée a
contre courant d’eau recyclée d’un bac a ’autre. Dans cette phase (bacs pulsées) le lait de
chaux est transféré par réaction chimique en chaux, selon la réaction suivante :

CaO+H,0 —— » Ca(OH),
MgO +H,0 ——— 3 Mg (OH);,

La surverse des bacs pulsées passe dans un carbonateur pour une carbonatation de la
chaux éteinte (CO, utilisé dans cette carbonations provient du procédé de calcination). La
souverse des bacs pulsés passe par une batteric d’hydrocyclone pour la réalisation d’une
coupure inferieure, les schlamms sont acheminés vers 1’épaississeur pour la décantation tandis
que la souverse des hydrocyclones est transportée vers la colonne plissée pour réévaluer le
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minerai avant un second hydrocyclonage dont la souverse est soumis. A un essorage afin de
réduire le taux d’humidité (12-14%). La teneur obtenue aprés séchage est de 73-77 % TPL.

c. Séchage : Le séchage est une opération d’égouttage des produits humides d’enrichissement
basé sur la vaporisation d’humidité des minerais en les chauffants dans des fours.

Le séchage est un processus complet de fusion dont il est déterminé par la vitesse de
diffusion de I’eau des couches intérieures au milieu gazeux, s’effectue par la différence de
pression de vapeur d’eau dans le milieu gazeux et prés de la surface du minerai a sécher. Le
minerai séché se décharge dans la bande du transporteur principal, tandis que les fines qui
sont aspirées par le courant d’air sont recyclées dans un cyclone sous I’influence de leurs
poids, elles passent dans une tuyére ou s’cffectue encore le recyclage. Les particules
récupérées tombent sous I’effet de leurs poids et les particules trés fines sont évacuées vers
I’atmosphere avec les vapeurs d’eau.

Il. 6. 2. Traitement par voie seche

Le dépoussiérage est une méthode de traitement du minerai par voie séche basée sur les
propriétés physico-chimiques des particules. Il consiste en I’élimination des matiéres
siliceuses a sec en se basant sur les caractéristiques physiques du minerai et du stérile, la
différence de densité et leur résistance mécanique aux forces appliquées sur la masse lors du
traitement.

Le produit broyé et criblé est recu dans une trémie avec une humidité de 3 a 7% et une
teneur moyenne de 56% TPL. Ce traitement consiste a diminuer I’humidit¢ du produit
jusqu’a 1% avec une teneur en TPL variant de 66 a 68%, ce produit est appelé dépoussiére.

Le dépoussiérage s’opere en cing phases :

- Séchage du minerai criblé en lit fluidise.
- Précriblage a 2 mm.

- Broyage a percussion.

- Turbo séparateur ventilé (T.S.V).

- Post criblage a la maille de 100pum.

a. Le séchage du minerai criblé en lit fluidisé : 11 est réalisé a 1’aide d’un four a lits fluidisé.
La température de combustion atteint jusqu’a 1200°C. Apres la préparation le produit est regu
dans une trémie de stockage (400t), puis a I’aide d’un distributeur alimente les deux fours
identiques. Ils sont constitués d’une chambre cylindrique briquetée avec une chambre de
combustion qui produit de la flamme. L’air de combustion et I’air de dilution insuffle de ’air
chaud dans le four. Le toit du four est relié a un exhausteur pour aspirer les gaz et les fines
particules vers I’atmosphere. Les gaz chauds passent de la chambre de combustion dans la
boite a vent, puis dans le compartiment du seéchage a travers les tuyéres pour assurer la
suspension du produit et lui faire une séparation granulométrique. Les particules les plus fines
s'envoient avec les gaz vers un ensemble de cyclones primaires et secondaires, tandis que les
plus grosses sont déchainées a la sousverse du lit par une vanne a glissiére automatique. Le
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dispositif offre la possibilité de faire varier le niveau du lit du séchage dans les proportions
tres appréciables, donc de modifier le temps de séjour du produit dans le flux d'air chaud afin
d'obtenir la qualité du séchage désirée et d'ameéliorer éventuellement la séparation du produit
(la température du lit désirée varie entre 110 -130°c ).

Le produit séché (a 120°C) et le produit de cyclonage sont rassemblés et acheminés a
I’aide d’un convoyeur a bandes vers le crible a 2 mm. Les fines récupérées par le second
cyclone sont transportés par la chaine métallique vers la trémie de stérile.

b. Crible a 2 mm : Cette opération est réalisée par deux cribles vibrant d’inclinaison 45°
entrent dans la séparation afin d’éliminer les stériles supérieurs a 2 mm qui seront stockés par
la suite dans la trémie.

c. Broyage (attrition) : L’attrition est une opération visant a détacher les particules fines qui
adhérent aux grosses par friction des particules les unes contre les autres. L’objectif premier
de broyage par attrition est la libération des grains riches en TPL et la diminution de la
granulométrie qui sont ensuite récupéres par aspiration.

d. Sélection pneumatique (0,08 a 0,8mm) : Pour I'élimination des fines a bas titre en TPL par
une séparation granulométrique a 90um, dans un courant d‘air, les fines sont entrainées par
courant d'air ascendant tandis que les grosses tombent sous I'effet de leur poids, les particules
ayant les dimensions <100um sont récupérées par les filtres a manches pour la filtration et
I'évacuation dans la trémie 546 a I'aide des aéroglisseurs.

e. Criblage @ 1 mm : Elle permet 1’élimination de stériles supérieurs ou égales a 1 mm. Les
différentes expériences et analyses granulométriques réalisés ont montré que la tranche de
minerai riche en phosphates est comprise entre 0,1 et 1 mm.
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Produit criblé

l<15mm

Four a lit fluidisé

l v
Cyclone Criblage a 2mm
Cyclone Broyage (a percussion) Refus

Dégagement de gaz Refus L’atmospheére Turbo séparateur ventilé
et de poussiére l l

Filtre a manche Criblage a 1mm

D]

Fines Rejet Produit Refus
Marchand

Fig. 11. Schéma technologique de I’atelier de dépoussiérage (0.100-1.00 mm) (66/68) % TPL
(Kechiched, 2011).
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Il. 7. PRESENTATION DES PHOSPHATES DE BLED EL-HADBA

Le gisement de Bled El Hadba est situé a 14 Km au Sud Est de la ville de Bir El Ater et
a 6 Km a I’Ouest de la frontiére Algéro-tunisienne. Le périmetre est localisé sur le flanc Ouest
de D’anticlinal de Dj. Zrega dont la ligne de créte constitue la frontiére algéro-tunisienne
(Prian et Cortiel, 1993). La couche phosphatée et son encaissant plongent d’une facon
monoclinale et sous une pente douce de 6 a 10 vers 1’Ouest et le Nord Ouest, ce pendage
devient plus accentué vers le Sud du gisement (Fig.13).

I1. 7. 1. Les ancients travaux

Cette section énumere et présente succinctement les travaux historiques et actuels
réalisés sur ce site, sur lequel reposent la modélisation géologique et I'estimation des
ressources. Dans plusieurs études sur ce gisement, des inventaires des zones adjacentes ont été
effectués et des ressources minérales ont été déclarées. Le premier forage documenté a eu lieu
a la fin des années 1970 dans le cadre de I'étude de la SONAREM : 83 trous (12 076 m) ont
été forés lors de plusieurs campagnes, couvrant une zone cohérente d'environ 12 kmz.

a. Etude de la société SONAREM (1976 - 1978) : 9 sondages carottés (741 m) ont été
effectués dans le cadre d'une campagne d'exploration. Ils ont confirmé la présence de lits de
phosphorite semblables a des veines, lesquels avaient été découverts auparavant par des
campagnes de cartographie et un échantillonnage de I'affleurement.

b. Etude de ’entreprise EREM (1985 - 1987): 11 sondages carottés (1170 m) ont été
effectués dans le cadre d'une campagne de forage intercalaire de 'EREM couvrant la partie
sud du gisement avec un maillage de forage de 400 x 600 avec un diamétre de carotte de 72,
60 et 52 mm dans le phosphate et de 93 mm dans le calcaire et le phosphate dolomitique
supérieur. Le taux de récupération des carottes dans le phosphate était supérieur a 85 % ;
l'intervalle moyen de préléevement des carottes était de 1 m (parfois de 0,5 m). La
représentation graphique des diagraphies a été effectuée a I'échelle 1:200. Les analyses ont été
réalisées pour 8 éléments : P,0Os, CaO, MgO, SiO,, Fe,03, CO,, résidus insolubles et U. Il a
été déterminé une densité moyenne de 2,3 t/m3 et une porosité de 19,7 % pour les
phosphorites tandis que des mesures limitées de la densité et de la porosité ont donné
respectivement 2,5 t/m3 et 10,4 % pour les calcaires phosphatés.

c. Travaux du BRGM-SOFREMINES (1993) : Les analyses chimiques ont été réalisées pour
six elements : P,0Os, CaO, MgO, Al,O3, SiO,, Fe,03 et perte au feu (plus le carbone organique
et le soufre de six echantillons). Un total de 44 sections fines ont été analysées du point de vue
du développement du facies. La détermination de la densité a donné 2,3 t/m3 pour les
phospharenites et 2,3 - 2,5 t/m3 pour I'horizon de phosphate dolomitique supérieur.
L'épaisseur moyenne de la couche de gisement de ce gisement a été estimée a 30 m, avec 3
horizons de phosphate : les couches supérieure et inférieure contiennent moins de phosphate
et une matrice dolomitique plus importante, avec la présence de niveaux lumachelliques.
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Le gisement représente probablement le haut-fond situé entre les bassins de Djebel Onk
et de Gafsa-Metlaoui. Les caractéristiques chimiques de la couche principale sont moins
constantes, ce qui signifie qu'elle est plus hétérogéne en ce qui concerne le P,Os5 et le MgO.

d. Travaux du centre d’étude et de recherche appliquée et de développement (FERPHOS) :
Au total, 12 forages (1 277 m) ont éte réalisés a la fin des années 1990 par le CERAD dans le
cadre d'une campagne de forage intercalaire couvrant la partie Nord du gisement, avec un
maillage de forage de 400 x 600 m ; en plus, 12 tranchées ont été réalisées et de nouvelles
cartes topographiques a I'échelle 1:1 000, 1:2 000, 1:5 000 basées sur 20 points/ha pour une
superficie totale d'environ 500 ha ont été élaborées.

Au total, 11 sections distantes de 250 - 300 m, d'une longueur d'environ 1 800 m.
D'autres sections plus courtes de 300 - 800 m de longueur ont été interprétées dans les zones
d'affleurement avec failles.

Le taux de récupération des carottes dans le phosphate était > 84 %. La compagnie
FERTIBERIA (Espagne) ainsi que le laboratoire de I'ORGM a Boumerdés ont réalisé des
analyses géochimiques. 66 t de minerai provenant des trois couches de phosphate ont été
confiées & FERTIBERIA pour des essais de traitement. En outre, des échantillons ont été
prélevés des coupes fines pour la détermination des densités. Une analyse chimique portant
sur 18 éléments a été effectuée. La densité moyenne déterminée a partir de 47 échantillons de
phosphate était de 2,14 t/m3, alors que les données de 'EREM (2,31 t/m3), donne 2,22 t/m3
pour le gisement.

e. Travaux de I'ORGM : Au total, 48 forages (8 480 m) ont été réalisés en 2013/2014 par
I'ORGM dans le cadre de son programme de définition des ressources a Bled El-Hadba. Tous
les travaux ont débuté avant I'intervention de DMT Consulting GmbH (DMT). L'exploration a
été réalisée par une société d'exploration paraétatique, a savoir 'ORGM, a l'aide de foreuses
algériennes. L'ORGM était responsable des travaux de diagraphie et d'échantillonnage. Les
carottes restantes ont été stockées dans des boites a carottes, elles-mémes rangées dans des
entrepbts a carottes. Les procédures opératoires normalisées écrites ont été obtenues et
examinées sur le site. L'échantillonnage a été réalisé a partir de carottes coupées en deux. Le
pendage des forages était mesuré a I'aide d'un inclinometre. A I’issu des travaux de ’ORGM,
il a été établi que la géologie du Bled EI Hadba est relativement simple.

I1. 6. 2. Situation géologique

Les phosphates de Bled ElI Hadba sont reconnus de longue date (Thomas, 1888). Ils ont
fait I’objet d’une reconnaissance par puits et galeries des le début du siécle. La géologie de la
zone phosphatée est décrite par (Dussert, 1924). Quelques données concernant la
pétrographie des phosphates sont fournies par (Cayeux, 1941). En 1962, Ranchin, reprenant
les données indiquées par Dussert en 1924 et Cayeux en 1941 a signalé la présence de cinq
couches de phosphate. Ce gisement a été exploré et prospecté par quatre principales
campagnes : SONAREM, EREM, BRGM-SOFREMINES et ORGM.
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Le faisceau phosphaté du Thanétien Supérieur, affleure suivant une bande de direction
Nord Est - Sud Ouest, au-dessus des calcaires dolomitiques a silex de 1I’Yprésien et les marnes
schisteuses du Thanétien inférieur. Le tout, plonge vers l’ouest et se noient sous les
formations sableuses du Miocene. Vers I’Est de la couche phosphatée, affleurent les marnes
du Thanétien inférieur, suivies par les calcaires et marnes du Montien, en conséquence, la
minéralisation phosphatée du Thanétien n’existe pas vers I’Est.

La bande d’affleurement de la couche phosphatée est affectée par une série de
décrochements de direction E-W et NO-SE, dont la composante horizontale est nettement
apparente. Cependant, elle n’a pas influencé d’une maniére notable sur la géométrie et la
morphologie du corps de minerai.

L’affleurement du faisceau phosphaté et les roches encaissantes est partiel dans la partie
Nord du gisement vue I’importance des recouvrements miocenes ainsi que le profil d’érosion
qui a engendré la discordance stratigraphique Miocene (Fig. 12).

Cette derniere a provoqué une érosion partielle (S-11-H, S-55-K et SPH-32) ou bien
totale (S-57-K et BH-09) du faisceau phosphaté dans la zone Nord et Nord Ouest du
gisement, du moins dans les endroits explorés par les sondages. Cette configuration est
exprimée a moindre degré dans la zone Sud du gisement. Ceci est attesté dans les sondages
(SPH-01 et SPH-12) ou la discordance Miocene a touché partiellement les formations de
I’Yprésien et parfois elle a induit une érosion complete, jusqu’au toit du Thanétien (dans le
sondage SPH-02).

Les conditions climatiques sont du type continental et sont caractérisées par des hivers
froids et des étés chauds. La zone de I'étude béneficie d'un climat de transition entre la région
semi-aride de Tébessa et la région subaride de Négrine ou les températures peuvent atteindre
-6.2 °C (février 1996) et 45,8 °C ao(t (1993).

Les statistiques provenant de la station de Saf Saf EI Ouessra et mises a disposition par
SOMIPHOS indiquent une moyenne annuelle des précipitations de 163,2 mm qui sont
enregistrées durant les années 1991 et 2014.

Cette valeur s'inscrit mieux dans la catégorie attendue que la moyenne de Thélidjéne ;
de plus, la station de Saf Saf EI Ouessra est située a environ 30 km au Nord du gisement de
Bled El Hadba et a une altitude similaire.
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Fig. 12. Carte géologique du gisement de Bled El Hadba (ORGM, 2012-2014).
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Fig. 13. Coupes géologiques seriées a travers le gisement de bled EI Hadba (EREM, 1987).
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I1. 6. 3. Situation stratigraphique

Dans les limites du périmétre d’étude, les formations rencontrées, présentent des
similitudes avec celles des gisements de Kef Essenoun et Djemidjema, situées sur le flanc
opposé de la vaste structure synclinale qui regroupent a I'exception de quelques variations
lithogéochimiques, latéralement et verticalement dans le faisceau phosphaté.

a. Le Montien : Il affleure a I’Est du périmétre d’étude et occupe une vaste étendue, occupée
essentiellement de bas en haut par les formations suivantes: des calcaires lumachelliques,
silicifiés, suivis par une alternance d’argiles, calcaires lumachelliques, calcaires argileux,
marnes et dolomies. Ensuite, se dépose des calcaires lumachelliques et des calcaires
Iégérement phosphatés. La série se termine par des calcaires compacts de couleur jaune
brunatre.

b. Le Thanétien :

- Le Thanétien inférieur : Matérialisé dans le périmetre exploré par des marnes argileuses,
feuilletées, de couleur grise sombre a nuance verdatre, bitumineuses, sporadiquement a
intercalations de minces bancs de calcaire grisatre et des passées phosphatées d’épaisseur
décimeétriques. Au sommet de cette série, s’individualise une zone minéralisée de phosphate
coprolithique a gros grains et a matrice argilo-marneuse, intercalant des minces couches de
marnes phosphatées et dolomitisées. Cette zone minéralisée est recoupée par 1’ensemble des
sondages réalisés au cours de cette ¢tude. Elle est exprimée sur toute I’étendue du territoire du
gisement de Bled El-Hadba, son épaisseur varie de 0.80m dans le sondage SPH-40 a 5.90m
dans le sondage SPH-21 (Fig.14). Généralement, cette épaisseur est supérieure a 3m dans le
gisement. Le Thanétien inférieur se termine par des marnes grisatres, feuilletées,
résiduellement phosphatées, dont 1’épaisseur est généralement de 1.70 a 2m.

- Le Thanétien supérieur : 1l forme exclusivement la zone productive de la minéralisation
phosphatée, connue dans les gisements en exploitation du bassin de Bir El Ater.
Généralement, ces phosphates sont d’aspect gréseux a granulométrie allant des grains fins aux
gros grains, de couleur beige, grisatre, par endroits de couleur noire a nuance bleuatre, sous
forme de lentilles. La matrice est carbonatée dans les facies durs et argilo-marneuse dans les
faciés tendres et friables.

Le minerai renferme abondant débris de fossiles, représentés essentiellement par des
lumachelles, lamellibranches, gastéropodes, coprolithes, débris d’ossements de poissons et
dents de requins.

L’épaisseur moyenne du faisceau est de I’ordre de 30m. Vers I’Ouest et le Nord Ouest,
au large du synclinale, le faisceau phosphaté s’accroit relativement en épaisseur pour atteindre
34 a 36m aux alentours des sondages (SPH-07, SPH-08, SPH-09, SPH10, SPH-30 et SPH-
31), voire méme 37.10m a I’extréme Ouest du gisement (SPH-18). Cet épaississement de la
série est remarquable aussi vers le Sud ouest du gisement, ou la puissance du niveau atteint
37.50m aux alentours du sondage (SPH-12).
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L'étude (ORGM) macroscopique et microscopique appuyée par des résultats des
analyses chimiques, a permis de regrouper les différentes strates du minerai du faisceau du
Thanétien supérieur en trois couches phosphatées sommitale, principale et basale (Prian et
Cortiel, 1993), recoupées par I’ensemble des ouvrages. Elles se présentent de bas en haut,
comme suit :

- Couche Basale : La puissance de la couche est variable, elle oscille entre 2.40 m (SPH-40) a
18.00 m (S52K). La couche est caractérisée par des phosphates a grains fins et moyens a
ciment calcaro-dolomitique, intercalant des lumachelles phosphatées, incluant par endroits des
géodes et des cristaux de quartz.

- Couche Principale : Cette couche est la plus importante en puissance, qui atteint 29.75m
dans le sondage (SPH-18) et en qualité de minerai avec des teneurs, qui dépassent les 27% en
P,0s avec le MgO moins de 4%, dans le sondage SPH-22.

Généralement, 1’épaisseur de cette couche est trés importante vers 1’ouest du bassin, elle
est caractérisée par des phosphates de qualité supérieure (P,Os supérieur a 20%, MgO
inférieur a 4%) dans tout le gisement.

Ces phosphates sont le plus souvent a grains fins et a matrice argilo-marneuse, d’aspect
gréseux, tendre et friable, de couleur beige, grisatre et méme gris-sombre a nuance bleuatre.
Cette couche admet une intercalation de lumachelle phosphatée a ciment calcaro-dolomitique
ou de phosphate lumachellique, d’épaisseur qui varie de 2.50 m (SPH-38) a 6.00 m (SPH-11),
dont la qualité du phosphate est pauvre (P,Os inférieur a 20%, MgO Supérieur a 4.5%).

- Couche Sommitale : son épaisseur varie de 2.30 m (SPH-11) a 18 m (SH-27). Au Nord ouest
du gisement, la couche est totalement érodée aux alentours du sondage (SPH-32). Sur le plan
lithologique, elle ressemble beaucoup plus a la couche basale, avec des phosphates
lumachelliques a grains fins et moyens, a ciment calcaro-dolomitique, durs, compacts, de
couleur grisatre, beige et gris-sombre, intercalant des lumachelles phosphatées et incluant des
géodes de quartz.

c. L’Yprésien : 1l repose en concordance sur les phosphates du Thanétien supeérieur. Il est
constitué essentiellement a la base, d’une série de calcaire lumachellique, dur, compact et
consolidé, par endroits dolomitisé, de couleur grisatre, incluant des nodules de silex,
intercalant des minces horizons de phosphate d’épaisseur inférieure a 2 m. Elle est suivie par
des marnes blanchatre a grisatre, généralement gypseuse, a intercalations de lits et nodules de
silex et de bancs de calcaire dolomitise.

Au sein de cette formation marneuse, s’individualise une couche de phosphate, dont
I’épaisseur varie de 3 a 14 m et formée de phosphate a grains fins et moyens de couleur gris-
clair a ciment calcaro-dolomitique (Magnésien), intercalant des bancs centimétriques de
calcaire et silex. Au-dessus de ces marnes, I’Yprésien se termine au sommet par une série de
calcaire lumachellique gris-clair, a géodes de quartz et nodules de silex. L’épaisseur de tout
I’Yprésien peut atteindre 55 m. Cependant, cette épaisseur est progressivement décroissante
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vers le Nord ouest et le Sud du gisement a I’origine de la discordance d’érosion anté-miocene
qui a fait tronqué les formations de I”Yprésien.

d. Le Lutétien : Cet étage n’affleure pas en surface, il n’a été reconnu que par sondages, il se
développe vers 1’Ouest et le Sud ouest du gisement, il repose en concordance sur 1’Yprésien,
caractérisé et individualisé par des formations & prédominance gypsifére, en général, des
calcaires organogenes gypseux a géodes de quartz et nodules de silex, des marnes gypseuses
ainsi que des concentrations décimétriques de gypse. L’épaisseur maximum du Lutétien dans
les limites du gisement est de 40 m.

e. Le Mioceéne : Il repose en discordance sur toutes les formations sous-jacentes. Il est
constitué essentiellement par une puissante série de sables quartzeux, de couleur jaunatre,
meuble, intercalant des couches de marnes argileuses de couleur jaunatre a verdatre. Le
Miocéne débute généralement par des conglomérats de base, formés par des éléments
polygéniques, anguleux a sub-anguleux (quartz, calcaire, marnes) et a ciment argilo-gréseux.
La puissance de la série augmente progressivement de I’Est a I’Ouest, dans les limites du
gisement 1’épaisseur maximum atteinte est de 301m.
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PROFONDEUR | LITHOLOGIE DESCRIPTION GEOLOGIQUE
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Niveau productif des phosphate de 1’Yprésien Basal, constitué de phosphate grenu
100 a grains fins et moyens, de couleur gris-brunatre & gris-blanchétre, compact et massif,
incluant des nodules de silex et fragments de calcaire, résiduellement gypseux.
105 Par endroits, le niveau est a ciment carbonaté et par d’autres a matrice marneuse,
tendre et friable.
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140 lumachellique fortement phosphaté dans I’intervalle: (132.20 - 133.70), suivi par des
phosphates brunatres a grains fins et moyens, compacts et a matrice marneuse.
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Fig. 14. Colonne lithologique du sondage SPH-21 (ORGM, 2012-2014).
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I1. 6. 4. Caractéristiques chimiques et pétrographiques

Les études geochimiques effectuées sur une série de minerai de phosphate de Djebel
Onk par différents auteurs (Béji-Sassi, 1984, Chabou Mostefai, 1987, Larouci, 1988, Ben
Hassen, 2010, Ounis, 2011, Salmi-Laouar, 2004 et kchiched 2016) ont mis en évidence
I’association des éléments chimiques avec les phases minérales phosphatées telles que les
argiles, les carbonates, les apatites, la silice, etc...

Suivant les études de ’ORGM (2012/2014) la Couche de phosphate du Thanétien
Inférieur est caractérisée par une puissance qui oscille entre 1.60 m (SPH-39) a 5.90 m (SPH-
21) pour des teneurs moyennement élevées en P,Os qui varient de 16.79 (SPH-41) a 26.79%
(SPH-24). Généralement cette teneur est supérieure a 20% dans la majorité des ouvrages et les
teneurs en MgO varient de 2.03 a 7.49%.

Du point de vue qualité du minerai, les phosphates de cette couche ressemblent
beaucoup plus a la couche principale du niveau productif du Thanétien supérieur, avec une
légére hausse du MgO causée par 'intercalation de marne dolomitisée au sein de cette
couche. L’évolution de cette couche est plus intéressante vers I’Ouest du gisement, ou son
épaisseur dépasse souvent 3.60 m et des teneurs en P,Os généralement supérieures a 21%.
Cette tendance est moins exprimée dans la partie Est du gisement, avec des teneurs et des
épaisseurs légérement fluctuantes, notamment, dans les Bloc C1-1 et C1-ll. Le rapport
CaO/P,0s dans les blocs est relativement bas et est souvent inférieur a 2, il varie de 1,74 a
1,95. Les teneurs moyennes en SiO, sont souvent élevées et oscillent entre 6,20 et 14,11%.
Pétrographiquement, représentée par des roches de nature carbonatée, de texture massive et de
structure microgranulitique, contaminée partiellement par un matériel gréseux.

La matrice est dans I’ensemble a ¢léments trés fins a moyens, essentiellement
carbonatée (calcite) avec des cristaux de dolomite en forme rhomboédrique de taille
millimétrique. Cet ensemble polycristallin renferme des éléments sub-sphériques a elliptiques
en structure colomorphe, représentant des granules de phosphate en structures
microgranulitiques et des formes en amas microgranulaires et en enduit epigenetiques sur des
formes colomorphes d’éléments bioclastiques.

Le Faisceau phosphaté du Thanétien Supérieur : suivant les observations et la
description géologique du minerai, jumelé aux resultats des analyses chimiques, en particulier
(teneurs en P,05 et MgO), est subdivisé en trois couches:

a. Couche Basale : Son épaisseur varie entre 2.40 a 18 m, caractérisée par des teneurs en
P,Os qui oscillent entre 12.16 (SPH-35) a 21.45% (SPH-26). Généralement, cette teneur est
inférieure a 21%, le MgO titre une teneur élevée, le plus souvent supérieure a 4.50%, elle
varie de 3.75 a 11.42%. Le rapport CaO/P,0Os dans les blocs est généralement éleve et
supérieur a 2, il oscille entre (1,97 - 2,57). La teneur moyenne en SiO, varie de 3,20 a 5,99%.

L’¢étude pétrographique sur des échantillons de lames minces, montre qu’il s’agit de
roche d’une nature carbonatée, possédant une texture massive et une structure
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cryptogranulaire a microgranulaire, généralement avec une matrice hétérogene
cryptogranulaire, constituée essentiellement de grains micritiques de calcite disposés en pate
microcristalline fortement associées avec de la dolomite en grains de méme taille que la
calcite. Les éléments phosphatés se trouvent en quantité relativement abondante, dispersés en
fines granulites et en forme d’enduit, généralement opacifiés par du matériel pélitique.
Parfois, on note la présence de quartz en grains xénomorphes.

b. Couche principale : Définie par des teneurs élevées en P,0s supérieures a 20% et faibles
en MgO inferieures a 4.5%, matérialisée par une puissance importante qui oscille entre 4,50 et
29,75 m, le plus souvent supérieure a 15 m. La teneur moyenne en P,Os dans les sondages
varie de 16,23 (SH-01) a 27,90 % (SPH-09), celle de MgO titre entre 1,47 a 5,73%. Le
rapport CaO/P,0s est le plus bas par rapport aux autres couches de phosphate (1,77 a 1,96).
La teneur moyenne en SiO; est relativement faible et varie de 2,31 et 4,34%.

L’étude pétrographique sur quelques échantillons montre que le minerai est de texture
massive et de structure microgranulaire a grains fins a moyens, la matrice est constituée
essentiellement par des grains de calcite agencés parfois en mosaique, polluée par u matériel
détritique gréseux, représenté par le quartz en grains xénomorphe. Les grains de calcite sont
en regroupement microgranulaires et cimentent des nodules et pellets de la matiere
phosphatée de couleur jaunatre. Dans 1’ensemble, on observe des veinules avec un
remplissage de matériel noiratre, représentant la matiere argileuse associée aux hydroxydes de
fer.

c. Couche Sommitale : Elle montre des caractéristiques semblables a la couche basale, pauvre
en P,0s et riche en MgO, la puissance de la couche est de I’ordre de 2,30 a 18 m, dans la
partie nord du gisement, elle est érodée totalement (SPH-32), généralement son épaisseur est
inférieure a 8,5 m. Les teneurs en P,Os oscillent entre 12,50 (SPH-20) et 22,32% (SH-04), le
MgO varie entre 4,82 (SPH-43) a 10,83% (SPH-20). Le rapport CaO/P,0s est tres élevé, il est
souvent supérieur a 2 et varie dans les blocs entre 2,02 et 2,34. La teneur moyenne en SiO est
tres élevée et varie entre 3,91 et 8,20%.

L’¢étude pétrographique montre qu’il s’agit de roche d’une nature carbonatée de
structure cryptogranulaire a microgranulaire, la matrice est a grains trés fins a dominance
carbonatée, représentée par la calcite, parfois epigenese par la dolomite, disposée en forme de
pate cristalline qui cimente des particules de quartz en forme xénomorphe. Les sections
montrent une minéralisation en phosphate en forme d’imprégnation de la matrice en granules
collomorphe et en sections allongées d’apatite, par endroits contaminées par de menues
granules sphériques de glauconite.

La Couche de I’Yprésien : une épaisseur qui varie de 3 a 14 m, par endroits, totalement
érodée, en I’occurrence, le Nord du gisement (SPH-32 et SPH31), et au Sud, aux alentour de
SPH-01 et SPH-02. Cette couche est caractérisée par des phosphates pauvres en P,Os et riche
en MgO, Le P,0s varie entre 14,42 (SPH44) et 21.86% (SPH-26), généralement la teneur est
stable autour de 16 a 19 % dans la plupart des ouvrages. Le MgO titre des teneurs
généralement élevées (3,72 (SPH38) a 9,73 (SPH-39)). Le rapport CaO/P,0s est le plus élevé
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dans le gisement, il varie de 2,08 a 2,75. La teneur moyenne du SiO, dans les blocs est trés
élevée et varie de 9,08 a 20,58%.

L’¢étude pétrographique montre qu’il s’agit d’une roche de nature carbonatée a texture
massive et d’une structure cryptogranulaire a micrograulaire, et représente généralement une
matrice hétérogéne, constituée de grains micritiques de calcite disposée en pate
microcristalline, cette pate englobe parfois des formes sub-sphériques de tests organogeénes,
totalement épigenéses et recristallisés par la calcite secondaire et par d’autres, des amas en
agglomeérats alvéolaires, composés de rhomboedres de dolomite et de calcite de deuxieme
géneration disposées en mosaique.

Il. 6. 5. Réserves de phosphates

Dans cette perspective, ’ORGM a réalis¢ 45 sondages, couvrant une superficie de
660,43 ha. Le gisement de Bled ElI Hadba est composé de trois couches de phosphates
subhorizontales localisées dans 1’Yprésien, le Thanétien supérieur et le Thanétien inferieur.

Le niveau du Thanétien supérieur est séparé¢ de celui de 1’Yprésien par un banc puissant
de 20m de lumachelle, faiblement phosphaté. Par contre, une couche de marne de 2m
d’épaisseur constitue le toit du niveau du Thanétien inferieur et le mur du niveau du Thanétien
supérieur.

Le niveau du Thanétien supérieur est le plus productif. Il est constitué de trois couches,
sommitale, principale et basale, totalisant une épaisseur atteignant 37m (Sondage SPH-12).
L’ensemble plonge sous forme d’un monoclinale avec une pente douce de 6 a 10° vers 1’ouest
et se noie sous les dépdts du Miocéne (Sable et argile). La délimitation des blocs est défini par
le caractére morpho-structurel du gisement de Bled El Hadba et la densité d’exploration.

Dans ce cadre, les sondages des campagnes de recherches antérieures ont été pris en
considération a I’exception du sondage D-21, implanté dans le bloc B-1. Les blocs B/BH,
C1/3BH et C1/4BH, évalues par CERAD en 1999 constituent un potentiel total du gisement
de Bled El-Hadba est de 320Mt. Le tableau 4. lllustre le potentiel des reserves d’aprés
L’ORGM (2012-2014).

Délimitation des blocs.

- Deux (02) blocs de réserves en catégorie « B »
- Trois (03) blocs de réserves en catégorie « C1 »
- Quatre (04) blocs en catégorie « C2 »

La maille d’exploration est plus au moins réguliere dans I’ensemble des blocs.

- Blocs « B »: 200 x 250m
- Blocs « C1 »:; 400 x 500m
- Blocs « C2 »: >500m
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Blocs « P » : Les ressources prévisionnelles (P) ont été calculées par extrapolations sur une
distance de 250m du dernier sondage vers 1’Ouest par rapport aux réserves de la catégorie C2
ainsi que sur la base des résultats des sondages électriques verticaux (SEV) réalisées en 2012-
2014 jusqu’a la profondeur de 400m (profondeur limite d’investigation) et celles du profils
des SEV réalisé entre les gisements de Djmi-Djma et Bled ElI Hadba en 1985-1987 par
SONAREM.

Tableau. 4: Récapitulatif des réserves du gisement par catégorie (ORGM, 2012-2014).

Niveau Catégorie B | Catégorie C1 Catégorie C2 Catégorie P Réserves par
niveau (t)
Faisceau du 210772 096 159 312 591 229907 386,81 | 121997 209,88 | 721 989 283,69
Thanetien
Superieur
La couche de - 44 098 537,18 37 865 385,00 14585 469,60 | 96 549 391,78
L’ypresien Basal
La Couche Du - 29104 081,72 26 724 238,40 14 804 951,40 70633 271,52
Thanetien
Inferieur
Total 210772096 | 232515209,9 294 497 010,21 | 151 387 630,88
Total Gisement (B+C1+C2+P) 889 171 946,99

I. 7. CONCLUSION

Les phosphates de la région de Djebel-Onk font partie d'un vaste ensemble de gisements
phosphatés formés a la période Fini Crétacé-Eocéne sur les rives Sud et Sud Est
méditerranéennes. Ces concentrations d'intérét économique sont exploitées prés de la ville de
Bir EI Ater (Wilaya de Tébessa) par I'entreprise nationale SOMIPHOS

Les contextes, géologiques et gitologiques du gisement potentielle de Bled El-Hadba
sont similaires a ceux de la zone de Djemi Djema et Kef Es Sennoun, qui se trouvent sur le
flanc opposé de la mégastructure synclinale. La puissance du faisceau phosphaté est de I’ordre
de 30 m en moyenne, et tend a s’épaissir encore d’avantage vers les limites Ouest du
gisement. Le minerai phosphaté du Thanétien supérieur est composé de plusieurs strates,
regroupées en trois couches phosphatées (Sommitale, principale et Basale). La couche
sommitale et basale présentent des épaisseurs qui oscillent respectivement entre 2,30 a
18,00m et 2.40 a 18.00 m. Elles présentent des teneurs pauvres en P,Os et trés élevees en
MgO. La couche principale est la plus importante en épaisseur et en qualité du minerai,
caractérisée par des teneurs tres élevées en P,Os et pauvre en MgO.
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CHAPITRE Ill: PREPARATION ET CARACTERISATION DU
PHOSPHATE DE BLED EL-HADBA

Notre étude porte sur les phosphates du gisement de Bled El-Hadba caractérisé par ses
trois sous couches : sommitale, principale et basale. Le caractere de ce faisceau phosphaté
nous permettra de faire une étude comparative de leurs propriétés granulométriques, pétro-
minéralogique et chimique qui conduira certainement a une meilleure exploitation possible.
Dans ce contexte, plusieurs méthodes et techniques d’analyses qualitatives et quantitatives
sont utilisées. Il s’agit de la diffraction des rayons X (XRD), la spectrométrie infrarouge (IR),
la microscopie optique et électronique a balayage (MEB).

I11. 1. PREPARATION DES ECHANTILLONS
I11. 1. 1. Echantillonnage sur site

Les analyses pétrographiques, un échantillonnage systématique des affleurements
phosphatés des trois sous couches principales en fonction de la structure du gisement
(sommitale, principale et basale).

Au total, 9 échantillons ont été prélevés (3 pour chaque sous couche). Il est a noter que
I’échantillonnage & ¢été fait d’une maniére systématique du bas en haut afin de suivre
I’évolution verticale et découvrir les différents type de facies rencontrés (argileux, carbonaté
et siliceux) (Kechiched, 2016).

Pour les analyses minéralogiques, chimiques, thermiques etc...., les échantillons étudiés
ont été prélevés par tranchées, réparties en trois couches principales en fonction de la structure
du gisement. Ils nous ont été¢ fournis par I’entreprise d’exploitation de Fer et de phosphate
(FERPHOQS).

En régle générale, les couches de phosphate ont d'abord été nettoyées puis ameublies
progressivement avant leur chargement.

Au total, trois échantillons ont été prélevés dans deux tranchées du lit supérieur (Couche
sommitale), deux tranchées du lit intermédiaire (Couche principale) et trois tranchées du lit
inférieur (Couche basale). Le choix de la position de la tranchée a été essentiellement
déterminé par son accessibilité et sur chargement.

Selon les altitudes indiquées pour la fosse a ciel ouvert et en supposant un pendage
général des couches d'environ 7°degrés, les épaisseurs réelles échantillonnées pour chacun de
ces lits sont a peu pres les suivantes :

e Litsupérieur:5m
e Lit intermédiaire (principal) : 11 m
e Litinférieur:2,5m
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Les échantillons de chaque lit ont été déversés sur le terrain plat au-dessus de la fosse a
ciel ouvert et concassé jusqu'a un certain point au moyen de la pelle de la chargeuse (Fig. 15).
Les tas déversés ont ensuite été aplatis, divisés et la moitié du matériau a été échantillonnée
par la chargeuse et transportée par camion jusqu'au site de l'usine.

Fig. 15. L’homogénéisation du minerai de phosphate de Bled El-Hadba (FERPHOS).

Fig. 16. Contact entre les trois sous couches du minerai de phosphate de Bled El-Hadba.
I11. 1. 2. Préparation mécanique au laboratoire

Les échantillons bruts de phosphate  des trois sous couche étudiées de couleur beige
sont constitués de grains de dimension diverses. lls sont soumis a une préparation mécanique
au laboratoire pour réduire les dimensions des grains d’une part et aboutir a des échantillons
représentatifs d’autre part. Il s’agit de 1’homogénéisation, concassage, du quartage et du
broyage.
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I11. 2. ETUDE DE LA CARACTERISATION
I11. 2. 1 Analyses granulométriques

Les échantillons étudiés ont été prélevés par tranchées, réparties en trois couches
principales en fonction de la structure du gisement (sommitale, principale et basale). Le
classement dimensionnel sert a déterminer la distribution pondérale des particules d’un
matériau suivant leurs dimensions. Le classement dimensionnel du minerai brut obtenu apres
traitement mécanique a été réalisé par la méthode de tamisage en voie séche a 1’aide d’une
tamiseuse vibrante sur une série de tamis d’ouvertures allant de 0 a 2 mm.

Les différentes classes granulométriques obtenues aprés séparation par tamisage
subiront un broyage jusqu’a des dimensions inférieures a 100 um, pour faciliter les attaques
chimiques lors des traitements postérieures.

En se basant sur les études antérieures (Larouci, 1988 et Hamdadou, 1996) sur ce type
de minerai, nous avons limité la durée de tamisage a 10 ou 15 minutes pour éviter que 1’erreur
due a D’effet de broyage (attrition) soit importante.

Les tableaux 5, 6 et 7 et les figures 17, 18 et 19 illustrent les pourcentages pondéraux en
refus et en cumulés pour les trois sous couches de phosphates étudiées sommitale principale et
basale.

Il ressort de ces résultats que la majeure partie de la masse globale des échantillons
étudiés (52.84, 73.77 et 47.83 %) sont représentées par les tranches granulométriques de
dimensions 0.100 a 0.315 mm. Elles constituent ainsi la maille de libération optimale de
séparation des éléments phosphatés. La classe granulométrique la plus pondérale est 0.100-
1.00 mm. Elle représente 75.32 %, 81.96 % et 72.11 % en poids du tout-venant. Toutefois,
les tranches granulométriques fines (< 0.100um) représentent 12.69, 16.29 et 15.37 % en
poids de tout-venant et grossieres (> 1 mm) ont enregistré des proportions pondérales non
négligeables. Elles représentent 11.99, 1.75 et 15.08 % en poids du tout-venant pour les trois
sous couches sommitale, principale et basale respectivement.

Tableau. 5 : Granulométrie par tamisage du phosphate issu de la couche sommitale.

Tranches Rendements | Rendements cumulatif | Rendements cumulatif
granulométriques | Pondéraux (%o) en refus (%) en passant (%)
(mm)
<0.100 12.69 100 0
0.100-0.315 52.84 88.52 11.48
0.315-1.00 22.48 39.93 60.07
1.00-2.00 11.99 17.28 82.72
>2.00 0 0 100
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Tableau. 6 : Granulométrie par tamisage du phosphate issu de la couche principale.

Tranches Rendements Rendements Rendements
granulométriques Pondéraux (%) cumulatif en refus | cumulatif en passant
(mm) (%) (%)
<0.100 13.72 100 0.01
0.100-0.315 73.77 86.28 13.73
0.315-1.00 8.86 12.51 87.50
1.00-2.00 3.64 3.65 96.36
>2.00 0 0.01 100

Tableau. 7: Granulométrie par tamisage du phosphate issu de la couche basale.

Tranches Rendements Rendements Rendements
granulométriques Pondéraux (%0) cumulatif en refus | cumulatif en passant
(mm) (%) (%)
<0.100 15.37 100 0
0.100-0.315 47.83 84.63 15.37
0.315-1.00 21.72 36.80 63.20
1.00-2.00 15.08 15.08 84.92
>2.00 0 0 100

D’autre part, les figures 20, 21 et 22 rapportent I’évolution du rendement pondéral en
fonction des classes granulométriques par tamisage des trois sous couches de phosphate
étudiées. En effet, des trois modes granulométriques observés, seul M; (0.100-0.315mm) est
le plus prononcé (Bezzi, 2005) :

- Le mode principal (M), concentré sur 100 um, représente environ 52.84 %, 73.77 % et 48%
en poids pour chaque couches sommitale, principale et basale respectivement. Il est attribué
en partie aux éléments phosphatés ;

- Le mode secondaire (M), supérieur a 1 mm et dont le poids pondéral inférieur a 12 %,
13.72 % et 15.08 % est constitué essentiellement d’agrégats dolomitiques et d’éléments
phosphatés pour les trois sous couche sommitale, principale et basale respectivement;

- Le mode dolomitique (Ms3), de poids pondeéral inférieur a 13 %, 3.64 % et 16 % se situe dans
la tranche granulométrique infericure a 100 pum. Il est attribué a la dolomite, associé¢e a de
faibles quantités de silice et d’argiles pour les trois sous couche sommitale, principale et
basale respectivement, on remarque que le mode secondaire M3 observé pour la couche
principale est en proportion négligeable

L’évolution du rendement pondéral en fonction des classes granulométriques par
tamisage (Fig. 21) a mis en évidence une courbe monomodale. Le mode principal observé est
attribué aux éléments phosphatés de la classe des arénites. Ceci, confirme parfaitement
I’abondance des grains phosphatés et le caractére homogene de ce type de minerai. Toutefois,
deux modes secondaires en trés faibles quantités sont également observés. Ils correspondent
essentiellement aux particules dolomitiques et siliceuses.
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Fig. 17. Granulométrie par tamisage du phosphate brut de la couche sommitale.
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Fig. 18. Granulométrie par tamisage du phosphate brut de la couche principale.
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Fig. 19. Granulométrie par tamisage du phosphate brut de la couche basale.
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Fig. 20. Variation du rendement pondéral en fonction des classes granulométriques obtenues
par tamisage du phosphate brut de la couche sommitale.
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Fig. 21. Variation du rendement pondéral en fonction des classes granulométriques obtenues
par tamisage du phosphate brut de la couche principale.
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Fig. 22. Variation du rendement pondéral en fonction des classes granulométriques obtenues
par tamisage du phosphate brut de la couche basale.
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I11. 2. 2. Analyses chimiques

Les minerais phosphatés sont définis d’aprés leur teneur en P,Os ou en terme de
pourcentage de phosphate tricalcique (TPL ou BPL : Bone Phosphate of Lime) qui est le
produit phosphaté de base (1 TPL = 2,185 P,05).

Les différents dosages des éléments constituant ces phases minéralogiques (P,0s, MgO,
Ca0, SiO,, Al,O3, Fe 03, TiO,, Na 0O, K0, etc....) et de la perte au feu ont permis de
déterminer la répartition des éléments et leur liaison avec les phases minérales.

Les analyses chimiques des échantillons de phosphate bruts issu des trois sous couches
et ceux des classes granulométriques, préalablement broyés (< 100 um) ont été réalisées au
laboratoire de FERPHOS par les méthodes suivants:

- la spectrophotométrie du phosphomolybdate ;
- la spectrométrie d’absorption atomique (S.A.A) ;

- la calcimétrie.

Les figures 23, 24 et 25 et les tableaux 8, 9 et 10 illustrent les résultats de la répartition
des teneurs chimiques en éléments majeurs en fonction des tranches granulométriques
utilisées des échantillons des trois sous couches sommitale, principale et basale.

Tableau. 8: Analyses chimiques par classes granulométriques de la couche sommitale.

Tranches % massique
granulométriques (mm) P,0s CO, MgO
<0.100 13.62 22.68 5.01
0.100-0.315 20.12 12.88 3.55
0.315-1.00 27.30 7.40 1.38
>1.00 10.10 22.36 6.80
Globale 21.68 12.36 2.99

Tableau. 9: Analyses chimiques par classes granulométriques de la principale.

Tranches % massique
granulométriques (mm) P20s CO, MgO
<0.100 12.80 22.03 7.13
0.100-0.315 30.41 6.58 1.00
0.315-1.00 23.74 12.66 2.62
>1.00 19.49 17.43 4.24
Globale 27.07 9.63 2.10
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Tableau. 10: Analyses chimiques par classes granulométriques de la couche basale.

Tranches % massique
granulométriques (mm) P,0s CO, MgO
<0.100 10.20 21.87 7.00
0.100-0.315 27.12 7.56 1.69
0.315-1.00 20.10 13.48 3.59
>1.00 12.34 22.03 6.54
Globale 20.03 13.22 3.65

Les teneurs en P,Os augmentent & un maximum dans la fraction granulométrique de
dimension 0.100-0.315 mm et chute considérablement a partir de 0.315 mm et en dessous
0.100mm. Ce qui est le cas contraire pour MgO et CO,.

Il ressort de ces résultats que la composition chimique en éléments majeurs varie
nettement en fonction des classes granulométriques, en particulier les teneurs en P,0s, en
MgO et en CO..

En effet, Les teneurs en P,Os augmentent avec la diminution des teneurs en MgO. Les
teneurs en P,Os augmentent et atteignent leur maximum a (27.3 %, 30.41 % et 27.12 %) dans
la fraction de dimension 0.315-1.00 mm et chute considérablement a partir de 1.00 mm et en
dessous de 0.100 mm. Les teneurs élevées en P,Os correspondent aux teneurs faibles en MgO
(1.38 %,1% et 1.69 %) et en CO, (7.4 %, 6.58 % et 7.56 %).

Les fines fractions (< 0.100 mm) sont marquées par de trés faibles teneurs en P,0s
13.62 %, 12.80% et 10.20% et des teneurs élevées en MgO 5.01, 7.13 et 7.00 % pour les trois
sous couche étudiees sommitale, principale et basale respectivement.

Cependant, les tranches grossiéres (> 1.00 mm) enregistrent des teneurs acceptables
aussi bien pour les teneurs en P,Os 10.10, 19.49 et 12.34 % que pour les teneurs en MgO
6.80, 4.24 et 6.54 % pour les trois sous couche étudiées sommitale, principale et basale
respectivement.

L'évolution des teneurs en MgO et en CO, traduit I'évolution en dolomite et en
carbonates dans les différentes fractions granulométriques.

On peut conclure que la teneur en phosphates augmente avec la diminution de la teneur
en dolomite et en carbonates.
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Fig. 24. Analyses chimiques en éléments majeurs par classes granulométriques de la couche
principale.
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Fig. 25. Analyses chimiques en eléments majeurs par classes granulométriques de la couche
basale.
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I11. 2. 2. 1. EIéments majeurs

La composition chimique de ces trois échantillons a été déterminée par spectrometrie a
absorption atomique et spectrometrie & flamme, au laboratoire de FERPHOS (Tébessa). Il
s’agit des oxydes et des éléments: P,Os, CO,, MgO, CaO, SiO,, Na,0, K,0, Fe,03 et la perte
au feu (PAF).

Les résultats obtenus par spectrométrie a absorption atomique et spectrométrie a flamme
sont rassemblés dans le tableau 11 et la figure 26. 1l ressort de ces résultats que la perte au feu
obtenue pour le minerai de la couche principale est beaucoup moins prononcée que celles des
minerais de la couche sommitale et basale en raison de la réduction du ciment carbonaté de
I’exogangue.

La composition chimique en éléments secondaires (SiO,, Na,O, K,0, Fe,03) est trés
faible et constante quelle que soit la couche. Ce qui laisse penser que le degré de substitution
de ces éléments dans la structure apatitique est peu probable.

Par ailleurs, la comparaison des teneurs en phosphates (P,Os) et en minéraux les plus
dominants de la gangue (MgO et CaO), des échantillons globaux (tableau. 11), permet de
confirmer I’appauvrissement en phosphates des couches sommitale et basale et leur richesse
en carbonates, par rapport a la couche principale.

D’autre part, le rapport CaO/P,Os trés éleve (supérieur a 1.57, valeur indiquant la
présence des carbonates libres) traduit la présence essentiellement des carbonates liés a la
dolomite et & la calcite (Mizane et al., 2012) qu’a la substitution de PO, par COs* dans
I’apatite (Gulbradsen, 1970). Ce raisonnement s’applique aussi au rapport CO,/P20s.

Le développement des pertes au feu (liées en partie aux carbonates) dans les couches
sommitale et basale confirme parfaitement ces conclusions auxquelles s’ajoutent les résultats
de diffraction des rayons X, observations microscopiques et autres. Par comparaison a ces
résultats, nous pouvons déduire la répartition des éléments majeurs et leur liaison avec les
phases minérales :

- Le calcium provient essentiellement de ’apatite et de la dolomite.

- Les teneurs en magnésium tirent leur origine de la présence fréequente de la dolomite dans la
gangue, nettement moins aux argiles (en faibles quantités).

- Les teneurs en SiO, sont liées beaucoup plus a la silice libre (quartz) qu’aux silicates
(argiles, feldspath,...).

e La couche principale riche en CaO et en P,Os par rapport aux deux autres couches ;

e La couche phosphatée sommitale et basale caractérisée par des teneures élevées en MgO,
PAF et CO; par rapport a la couche principale ;
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e La couche phosphatée sommitale est riche en silice (SiO,), en hématite (Fe,O3) et pauvre
en (NayO) par rapport aux deux autres couches.

Tableau. 11 : Analyses chimiques des éléments majeurs de phosphate brut des trois sous
couches (sommitale, principale et basale).

Eléments Majeurs Teneurs (%)
Couche sommitale | Couche principale | Couche basale
P,0s 21.68 27.00 20.03
CaO 44.30 48.50 42.06
PAF 16.10 13.30 18.07
CO; 14.48 10.20 15.78
SiO, 08.10 05.90 06.70
MgO 03.51 02.72 04.91
Na,O 00.57 00.93 00.83
Fe,O3 00.52 00.49 00.46
K,0 00.02 00.01 00.02

Les résultats des analyses chimiques des éléments majeurs du minerai des phosphates de
Bled El-Hadba sont représentés dans la figure 26.
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Fig. 26. Teneurs des éléments majeurs dans les trois sous couches (sommitale, principale et
basale).

Ces résultats ont montré que la couche principale est riche en P,Os et pauvre en MgO,
SiO; et CO;, par rapport aux deux autres couches.
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I11. 2. 2. 2. EIéments en traces

Les ¢léments en traces ont pris une importance croissante dans 1’environnement, soit
comme facteurs nutritionnels essentiels, soit comme agents toxiques.

En effet, & des niveaux de concentration supérieurs au seuil normal, ces éléments
deviennent toxiques et affectent négativement la qualité des phosphates. Ces derniers, peuvent
alors persister les engrais phosphates, et par leur intermédiaire, les productions agricoles
destinées a 1I’alimentation.

En général, les phosphates sont déficients dans les sols acides et calcaires en raison de la
présence de fortes concentrations de fer (Fe) ou daluminium (Al) et de calcium (Ca),
respectivement (Sarkar et al., 2015). Sachant que I’industrie des engrais phosphatés et de
I’acide phosphorique qui absorbent plus de 90 % de la production des concentrés de
phosphates impose des exigences de qualité de la matiere premiere. Ces exigences sont en
relation avec la nature des impuretés (Lassis et al., 2015) contenues dans le minerai ainsi qu’a
I’importance de leur répercussion sur les processus de fabrication des engrais (Sinirkaya et al.,
2014 et Bouzenzana, 2013). Les principaux parameétres de qualité de ces minerais sont définis
essentiellement par les teneurs limites en éléments majeurs (P,0s, MgO, ...) et en ¢éléments
traces (Cr, Sr, U,..) existants (Bezzi, 2012).

Ainsi, la connaissance qualitative et quantitative de ces éléments et de leur localisation
dans le minerai de phosphate a des implications multiples, tant purement scientifiques
qu'industrielles.

En effet, certains éléments traces sont indispensables a la vie, se sont les oligo-éléments
comme le Cobalt, le Cuivre, le Fer, le Manganese, le Molybdéne, le Zinc, le Nickel, le
Chrome, le Vanadium, I’Etain, (Aydin et al., 2010; Bech et al., 2010; Adam et Eltayeb, 2009;
Javeid et al., 2009; Brigden et al., 2002 ; Devallois, 2009 ) d’autres sont connus pour leur
impact délétére sur I’homme et leur effet néfaste (Chen, 2009) sur I’environnement (Arsenic,
Cadmium, Mercure, Plomb,...), nécessitant donc d’identifier et de réduire les sources
d’émission.

En effet, indispensables en quantités minimes, 1’augmentation de leur concentration
dans I’environnement peut aboutir a des phénomeénes de toxicité (Sigg, 2001 ; Chen et
Graedel., 2015). D’autres ¢léments ne sont pas nécessaires pour les organismes et présentent
des effets toxiques deés les faibles teneurs (Darrouzes, 2007).

Analyses chimiques par ICP-MS

Les résultats obtenus par ICP-MS sont rassemblés dans le tableau 12 et la figure 27.Ces
résultats ont mis en évidence la présence d’une quinzaine d’éléments en traces répartis en 05
categories :

- Métaux de transition : vanadium, chrome, cuivre, nickel, zinc ;
- Terres rares : lanthane, yttrium, cérium, néodyme, erbium ;

60



CHAPITRE Il PREPARATION ET CARACTERISATION DU PHOSPHATE DE BLED EL-HADBA

- Métaux alcalino-terreux : strontium ;
- Alcalin : césium ;
- Actinide : uranium.

Il est important de noter que sur le plan quantitatif il y a des différences entre les trois
sous couches que contient la couche de phosphate étudiée. En effet :

e La couche sommitale contient en majorité les éléments : cérium, yttrium, néodyme,
erbium, lanthane et césium, et des teneurs moyennes en zinc, cadmium, vanadium,
uranium et des teneurs faibles en plomb, cuivre, nickel et chrome.

e La couche principale est constituée des éléments : cérium, yttrium, néodyme, erbium,
zinc, vanadium et césium en teneurs élevées, lanthane, uranium, et cuivre en teneurs
moyennes ainsi que le plomb, nickel, cadmium et chrome en faibles teneurs.

e La couche basale contient majoritairement les éléments : cérium, néodyme, erbium,
yttrium, zinc, cadmium, vanadium et cuivre en teneurs élevées, des éléments : lanthane,
césium, uranium en teneurs moyennes, et des eéléments : nickel, plomb et chrome en
teneurs faibles.

En outre, le Strontium est tres abondant dans les trois sous couches de phosphates
étudiées, et ce, en raison de sa forte tendance a se substituer aux ions Ca de la structure
apatitique

D’une fagon générale, la couche sommitale est plus riche en terres rares notamment en
éléments : lanthane (La), yttrium (YY), cérium (Ce), néodyme (Nd). La couche principale est
plus riche en strontium (Sr), zinc (Zn), vanadium (V), uranium (U). La couche basale est plus
riche en erbium (Er), cuivre (Cu), cérium (Ce), et cadmium (Cd).

D’aprés les études antérieures (Bonnot, 1980), I’ensemble des éléments traces identifiés
dans ce type de matériau étudié peut étre réparti sur deux principales familles :

- Famille de I’apatite : pour les éléments strontium, chrome, yttrium, uranium, césium, ainsi
que les terres rares (lanthane, cérium, néodyme, ytterbium et erbium).

- Famille des silicates : pour les éléments strontium, nickel, zinc, cuivre, chrome, césium,
plomb et vanadium.

Il est a noter que la présence des terres rares dans les phosphates est liée a leur facilité
d’entrer dans la structure des apatites, ou elles se substituent au Calcium, au Sodium et au
Strontium (Bonnot, 1980).
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Tableau. 12 : Analyses chimiques des éléments en traces dans les minerais bruts des trois
sous couches étudiées (Sommitale, principale et basale).

Teneurs (ppm)

Eléments en trace | Couche sommitale | Couche principale | Couche basale
Pb 10 20 13
Cu 25 30 60
Ni 20 25 18
U 35 40 30
V 41 63 55
Cd 35 10 75
Cr 15 12 17
Cs 71 55 38
Zn 49 88 79
Sr 150 357 288
La 59 41 38
Y 78 67 69
Ce 58 76 87
Nd 99 55 58
Er 63 69 74

Les résultats des analyses chimiques des éléments en traces du minerai des phosphates
des trois sous couche étudiées sont représentés dans la figure 27.
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Fig. 27. Teneurs des eéléments en traces dans les trois sous couches (sommitale, principale et
basale).
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I11. 2. 3. Analyses minéralogiques par DRX

L’étude minéralogique du minerai, effectuée par diffraction des rayons X (XRD) a porté
sur le brut broyé (< 100 um), le phosphate des classes fines (< 0.100 mm) et grossieres
(> 1.00 mm).

Les résultats obtenus pour les trois sous couches de phosphates sont étudiées rapportés
par les figures 28, 29, 30, 31, 32 et 33 ont mis en évidence la présence des minéraux
principalement recherchés suivants:

- Fluoroapatite, Hydroxylapatite et Dolomite comme minéraux principaux.
- Quartz, Calcite et gypse en faible quantite.

Ces résultats ont révélé des différences appréciables pour les fractions fines et grossiéres
(Fig. 29) de la couche phosphatée sommitale. En effet, le minerai des fractions grossieres est
plus riche en Calcite et Fluoroapatite, Hydroxylapatite et faible en quartz et gypse par apport
la tranche des fractions fines.

L’analyse minéralogique du minerai brut de la couche principale (Fig. 30) et le
phosphate des tranches granulométriques fines (< 0.100 mm) et grossiéres (> 1.00 mm)
(Fig.31). L’analyse a été effectuée pour des échantillons finement broyés (< a 100 um) de la
couche principale a mis en évidence les principaux minéraux suivants :

- Fluoroapatite, Hydroxylapatite et Dolomite comme minéraux principaux.
- Quartz et Calcite en faible quantité.

Ces résultats ont révelé des différences appréciables pour les fractions fines et grossiéres
de la couche phosphatée principale. En effet, le minerai de la tranche granulométrique fine
(<0.100mm) est plus riche en quartz et en dolomite et faible en calcite par contre le minerai
de la tranche granulométriques fines (> 1.00 mm) riche en calcite.

L’analyse minéralogique du minerai brut de la couche basale (Fig. 32) a mis en
évidence les principaux minéraux suivants :

- Fluoroapatite, Hydroxylapatite et Dolomite comme minéraux principaux.
- Quartz, Calcite et Gypse en faible quantité.

Ces résultats ont réveélé des différences appréciables pour les fractions fines et grossiéres
(Fig. 33) de la couche phosphatée basale. En effet, le minerai de la tranche granulométriques
fine (< 0.100mm) est plus riche en quartz et en Dolomite et plus faible en calcite.

Par contre, le minerai de la tranche granulométriques fines (> 1.00 mm) riche en calcite
mais presque en méme quantité en gypse et en Fluoroapatite et Hydroxylapatite.
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Fig. 28. Diffractogramme RX du phosphate brut de la couche sommitale.
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Fig. 29. Diffractogrmmes RX des phosphates issus des fractions fines et grossieres de la
couche sommitale.
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Fig. 30. Diffractogramme RX du phosphate brut de la couche principale.
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Fig. 31. Diffractogrmmes RX des phosphates issus des fractions fines et grossiéres de la

couche principale.
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Fig. 32. Diffractogramme RX du phosphate brut de la couche basale.
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Fig. 33. Diffractogrmmes RX des phosphates issus des fractions fines et grossieres de la
couche basale.
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I11. 2. 4. Analyse par spectrométrie IR

Les analyses par spectrophotométrie Infrarouge ont été réalisées pour les trois
échantillons de phosphates bruts broyés (< 100 um) étudiés des trois sous couches sommitale,
principale et basale. Les résultats obtenus sont rapporteés dans les tableaux 13, 14 et 15 et les
figures 34, 35 et 36. Ont mis en évidence plusieurs bandes principales, en particulier celles
attribuées aux phosphates, aux carbonates et aux ions hydroxyles OH" de I’apatite.

On remarque que les bands caractéristiques des carbonates sont plus intenses dans les
sous couches sommitale et basale ce qui nous amene a déduire que ces couches sont plus
dolomitiques.

Tableau. 13 : Identification des bandes dans le spectre IR pour le phosphate de la couche
sommitale.

Positions en cm™ Intensités des bandes Identification des bandes
470 Faible lons PO,*
1040.61 Trés forte lons PO~
606.19 Moyenne Groupement ester phosphorique PO4*
725.19 Faible Liaison P-O-C
1429.62 Forte Carbonates (ions COs* apatitique)
3437.11 Forte ions Hydroxyl OH"
872.39 Faible lons COz”~
2521.15 Faible P-H

Tableau. 14 : Identification des bandes observées dans le spectre IR pour le phosphate de la
couche principale.

Position encm™ | Intensités des bandes Identification des bands
470 Faible lons PO,
1040.61 Tres forte lons PO~
606.19 Moyenne Groupement ester phosphorique PO,*
725.19 Faible Liaison P-O-C
1429.62 Forte Carbonates (ions COs* apatitique)
3437.11 Forte ions Hydroxyl OH"
872.39 Faible lons COs*
2521.15 Faible P-H

Tableau. 15 : Identification des bandes observées dans le spectre IR pour le phosphate de la

couche basale.

Position en cm™ Intensites des bandes Identification des bandes
470 faible lons PO~
1040.61 Tres forte lons PO,
606.19 Moyenne Groupement ester phosphorique PO,~
725.19 Faible Liaison P-O-C
1429.62 Forte Carbonates (ions CO3” apatitique)
3437.11 Forte ions Hydroxyl OH"
872.39 Faible lons COz™
2521.15 Faible P-H
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Fig. 34. Spectre infrarouge du phosphate brut de la couche sommitale.
60
55
50 2521.15
| P-H
g 45
= |
2"
= 1 3437.11
g 35 Elongation OH
= 1 1429.62
30 CO%" apatitique
25 | 1040.61
POY
20 T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Nombre d'ondes (cm™)

Fig. 35. Spectre infrarouge du phosphate brut de la couche principale.
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Fig. 36. Spectre infrarouge du phosphate brut de la couche basale.
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I11. 2. 5. Observations microscopiques

Les minerais de Djebel Onk sont des phosphates sableux grainés, sur une base
pétrographique. lls sont classeés comme phospharénite les facies phosphatés sont homogeénes,
a grains fins (200 um a 300 um), rarement hétérogenes a la fois de grains fins et de grains
grossiers (jusqu'a 3 mm). Les particules de phosphate comprennent des pellets, des
coprolithes et des bioclastes (0s, dents de poisson et fragments d'os cellulaire). Les particules
de phosphorite sont cimentées par une matrice argileuse (phosphorites mous) ou carbonée
(phosphorites durs) (Dassamiour et al., 2011).

Les observations microscopiques effectuées sur le phosphate brut de la couche
sommitale, préalablement préparés (lames minces), ont été réalisées en utilisant un
microscope optique et un microscope électronique a balayage (MEB).

Les résultats obtenus pour les trois couches étudiées sont représentés sur les figures 37
(planche 1) ; 38 et 39 (planche 2) ; 40 (planche 3); 41 et 42 (planches 4) ; 43 (planche 5) et 44
et 45 (planche 6). D’une fagon générale, ces résultats confirment la prédominance des
éléments phosphatés, de la dolomite, du quartz, et parfois du gypse.

Au microscope optique et au microscope électronique a Balayage, nous avons observé
des éléments phosphatés sous de nombreux aspects : taille, forme et structure. Ils ont montré
des grains composites ; constitués essentiellement de phosphates et de dolomite, englobant
des éléments phosphatés fins et grossiers. Les grains observés présentent des tailles et formes
tres variables; constitués généralement de coprolithes, de dents et de débris d’ossements.

L’observation microscopique des lames minces qui ont été confectionnées, a montré que
les phosphates de Bled el hadba sont constitues essentiellement des pellets, des coprolithes,
des débris osseux, oolithes et de la glauconie liés par un ciment carbonaté, sparitique
(calcique) ou micritique (dolomitique).

Les oolithes (O) : Se présentent sous forme de grains sphériques en couches concentriques
autour d’un nucleus (débris de quartz ou dolomie),

Les coprolithes (CO) : Leurs dimensions varient entre 0.5 et 1,6 mm, ils apparaissent comme
des plaques de forme rectangulaire.

La glauconie (G) : Elle est représentée par des grains de teinte verdatre a verte brunétre, et de
dimensions variables (0,12 a 0,6 mm),

Les débris osseux (DO): Ceux sont des fragments d’os des poissons et de coquilles, ils ont
des formes et des tailles variables.

Pellets (P) : Ils ont un diamétre de 50um a plus 100um de formes ovoide, sphérique ou
cylindrique, de couleur sombre.

Le quartz (Q) : Se présente sous forme des petits et des gros grains.
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e Le phosphate de la couche sommitale est caractérisé par 1’hétérogénéité des grains :
des pseudo-oolithes, de la glauconie, des débris osseux, avec I’abondance des coprolithes, ces
grains sont liés par un ciment dolomitique (60%) et par fois calcitique (minerai dur). Cette
couche trés riche en glauconie (G) avec quelques grains de quartz (Q) par rapport aux deux
autres couches.

e Le phosphate de la couche principale est constitué généralement des oolithes et de
pseudo-oolithes et de pellet, avec la présence de quelques coprolithes de petite taille, de débris
osseux, de la glauconie, pellet et le quartz de grand grain. Ces grains sont liés par un ciment
micritique (15%) de nature argileuse (minerai tendre friable), cependant il peut étre aussi
carbonaté.

e Le phosphate de la couche basale est caractérisé par 1’abondance du ciment (75%)
dolomitique et parfois calcitique, avec la présence de quelques grains hétérogenes :
coprolithes de grandes tailles, débris osseux, pseudo-oolithes, glauconie, pellet et le quartz en
petits grains D’une fagon générale, ces résultats confirment la prédominance des éléments
phosphatés, de la dolomite, du quartz, et parfois du gypse.

e Ce gisement riche en glauconie et en quartz peut étre compatible avec les niveaux
sédimentaires de Maestrichtien (EI Haddia et al., 2014). La différence entre les trois sous-
couches peut étre due a leurs parametres sédimentaires et paléogéographiques distincts qui
conditionnent la qualité du minerai (Priana, 2014). Les observations microscopiques
effectuées sur ces trois types de minerais ont montré la présence des principaux minéraux :
Fluorapatite, Hydroxylapatite, carbonate, dolomie, calcite, quartz, feldspath et argiles.
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Planche 1

3: Phosphate de la partie supérieure de la couche sommitale (lame 9).

Fig. 37. Micrographies a la microscopie optique du minerai de phosphate de la couche
sommitale.
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Planche 2

Photo 1 : agrégats de particules composées essentiellement d'éléments phosphatés et d'une
gangue variée.

Photo 3 : exogangue a éléments mixte constitués de cristaux de dolomite (a), de la silice (b)
et d’¢léments phosphatés (c).

Fig. 38. Micrographies au MEB du phosphate brut de la couche sommitale.
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Fig. 39. Analyses EDX du minerai de phosphate brut de la couche sommitale.
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Planche 3

1: Phosphate de la partie inferieure de la 2 : Phosphate de la partie intermédiaire de
couche principale (lame 4). la couche principale (lame 5)

3 : Phosphate de la partie intermédiaire de 4 : Phosphate de la partie supérieure de la
la couche principale (lame 5”) couche principale (lame 6)

Fig. 40. Micrographies a la microscopie optique du minerai de phosphate de la couche
principale.
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Planche 4

Photo 1 : abondance agglomérats de grains composes de phosphates et d’éléments de la
gangue dolomitique.

10pm

B
universite de BEJAIA

Photo 3 : mélange de cristaux phosphatés (a et b), feldspath potassique (b) et d’éléments
argileux silicates (c).

Fig. 41. Micrographies au MEB du phosphate brut de 1’échantillon de la couche principale.
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Fig. 42. Analyses EDX du minerai de phosphate brut de la couche principale.
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Planche 5

3 : Phosphate de la partie supérieure de la couche basale (lame 3)

Fig. 43. Micrographies a la microscopie optique du minerai de phosphate de la couche basale.
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Planche 6

Photo 1 : vue générale caractérisée par une faible proportion en grains de phosphates, et une
dominance en dolomite.

Photo 2 : exogangue tres riche en cristaux de dolomite (a, b et ¢) avec des éléments
phosphates englobés a I’intérieur de la gangue (d et e).

Photo 3 : éléments phosphatés (a), éléments phosphatés associes au quartz et a la dolomite (b)
et a la silice (c).

Fig. 44. Micrographies au MEB du phosphate brut de la couche basale.
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1. 3. CONCLUSION

Les différentes techniques d’analyses appliquées (DRX, MEB, IR, ICP-MS,...) ont mis
en évidence une étroite relation entre les phases minéralogiques et pétrographiques d’une part,
et entre la répartition granulométrique et I’évolution des teneurs chimiques d’autre part.

D’une facon générale, la caractérisation de ce minerai a montré des différences
appréciables sur les plans minéralogique, chimique et granulométrique des trois sous couches
de phosphates que contient le faisceau phosphaté (sommitale, principale et basale).

Sur le plan granulométrique, le classement dimensionnel effectué par tamisage a révélé
que la majeure partie de la masse globale des minerais bruts est représentée par la tranche
granulométrique de dimensions 0.1 & 0.315 mm : 52.85 % (sommitale), 73.77 % (principale)
et 47.83 % (basale). Elle constitue ainsi la maille de libération optimale de séparation des
éléments phosphatés (classe des arénites).

Les phases minérales identifiées par diffraction des rayons X sont principalement : les
apatites (carbonate fluoroapatite, Hydroxylapatite), la dolomite ainsi que d’autres minéraux en
faible quantité tels que le quartz, la calcite et les silicates.

Sur le plan chimique, les meilleures teneurs en P,Os et en MgO considérés comme
élément majeurs, se localisent dans la tranche valorisable 0.100 a 0.315 mm, ou se situe la
maille de libération des éléments phosphatés. La diminution de la fréquence en ces éléments
se traduit par de fortes teneurs en MgO qui se répercutent sur les rendements P,0Os.

L’analyse chimique par ICP-MS a mis en évidence la présence de plusieurs groupes
d’¢léments en traces tels que : les métaux de transition, les terres rares, les actinides et les
alcalino-terreux. L’ensemble des éléments traces identifiés dans ce type de matériau peut étre
réparti sur deux principales familles :

- Famille de D’apatite : pour les éléments Strontium, chrome, yttrium, uranium, césium, ainsi
que les terres rares (lanthane, cérium, néodyme, ytterbium et erbium).

- Famille des silicates : pour les éléments strontium, nickel, zinc, cuivre, chrome, césium,
plomb et vanadium.

D’une fagon générale, la couche sommitale est plus riche en terres rares notamment
lanthane (La), yttrium (), cérium (Ce), neodyme (Nd). La couche principale est plus riche en
strontium (Sr), zinc (Zn), vanadium (V), uranium (U). La couche basale est plus riche en
erbium (Er), cuivre (Cu), cérium (Ce) et cadmium (Cd). L’abondance de ces éléments est
fortement liée aux divers types de substitutions dans la structure apatitique.
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L’analyse par spectrométrie infrarouge a révélé des bandes principales attribuées aux
vibrations d’allongement de groupement hydroxyle OH (3437cm™), aux carbonates (1430 et
872 cm™) et aux phosphates (1041 cm™). L’intensité des pics caractéristiques des phosphates
et des carbonates varie en fonction du développement du ciment carbonate.

Sur le plan microscopique, le phosphate des deux couches Sommitale et Basale est
caractérisé par I’hétérogénéité des grains : des pseudo-oolithes, de la glauconie, des débris
0sseux, avec 1’abondance des coprolithes. Ces grains sont liés par un ciment (60 a 75%)
dolomitique et parfois calcitique (minerai dur). Le phosphate de la couche principale est
constitué généralement des oolithes et de pseudo-oolithes et de pellet, avec la présence de
quelques coprolithes de petite taille, de débris osseux, de la glauconie, pellet et le quartz en
grand grain. Ces grains sont liés par un ciment micritique (15%) de nature argileuse (minerai
tendre friable), cependant il peut étre aussi carbonaté.
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CHAPITRE IV: TRAITEMENT ET ENRICHISSEMENT DES
PHOSPHATES DE BLED EL-HADBA

Le phosphate joue un rdle important dans 1’économie et le développement des pays en
raison de sa forte demande pour la production d'engrais. (Shariati et al., 2015 et Guo et Li,
2010) .

La forte demande de phosphate est généralement satisfaite par I'exploitation miniére et la
transformation (Guo et Li, 2010), pour répondre aux besoins du secteur agricole en matiére de
production de phosphates et d’engrais phosphatés, plusieurs méthodes ont été proposées pour
I'extraction en fonction des caractéristiques et de la profondeur du minerai de phosphate (El-
Jallad et al., 1980). De méme, pour concentrer le minerai de phosphate de faible teneur en une
teneur commercialisable (~ 30% P,0s) (Zafar et al., 1996) plusieurs méthodes de prétraitement
et de traitement sont définies(Guo et al., 2010 ; Abouzeid, 2008 ; Khalifa et al., 1972). Celles-ci
sont basées sur le type de minerai, les minéraux associes a la gangue et la quantité d'impuretés
(Birkena et al., 2016), ainsi que sur des facteurs tels que le degré de libération des minéraux
d'apatite, le colt de la méthode de valorisation (Guo et Li, 2010 et Abouzeid, 2008). Les
méthodes utilisées incluent la séparation par gravité (Abouzeid, 2008), la séparation
magnétique (Lovell, 1976 et Straaten, 2008), la séparation électrostatique (Abouzeid et al. 1996
et Taggart, 1991), la réduction de la taille, le criblage (Martins et al., 2001) I’attrition, le
récurage, la classification (Khalifa et al., 1972), la séparation en milieux lourds
(Abouzeid,1980) lessivage acide (Ahmed et Rizk, 1999 et Habashi,1989), flottation inversée
(El-Gillani et Abouzeid, 1993) flottation directe (Hanna et Anazia, 1990, Onal et al., 2005) et la
calcination (Bandyopadhyay, 2006). Ces deux dernieres méthodes sont utilisées pour
I’enrichissement du minerai de phosphate de gisement potentiel de Bled ElI Hadba caractérise
particulierement par un minerai phosphaté pauvre et a gangue dolomitique fortement
carbonatée.

Les phosphates ont diverses compositions chimiques et minéralogiques dans la phase de
la gangue (Abouzeid, 1980). En terme de traitement, les techniques classiques telles que la
flottation et la séparation physique sont difficiles a extraire des minéraux carbonatés de ces
minerais en raison de la similitude des propriétés physiques des carbonates et des phosphates
(Abouzeid, 2008). La calcination est une autre solution pour valoriser ces substances difficiles
a transformer. La valorisation par calcination est I’un des procédés les plus connus proposés
dans le passé pour traiter les minerais de phosphates sédimentaires carbonatés (Zafar, 1996). La
calcination peut étre une méthode efficace de concentration en minéraux et est utilisée dans le
traitement et la production de plus de 10% des ventes mondiales de phosphate (Khoshjavan et
Rezai, 2011). La calcination implique la décomposition thermique de carbonates et la
combustion des matiéres organiques prévues, mais présente plusieurs inconvénients (Abouzeid
et al., 1996 et Orphy, et al. 1969) tels que des codts énergétiques élevés (Zafar etal,.1996), une
faible réactivité des produits finis et le colt en capital initial élevé des installations de
calcination (Abouzeid, 2008). Elle agit également sur les propriétés d’usage (composition,
granulométrie, densité, porosité, surface spécifique, dureté, capacité calorifique, conductivité
thermique....) (Souhila, 2005 et Bilali, 2005).
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La flottation est une technique de purification physicochimique largement utilisée qui
représente environ 60% du marché des phosphates (Boulos et al., 2014) et peut étre appliquée a
des minerais siliceux ou carbonatés (Birkena et al., 2016). Les techniques actuelles utilisées
pour la flottation du minerai de phosphate sédimentaire sont généralement classées en trois
catégories: flottation directe inverse (ou flottation inverse directe); flottation simple inverse, et
flottation double inverse (Boulos et al., 2014; Mohammad khani et al., 2011 ; Ge et al., 2008).
Elle repose sur une modification sélective des propriétés de surface des minéraux: un surfactant
s'adsorbera spécifiguement sur un minéral donné pour le rendre plus hydrophobe (Boukraa et
Bouhenguel, 2014). Des bulles d'air sont injectées dans le milieu, ce qui permet de transporter
les particules hydrophobes jusqu'a la surface en raison de leur affinité avec I'air. Ces particules
sont ainsi séparées du reste du minerai. Cette technique fonctionne actuellement bien avec des
minerais riches en phosphates contenant principalement des impuretés de silice, mais certains
problemes subsistent pour les minerais carbonates, car les dérivés de phosphate et de carbonate
ont des propriétés de surface similaires.

De ce fait, le minerai de phosphate doit subir un enrichissement poussé d’une fagon a
éliminer ces carbonates dont la présence en quantités non négligeables dans les concentres
entrainerait une majoration de la consommation d'acide sulfurique lors de leur transformation
chimique.

IV.1l. METHODES DE TRAITEMENT DES PHOSPHATES DE BLED EL-HADBA
IV. 1. 1. Traitement par calcination

Les phosphates sont d'une grande importance vue leurs applications dans plusieurs
secteurs notamment dans l'industrie des engrais et de I'acide phosphorique. Cependant, cette
filiere impose des exigences de qualité a ces concentrés phosphatés, qui consiste a éliminer les
impuretés génantes et nuisibles qui ont inclus, dans diverses combinaisons et concentrations, de
la matiére organique, de la silice, des minéraux argileux, de la calcite, de la dolomie et des
oxydes hydratés de fer et d'aluminium (Cuney, 2004 ). Elles ont une influence sur le choix et
les processus de valorisation des phosphates et sur I'efficacité du phosphate naturel utilisé en
application directe (Birkena et al., 2016, Cuney, 2004).

La calcination est pratiquée dans le but de dissocier par voie thermique les carbonates de

I’exogangue et de [I’endogangue du minerai dans un intervalle de température compris
géneralement entre 700 et 1000°C (Champetier, 1984 et Mew, 1999).

Les températures permettant d’éliminer les matiéres organiques sont généralement de
I’ordre de 200 a 450 °C pour la vaporisation des matiéres volatiles et de 650 a 750 ° C pour
éliminer les carbonates (Birkena, 2016) et de 750 a 800 °C pour le cracking et la combustion
(Brassen, 1974 et Bezzi, 2005).

Les performances de séparation des carbonates et les éléments phosphatés sont exprimés
par la composition chimique des produits enrichis, par comparaison avec celle des minerais
bruts et ceux de I’alimentation de la calcination. Les essais de la calcination ont été menés pour
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évaluer le procédé de calcination en tant qu'étape d'enrichissement supplémentaire visant a
améliorer le concentré du procédé par voie seéche jusqu'a 32% en P,Os. Les phénoménes
thermiques et chimiques qui se produisent au cours de la phase de calcination sont complexes
et influencés par plusieurs paramétres dont la température, le temps de séjour, la composition
du solide, ...etc (Saint Guilhem, 1975 et Hamdadou, 1996).

Parmi ces parametres, le temps et la température jouent un réle fondamental dans le
domaine thermique. En effet, si ces deux paramétres dépassent une certaine limite il y aura
risque d’une modification sur les oxydes d’alcalino-terreux libérés qui rendent leur élimination
difficile. D’autre part, cette augmentation favorise le départ du CO, apatitique, et provoque
ainsi des modifications sur la structure cristallographique des éléments phosphatés (Harben,
1995). D’ou I’importance de définir les conditions optimales nécessaires a un enrichissement
efficace et sélectif tout en limitant les effets secondaires, responsables des chutes de rendement
et de dégradation des indices de qualité des produits obtenus tels que la réactivité, la surface
spécifique, la porosité, la masse volumique ...etc (Bezzi et al., 2001 et Bilali et al., 2000). Dans
ce cadre, on s’est intéressé a 1’étude de I’influence de certains paramétres tels que le temps
d’attrition, le temps et la température de calcination sur le procédé d’enrichissement par
calcination.

Toutefois, la nécessité d’appliquer un pré-traitement, en faisant des coupures
granulométriques par voie humide permettrait d'éliminer une bonne partie des oxydes liés aux
argiles et aux silicates et de réduire ainsi le co(t du procédé.

La réalisation de cette étude permettra d’une part, une approche nouvelle dans
I’exploitation et la valorisation du minerai étudi¢ et d’autre part, la mise au point d’un
organigramme de traitement, visant a fournir un concentré de phosphate de meilleure qualité.

IV. 1. 1. 1. Préparation mécanique

Une préparation mécanique préalable est fondamentale afin d’éliminer les fractions
grossiéres ou se concentrent naturellement les carbonates indurés et la silice, et les fractions
fines ou I'on retrouve le ciment carbonaté et les argiles (Bezzi et Merabet, 2004).

Le minerai brut (0 a 15 mm) subit une préparation mécanique au laboratoire par des
opérations de concassage des grains (0 a 2 mm) grace a un concasseur a machoires, puis une
homogénéisation et une série de quartages afin d'obtenir des échantillons représentatifs. Les
produits obtenus sont soumis a un tamisage en voie séche sur une série de tamis vibrants (<100
um et >1000 um). Apres tamisage, les fractions inférieures a 0.100mm et supérieures a
0.315mm sont considérés stériles et les fractions 100 -315 et 315-1.00mm (les résultats des
analyses granulo-chimique sont indiqués dans le chapitre 111) sont destinées a 1’alimentation de
la calcination (Fig. 46). Les essais de calcination au laboratoire ont été effectués sur les
fractions (0.315-1.00mm et 0.100-0.315mm) du produit concentré obtenu. Sur la base des
résultats obtenus a partir de les analyses chimiques, les calcinations en laboratoire ont été
effectuées a des températures 200°C, 400 °C, 600°C, 800 °C et 1000 °C, avec différents temps
5, 10, 15 minutes a la température requise.
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Minerai tout-venant
(CPS, CPP et CPB)

Y
Concassage (0 a 2mm)

v

Homogénéisation

b

Quartages
Rejets fins < Tamisage / séche et > Rejets grossiers
<100um humide >1000um

¢

Fractions (100 -315um)
et (315 -1000um)

v

Calcination (200, 400,
600, 800 et 1000°C)

'

Lavage et séchage

Fig. 46. Schéma proposé d’enrichissement par calcination du minerai des phosphates de Bled
El-Hadba.
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IV. 1. 1. 2. Influence de la température

Les essais de la calcination sont realisés au niveau de laboratoire de Chimie de
I’Entreprise Nationale de Fer et Phosphate (FERPHOS). Un échantillon de 100 grammes de
charge d'alimentation a été placé dans un four (CCARBOLITE) préchauffé et maintenu a la
température donnée pendant 15 minutes.

L'échantillon placé dans le four a une épaisseur mince permettant ainsi un chauffage
constant de I'ensemble de I'échantillon. L'échantillon a ensuite été refroidi et broyé pour les
analyses chimiques.

Suivant les résultats des analyses chimiques indiqué dans les figures 47 a 52 on remarque
que la teneur en P,Os augmente apres la température de calcination 800C° par contre les
pourcentages en CO, et en MgO diminuent pour les trois couches. Ceci est probablement a
I’effet de la décomposition thermique des carbonates dolomitiques ou calcitiques, en CaO et en
MgO, apres dégagement du CO,, réalisée dans un intervalle de températures compris entre 700
et 1000 °C (Bezzi, 2005). De plus, nous avons constaté que la teneur en P,Os varient en
fonction de la distribution granulométrique du phosphate calciné.

A la température 800C° la teneur en P,Os a dépassé 29% pour les deux couches
sommitale et basale et plus de 32% pour la couche principale issu de la tranche
granulométrique (0.100-0.315mm). Pour la tranche granulométrique (0.315-1.00mm), les
teneurs en P,Os sont 23.93, 27.89 et 21.51% en P,Os pour les trois couches sommitale et
principale et basale respectivement.

Les tableaux 16 a 20 suivants représentent 1’évolution des teneurs en P,0s, MgO et CO,
en fonction des tranches granulométriques (0.100-0.315mm et 0.315-1.00mm) des trois
couches (calcinés pendant 15 minutes a 200, 400, 600, 800 et 1000 °C).

Tableau. 16: Evolution des teneurs en P,0s, MgO et CO, en fonction des tranches
granulométriques des trois couches (calcinés pendant 15 minutes a 200 °C).

Tranches % massique
granulométriques Couche sommitale Couche principale Couche basale
(mm) P,Os | CO; MgO | P,Os | CO; | MgO | P,Os | CO; | MgO

0.315-1.00 2113 11358 | 475 |2441|1250| 3.62 | 19.01|17.40 | 6.73
0.100-0.315 28.01 | 8.37 224 129.89| 730 | 1.78 | 27.65| 9.33 | 2.53

Tableau. 17: Evolution des teneurs en P,0s, MgO et CO, en fonction des tranches
granulométriques des trois couches (calcinés pendant 15 minutes a 400 °C).

Tranches % massique
granulométriques Couche sommitale Couche principale Couche basale
(mm) P,Os | CO, | MgO | P,Os | CO, | MgO | P,Os | CO, | MgO

0.315-1.00 23.46 |13.40 | 4.49 |2556|11.70 | 3.43 | 20.04 | 17.25 | 6.26
0.100-0.315 28.02 | 8.30 220 |30.70| 6.78 | 1.70 | 27.85| 9.10 | 2.45
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Tableau. 18: Evolution des teneurs en P,0s, MgO et CO, en fonction des tranches
granulométriques des trois couches (calcinés pendant 15 minutes a 600 °C).

Tranches % massique
granulomeétriques | Couche sommitale Couche principale Couche basale
(mm) P,Os | CO, MgO | P,Os | CO, | MgO | P20s CO; | MgO

0.315-1.00 23.73 | 13.38 423 |25.74 | 11.5 3.35|20.68 | 15.89 | 6.27
0.100-0.315 28.72 | 8.11 2.12 1 31.99 | 4.39 1.03 | 2789 | 887 | 2.39

Tableau. 19: Evolution des teneurs en P,0s, MgO et CO, en fonction des tranches
granulométriques des trois couches (calcinés pendant 15 minutes a 800 °C).

Tranches % massique
granulomeétriques | Couche sommitale Couche principale Couche basale
(mm) P,Os5 | CO, MgO P,Os5 CO; | MgO | P,0Os CO; | MgO

0.315-1.00 2396 | 183 | 126 | 2789 | 887 | 239 |2151| 498 | 1.28
0.100-0.315 3064 | 183 | 081 | 3231 |242| 056 | 29.2 | 216 | 0.75

Tableau. 20: Evolution des teneurs en P,0s, MgO et CO, en fonction des tranches
granulométriques des trois couches (calcinés pendant 15 minutes a 1000 °C).

Tranches % massique
granulométriques Couche sommitale Couche principale Couche basale
(mm) P,Os5 | CO, MgO P,Os | CO, MgO P,Os | CO, | MgO

0.315-1.00 2414 | 1.28 0.31 2815|132 | 035 |22.79|132| 043
0.100-0.315 30.96 | 1.00 0.28 3279|100 | 0.22 |29.80|1.00| 0.25

Il ressort de ces résultats que le parameétre température influe considérablement sur les
teneurs en P,0s, MgO et CO; des produits calcinés. En effet, ’augmentation de la température
influe favorablement sur les rendements en phosphates (% P,Os) et en carbonates décomposés
(MgO et CO,).

Dans la plupart des cas, les teneurs en P,Os augmentent avec la température. Pour un
temps de calcination 15 minutes cas de la tranche granulométrique 0.100-0.315 mm, ces
teneurs atteignent 28.72 % a 600 °C, 30.64 % a 800 °C et 30.96 a 1000 °C pour la couche
sommitale et 31.99% a 600 °C, 32.31 % a 800 °C et 32.79 a 1000 °C pour la couche principale
et 27.89 % a 600 °C, 29.20 % a 800°C et 29.80% a 1000 °C pour la couche basale.

En revanche, les teneurs en carbonates, exprimées par les pourcentages en MgO et en
CO,, croient inversement avec la température. En effet, les teneurs en CO, qui oscillaient entre
758 a 9.56 % a l’alimentation de la calcination, sont beaucoup plus moindres avec
I’augmentation de la température. En fonction de type de minerai (sommitale, principale et
basale), elles varient de 4.5 a 8.87% a 600 °C, 1.83 a 2.42 % a 800 °C et 1% a 1000 °C
(stabilise dans cette température). Toutefois, les teneurs en CO, dans les couches sommitale et
basale restent toujours pénalisantes entre les températures 700 et 800 °C. Il en est de méme
pour la variation des teneurs en MgO. Elles varient de 2.69 a 1.8 % a I’alimentation, de 2.39 a
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1.03 % a 600°C, de 0.56 a 0.75 % a 800 °C et de 0.22 a 0.25 % a 1000 °C pour les trois sous
couches sommitale, principale et basale. Néanmoins, les teneurs en CO, tendent a se stabiliser a
partir de 800°C, traduisant ainsi la limite de décomposition des carbonates dans ce type de

procédé.

Par ailleurs, ’augmentation des rendements a haute tempeérature laisse penser que la
combinaison de la chaux (libérée apres le départ de CO;) avec les composeés siliceux (réactions

secondaires) n’est pas mise en évidence dans ces conditions (Bezzi, 2005).
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Fig. 47. Variation des teneurs en P,Os en fonction de la température de calcination, des trois
types des minerais (sommitale, principale et basale) de la tranche 0.315-1.00 mm.
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Fig. 48. Variation des teneurs en P,0Os en fonction de la température de calcination, des trois
types des minerais (sommitale, principale et basale) de la tranche 0.100-0.315mm.
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Fig. 49. Variation des teneurs en CO; en fonction de la température de calcination, des trois
types des minerais (sommitale, principale et basale) de la tranche 0.315-1.00 mm.
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Fig. 50. Variation des teneurs en CO, en fonction de la température de calcination, des trois
types des minerais (sommitale, principale et basale) de la tranche 0.100-0.315mm.
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Fig. 51. Variation des teneurs en MgO en fonction de la température de calcination, des trois
types des minerais (sommitale, principale et basale) de la tranche 0.315-1.00 mm.
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Fig. 52. Variation des teneurs en MgO en fonction de la température de calcination, des trois
types des minerais (sommitale, principale et basale) de la tranche 0.100-0.315mm.
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IV. 1. 1. 3. Influence du temps de calcination

L’influence du temps de calcination sur les teneurs des échantillons de la classe
granulométrique 0.100-0.315 mm étudiés a permis d’optimiser le temps de calcination,
nécessaire a 1’élimination des carbonates. L’étude a été menée sur le minerai issu des trois
couches a des températures 600, 800 et 1000 °C pendant des temps 5, 10 et 15 minutes. Les
résultats obtenus sont rapportés par les figures 53 a 61.

Il ressort de ces résultats que la composition chimique en éléments phosphatés des
échantillons calcinés a différents temps de calcination (5, 10 et 15 mn) pendant chaque
température (600, 800 et 1000 C°) n’a pas montré de difféerence appréciable. Mis a part une
légére différence enregistrée entre les temps de calcination 10 et 15 minutes, les teneurs en
P,0s varient de: 28.04 & 28.72% (600°C), 29.34 a 30.64% (800°) et 30.63 a 30.96% (1000°C)
pour la couche sommitale, 30.58 a 31,99 % (600°C), 32.19 a 32.31% (800°) et 32.76 a 32.79%
(1000°) pour la couche principale et 27.74 a 27.89 % (600°C), 28.89 a 29.2 % a 800 °C et
29.78 2 29.80 % (1000 °C) pour la couche basale.

Par contre, les teneurs en CO, et MgO diminuent considérablement entre les temps de
calcination 10 et 15 minutes. Elles diminuent respectivement de : 8.15a8.11 % et 2.15 a4 2.12%
(600°C) et 3.17 & 1.83 %, 0.98 a 0.81 % (800°C) et 1.15 & 1.00 % et 0.30 & 0.28 % (1000°C),
pour la couche sommitale et 7.00 a 4.39 % et 1.71 a 1.03 % (600°C) et 2.99 a 2.44% et 0.69 a
0.56 % (800°C) et 1.32 a 1.00 % et 0.28 a 0.22 % (1000°C) pour la couche principale et 8.94 a
8.87 % et 2.42 4 2.39 % (600°C) et 4.32 8 2.16% et 1.12 8 0.75 % (800°C) et 1 2 1% et 0.25 &
0.25 % (1000°C) pour la couche basale. Cette derniére a enregistrée une stabilisation pour les
temps de calcination 5, 10 et 15 minutes.

Les meilleures performances de séparation ou de 1’¢limination des carbonates sont
enregistrées par les couches sommitale et basale, plus riches en carbonates (Bezzi, 2005). En
effet, le minerai brut de la couche sommitale (fraction 0.100-0.315mm) titrant 27.30 % en
P,Os, 2.38 % en MgO et 8.4 % en CO, enregistre des teneurs nettement meilleures a la
température 1000 ° C : 30.96 % en P,0s, 0.28 % en MgO et 1.00 % en CO,. Pour la tranche
granulométrique 0.315-1.00 mm le minerai titrant 20.12 % en P,0s, 4.55 % en MgO et 13.78 %
en CO, enregistrent des teneurs nettement meilleures a la température 1000 ° C : 24.14 %,
0.31% et 1.28 % pour les teneurs en P,0s, MgO et CO, respectivement, soit un rendement tres
satisfaisant. En effet, dans la plupart des cas les teneurs en CO;, et en MgO chutent
considérablement avec I’augmentation du temps de la calcination, en particulier entre 5 et 10
minutes pendant la température 1000C°, elles se stabilisent aprés 10 minutes de calcination.

Toutefois, ’amélioration de ces rendements reste encore possible en faisant un lavage
plus poussé ou alors intégrer d’autres opérations de déschlammage permettant d’éliminer plus
de particules fines.
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Fig. 53. Variation des teneurs en P,Os en fonction de la température et de temps de calcination
pour le phosphate de la couche sommitale (Classe 0.100-0.315mm).
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Fig. 54. Variation des teneurs en CO, en fonction de la température et de temps de calcination
pour le phosphate de la couche sommitale (Classe 0.100-0.315mm).
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Fig. 55. Variation des teneurs en MgO en fonction de la température et de temps de calcination
pour le phosphate de la couche sommitale (Classe 0.100-0.315mm).
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Fig. 56. Variation des teneurs en P,Os en fonction de la température et de temps de calcination
pour le phosphate de la couche principale (Classe 0.100-0.315mm).
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Fig. 57. Variation des teneurs en CO; en fonction de la température et de temps de calcination
pour le phosphate de la couche principale (Classe 0.100-0.315mm).
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Fig. 58. Variation des teneurs en MgO en fonction de la température et de temps de calcination
pour le phosphate de la couche principale (Classe 0.100-0.315mm).
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Fig. 59. Variation des teneurs en P,Os en fonction de la température et de temps de calcination
pour le phosphate de la couche basale (Classe 0.100-0.315mm).
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Fig. 60. Variation des teneurs en CO, en fonction de la température et de temps de calcination
pour le phosphate de la couche basale (Classe 0.100-0.315mm).
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Fig. 61. Variation des teneurs en MgO en fonction de la température et de temps de calcination
pour le phosphate de la couche basale (Classe 0.100-0.315mm).
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IV. 1. 1. 4. Influence de lavage

L’échantillon obtenu aprés traitement mécanique (granulométrie 0.100-0.315 mm) est
soumis a une opération de déschlammage (100um) par lavage afin d’éliminer les particules
fines de I’exogangue, riches en matiéres siliceuses et dolomitiques. L’échantillon ainsi obtenu
est destiné a des essais de calcination a une température 1000°C pendant 10 minutes.

Les résultats des analyses chimiques obtenus pour les trois types de couches étudiées
pour la tranche granulométriqgue 0.100-0.315mm aprés lavage sont mentionnés dans les
tableaux 21, 22 et 23 suivants.

Tableau. 21: Analyses chimiques de la classe granulométrique 0.100-0.315mm du minerai de
phosphate apreés lavage issu de la couche sommitale.

Tranche Eléments majeurs (%) Eléments
granulométrique en traces (ppm)
(mm) P,Os5 MgO CO; | Fo053 | KO | Na,O | CaO Zn Pb Cu
0.100-0.315 28.01| 1.37 | 810 | 0.39 | 0.018 | 1.01 |47.62|4.80|3.85|0.20

Tableau. 22: Analyses chimiques de la classe granulométrique 0.100-0.315mm du minerai de
phosphate apres lavage issu de la couche principale.

Tranche Eléments majeurs (%) Eléments
granulométrique en traces (ppm)
(mm) P,O5 MgO CO; | F205 | KO | Na,O | CaO Zn Pb Cu
0.100-0.315 30.53 | 1.55 | 6.50 | 0.22 | 0.006 | 1.31 |51.90 | 6.55 | 3.05 | 0.15

Tableau. 23: Analyses chimiques de la classe granulométrique 0.100-0.315mm du minerai de
phosphate apres lavage issu de la couche basale.

Tranche Eléments majeurs (%) Eléments
granulométrique en traces (ppm)
(m m) P,0s5 MgO CO, | F,03 | KO | Na,O | CaOo Zn Pb Cu
0.100-0.315 27.08 | 1.53 | 9.10 | 0.15 | 0.006 | 1.25 | 46.04 | 6.55 | 3.30 | 0.10

Il ressort de ces résultats que le tamisage humide est plus efficace que le tamisage a sec.
Mis a part une différence enregistrée entre le tamisage humide et le tamisage a sec (tableaux
chapitre 111) pour la tranche granulométrique 0.100-0.315 mm, les teneurs en P,Os varient de :
27.30 a 28.01 %, 29.48 a 30,53 % et 26.20 a 27.08%, les teneurs en CO, varient de : 8.40 a
8.10, 7.58 a 6,56 et 9.56 a 9.10 % et les teneurs en MgO varient de : 2.38 a 1.37, 1.8 4 1,55 et
2.69 a 1.53 % pour les trois sous couche (sommitale, principale et basale) respectivement.

La présence de Na,O et de K,O dans touts les échantillons étudiés montre que le
phénomeéne de vitrification a eu lieu, ce dernier ayant pour effet d'empécher la libération du
MgO et de réduire la réactivité du P,Os dans l'apatite. Ce phénomeéne s'est également produit
pour le matériau calciné a 741°C.
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- la calcination proprement dite permet de décomposer les carbonates de 1’exogangue et ceux
de I’endogangue, d’éliminer 1’eau de constitution et de détruire la matiére organique. Les
carbonates se déecomposent en oxydes alcalino-terreux (CaO et MgO), apres dégagement de
CO;,. L’¢échantillon obtenu apres calcination est lavé, puis déschlammé a 100um, afin de réduire
le plus possible les teneurs en CaO et MgO (obtenus apres décomposition des carbonates), sous
formes d’hydroxydes de calcium et de magnésium. Les performances de séparation des
carbonates et les éléments phosphatés sont exprimées par la composition chimique des produits
enrichis, par comparaison avec celle des minerais bruts et ceux de 1’alimentation calcination.

Les résultats des analyses chimiques obtenus pour les trois types de minerai du gisement
de Bled El Hadba, tranche granulométrique 0.100-0.315mm lavée et calcinée (1000°C) sont
mentionnés dans les tableaux 24, 25 et 26 suivants.

Tableau. 24: Analyses chimiques du minerai de phosphate lavé et calciné (1000C°) pour la
couche sommitale (classe 0.100-0.315 mm).

Tranche Eléments majeurs (%) Eléments
granulométrique en traces (ppm)
(um) P205 MgO CO, F203 K,O | Na,O | CaO Zn Pb Cu
100-315 31.26 | 0.27 | 1.00 | 0.49 | 0.012 | 1.02 |53.14 | 4.65 | 3.25 | 0.05

Tableau. 25: Analyses chimiques du minerai de phosphate lavé et calciné (1000C°) pour la
couche principale (classe 0.100-0.315 mm).

Tranche Eléments majeurs (%) Eléments
granulométrique en traces (ppm)
(um) P,O5 MgO CO; | F205 | KO | Na,O | Cao Zn Pb Cu
100-315 3345 | 0.20 | 1.00 | 0.29 | 0.012 | 1.21 |56.87 | 6.75 | 3.05 | 0.10

Tableau. 26: Analyses chimiques du minerai de phosphate lavé et calciné (1000C°) pour la
couche basale (classe 0.100-0.315 mm).

Tranche Eléments majeurs (%) Eléments
granulométrique en traces (ppm)
(um) P,0s5 | MgO | CO; | F,03 | K;O | Na,O | CaO | Zn | Pb | Cu
100-315um 30.14 | 0.23 | 1.00 | 0.19 | 0.006 | 1.25 |49.54 |7.10 | 3.10 | 0.05

De ces résultats en remarque que les teneures en P,Os augmentent apres lavage et
calcination. Mis a part une différence enregistrée entre la calcination et la calcination apres
lavage, les teneurs en P,Os5 et MgO varient de : 30.96 a 31.26 %, 0.28 a 0.27 % pour la couche
sommitale et 32.79 a 33,45%, 0.22 a 0,20 % pour la couche principale et 29.30 a 30.14 %, 0.25
a 0.22 % pour la couche basale. Les teneurs de CO, stabilisent de 1% pour les trois couches
étudiées et de réduire le ratio (CaO+MgO)/ P,Os de : 1.75 a 1.65 % pour les trois sous couche
(sommitale, principale et basale) respectivement, en éliminant le plus possible d’oxydes
alcalino-terreux tout en perdant le moins possible de phosphate. L’élimination de ces oxydes
est obtenue par lavage, sous forme d’hydroxyles de calcium et de magnésium avec une légere
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augmentation en teneurs en F,O3; et Zn pour les trois types des concentrés calcinés de
phosphate de Bled El-Hadba par contre les teneurs des éléments en traces Cu et Pb ont
enregistré une légére diminution de : 0.20 & 0.10%, 0.15 & 0.05 % et 0.10 a 0.05% en Cu pour
les trois couche sommitale, principale et basale et 3.85 a 3.30% et 3.30 a 3.10% en Pb pour les
deux couche sommitale et basale respectivement.

Le post traitement consiste, en théorie, a éliminer la chaux et la magnésie libérées par la
décomposition des carbonates. C’est le dernier stade important de I’enrichissement par
calcination. Pour cela, il faut encore recourir au lavage a 1’eau, suivant un processus identique a
celui du prétraitement, ou 1’emploi de I’cau de mer est vivement recommandée (Saadoune,
2010).

IV. 1. 1. 5. Analyses minéralogiques DRX

L’analyse par diffraction des rayons X permet de déterminer les phases minérales
majeures et mineures qui constituent la poudre minérale. Elle a été réalisée a ’université de
Bejaia a l'aide d'un diffractometre de poudre de marque X Pert Pro Panalytical en utilisant la
raie du cuivre. L’analyse minéralogique a été réalisée sur des échantillons de phosphates
(broyés < 100 um) enrichis par calcination pour les classes 0.315-1.00 et 0.100-0.315mm des
trois types de minerai du gisement de Bled EI Hadba (sommitale, principale et basale).

La comparaison des diffractogrammes RX obtenus présenté dans les figures 62, 63 et 64
a révélé une grande similitude entre les échantillons traités par calcination a 1000°C. Nous
avons noté une augmentation considérable de 1’intensité des raies caractéristiques des €léments
phosphatés (raies observées a 20 = 32 ; 33 et 40.5 ; 47 et 50) et une diminution nette des raies
caractéristiques des carbonates, quel que soit le type de minerai étudié. La disparition de ces
derniers est quasi totale dans les concentrés de phosphate calcinés a une température de
1000°C. La décomposition de ces carbonates est confirmée par |’apparition des raies
caractéristiques du CaO (20 = 27) et du MgO (26 = 29.5).

Les diffractogrammes des rayons X obtenus pour les deux fractions 0.315-1.00 et 0.100-
0.315mm de la couche phosphatée sommitale (Fig. 62) ont révélé des différences appréciables
En effet, le produit calciné de la tranche granulométriques 0.315-1.00mm est plus riche en
quartz et en CaO et faible en phosphate. Par contre, le produit calciné de la tranche
granulométriques 0.100-0.315mm est plus riche en phosphate. Dans le cas de la couche
principale, les résultats rapportés par la figure 63 ont révélé des différences appréciables. En
effet, le produit calciné de la tranche granulométriques 0.100-0.315mm est plus riche en
phosphate par apport au produit calciné de la tranche granulométriques 0.315-1.00mm.

Les diffractogrammes des rayons X obtenus (Fig.64) pour la couche basale ont révélé des
différences appréciables pour les deux fractions 0.315-1.00 et 0.100-0.315mm de la couche
phosphatée basale. En effet, le concentré calciné de la tranche granulométriques 0.315-1.00mm
est plus riche en CaO et faible en phosphate tant que le produit calciné de la tranche
granulométriques 0.100-0.315mm riche en phosphate.
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Fig. 62. Diffractogrammes RX des concentrés de phosphates calcinés a température 1000°C du

Fig. 63. Diffractogrammes RX des concentrés de phosphates calcinés a température 1000°C du

Fig. 64. Diffractogrammes RX des concentrés de phosphates calcinés a température 1000°C du
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La comparaison des diffractogrammes RX obtenus a révélé de trés nettes différences
entre les échantillons alimentant la calcination et ceux traités par calcination a différentes
températures.

- Les composants identifiés dans les échantillons alimentant la calcination (Chapitre I11) sont
principalement : la fluorapatite, I’hydroxylapatite, la dolomite et la calcite en faible quantité.

- Les composants identifiés dans les échantillons traités par calcination (Fig. 65, 66 et 67) sont
principalement : phosphate, CaO et MgO et quartz en faible quantite.
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Fig. 65. Diffractogrammes RX des concentrés de phosphates calcinés a différentes
températures du minerai de la couche sommitale.
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Fig. 66. Diffractogrammes RX des concentrés de phosphates calcinés a différentes
températures du minerai de la couche principale.
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Fig. 67. Diffractogrammes RX des concentrés de phosphates calcinés a différentes
températures du minerai de la couche basale.

La décomposition de ces carbonates est confirmée par 1’apparition des raies
caractéristiques du CaO a partir de la température 800°C pour les trois types d’échantillons
traités par calcination relatifs a la fraction 0.100-0.315 mm.

IV. 1. 1. 6. Analyses thermiques

La mise en évidence des phénomeénes thermiques a été réalisée par analyse
thermogravimétrique (ATG) et par analyse thermique différentielle (ATD) au Laboratoire de
physique de I’université de M’sila, a I’aide d’un microanalyseur de marque LABSYS evo.

Les conditions expérimentales utilisées sont : Creuset : platine ; Référence : alumine ;
Gaz : argon avec un débit de 50 ml/min ; Montée en température de 1’ambiante jusqu'a 1000°C:
10°C/min.

De nombreux travaux de recherche (Mikhail, 1983 et Bilali, 2000) sur les phosphates
naturels ont montré que lorsque ces matériaux sont soumis a des traitements thermiques, on
obtient différentes pertes de masses en fonction de la température.

L’étude de I’ATG a été effectuée sur le phosphate brut broyé de taille inferieure 100 um
entre la température ambiante et 1000°C. Les thermogrammes obtenus (Figures 68, 67 et 70)
ont mis en évidence trois pertes de masses successives, en relation avec trois domaines de
températures. Elles sont attribuées respectivement a 1’eau d’adsorption, a I’eau de constitution,
aux matiéres organiques et aux carbonates (Benabdeslam, 2001).

Pour le minerai brut de la couche sommitale (Fig. 68):

 La premiere perte de masse (0.26 %) est observée entre la température ambiante et 119°C.
Elle est attribuée au départ de I'eau d'adsorption (humidité).

* La deuxiéme perte de masse (0.87 & 1.57 %) est observée entre 242 °C et 362 °C. Elle est
attribuée simultanément au départ de I'eau de structure (contenue probablement dans les argiles
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et la glauconie) et a la décomposition de la matiére organique. Il est a signaler que la valeur de
cette perte est la moitié de celle enregistrée par le phosphate noir, et ce, en raison du faible taux
de matiére organique dans ce type de minerai (Bezzi, 2002).

* La troisieéme perte de masse, la plus importante (11.96 a 15,38%), est enregistrée entre 795°C
et 900°C. Elle correspond a la décomposition des carbonates en libérant le CO,. L’ importance
de cette perte est lie a ’abondance du ciment dolomitique (carbonaté).

La figure 69 illustre les trois principales pertes de masse enregistrées par le phosphate de la
couche principale :

» La premiére perte de masse (0.55 %) observée entre la température ambiante et 131 °C est
attribuée au départ de I'eau d'adsorption.

* La deuxieme perte de masse (1.62 %) observée dans la température 358 °C est attribuée
simultanément au départ de I'eau structurale et a la décomposition de la matiere organique.

* La troisieéme perte de masse, la plus importante (8.51 a 14,18%) est enregistrée entre 735°C et
800°C. Elle correspond a la décomposition des carbonates en libérant le CO,. Elle est beaucoup
plus faible par rapport a celle de la couche sommitale en raison de 1’exogangue dolomitique
moins développée.

La figure 70 suivante illustre les trois principales pertes de masse enregistrées dans le cas de la
couche basale:

* La premiere perte de masse (0.34 %) observée entre la température ambiante et 123°C. Elle
est attribuée au départ de I'eau d'adsorption.

* La deuxiéme perte de masse (1.07 a 1.58 %) observée entre 270°C et 357°C. Elle est attribuée
simultanément au départ de I'eau structurale et a la décomposition de la matiére organique.

* La troisieme perte de masse, la plus importante (11.75 & 15.46 %) est enregistrée entre 792°C
et 900°C. Elle correspond a la décomposition des carbonates avec libération du CO,.

Le comportement thermique des minerais étudiés a révélé des différences importantes
concernant les quantités et les domaines de température liés aux carbonates.

En général, la décarbonatation commence a partir de 750 °C et se développe entre 750°C
et 850 °C. Le CO:2 apatitique est déja affecté vers 700 —750 °C. Son élimination, lente, se
prolonge au-dela de 950 — 1000 °C. Les pertes de masses liées a ces carbonates sont beaucoup
plus prononcées dans les minerais de Bled ElI Hadba, notamment dans les couches basale et
sommitale, plus riches en ciment dolomitique carbonaté (rapport CaO/P20s élevé). lls sont
attribués respectivement aux réactions de vaporisation de 1’eau d’humidité et de constitution
(Bezzi, 2005).
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IV. 1. 1. 7. Observations microscopiques a la loupe binoculaire

Cette analyse a été réalisée laboratoire de minéralisation de I'université d’ANNABA au
moyen d’une loupe binoculaire au sur les fractions granulométriques des phosphates
0.100-0.315mm: calcinée non lavée, lavée et calcinée, brut lavée et calciné lavée.

Les différentes prises de vues obtenues (Planches 7 a 9) ont montré de trés nettes
différences entre les échantillons lavés et calcinés (B) ceux non lavés calcinés (A), bruts lavés
(C) et calcing, lave et déschlammé (D).

Les concentrés (A) sont marqués par une exogangue fortement développée et tres riche en
minéraux autres que les phosphates sous forme de ciment. Par contre, les échantillons lavés,
déschlammeés et calcinés (B) ont révélé une nette amélioration sur I’aspect des grains. En effet,
les derniers cités sont caractérisés par des grains relativement propres et bien dégagés de
I’exogangue. (Figures 71 (planche 7, photos A et B), 72 (planche 8, photos A et B) et 73
(planche 9, photos A et B)). D’autre part, la comparaison des micrographies relatives aux
échantillons bruts (C) et traités par calcination (D) et ceux obtenus aprés lavage et
déschlammage (Figures 71 (planche 7, photos C et D), 72 (planche 8, photos C et D) et 73
(planche 9, photos C et D)) a révélé une nette amélioration sur I’aspect des grains. En effet,
elles ont montrés des grains de phosphate parfaitement nettoyés. Ceci nous a permis de mieux
distinguer les formes et les tailles des grains dans les différents types d’échantillons.

La comparaison des micrographies obtenues pour les trois types de minerais étudiés
(sommitale, principale et basale) a montré une légere différence (Chapitre I11). Elles ont montré
des grains de formes et tailles différentes. Il s’agit particuliérement des grains de formes
sphériques, ovoides et rectangulaires, attribués respectivement aux oolithes, nodules et
coprolithes parfaitement propres. Ceci traduit bien I’importance de lavage et déschlammage ou
I’élimination des particules fines riches en silice et en dolomite est fondamentale avant le
traitement thermique par calcination.

Dans le cas des concentrés produits par calcination on remarque une transformation
complete des couleurs des grains (coprolithes, oolithes, pellets,....) due probablement a I’effet
de la dissociation des éléments phosphatés et les carbonates.
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Planche 7

C : Phosphate brut lave. D : Phosphate calciné et lave.

Fig. 71. Les grains sous la loupe binoculaire de la fraction granulométrique 0.100-0.315mm du
phosphate de la couche sommitale.
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Planche 8

C : Phosphate brut lave. D : Phosphate lavé et calcine.

Fig. 72. Les grains sous la loupe binoculaire de la fraction granulométrique 0.100-0.315mm du
phosphate de la couche principale.
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Planche 9

C : Phosphate brut lavé. D : Photo de phosphate lavé et calciné.

Fig. 73. Les grains sous la loupe binoculaire de la fraction granulométrique 0.100-0.315mm du
phosphate de la couche basale.
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IV. 1. 2. Traitement par flottation

Les méthodes de traitement par flottation sont basées soit sur la flottation directe du
phosphate avec dépression de la gangue carbonatée, soit sur la flottation inverse qui consiste a
flotter les carbonates par un collecteur conventionnel, et & déprimer les particules phosphatées.

L’objectif principal de cette étude est de déterminer I’influence des principales variables
opératoires sur 1’efficacit¢ de séparer les carbonates des ¢léments phosphatés. On s’est
particulierement intéressés a I’influence de certains réactifs (potassium oléique, acide oléique,
carbonate de sodium, Liquid glass et huile de pin) sur les rendements de séparation du systeme
phosphate - carbonate, fondée sur la dépression des carbonates et la flottation des minéraux
phosphatés.

L’étude a ¢ét¢é menée pour une série d’échantillons provenant des trois couches
(sommitale, principale et basale) constituant le faisceau phosphaté de Bled ElI Hadba. Elle
permettra, d’une part, de tester les rendements de la flottation directe des minerais de phosphate
carbonatés, de maniere a optimiser les quantités des réactifs et identifier les collecteurs les plus
appropriés et d’autre part, valoriser les réserves considérables (800 Mt) de ces minerais qui
devraient étre nécessairement exploités dans 1’avenir par I’entreprise FERPHOS.

IV. 1. 2. 1. Préparation mécanique des échantillons

Les échantillons étudiés ont été prélevés par tranchées, répartis en trois couches
principales en fonction de la structure du gisement (sommitale, principale et basale). Le tout-
venant est soumis a un concassage jusqu’a 1 mm, une homogénéisation et une série de quartage
jusqu’a I’obtention d’un échantillon représentatif.

Les fractions gurossiéres (>1.00 mm) sont acheminées vers le broyeur céramique humide
pendant 5 minutes, suivies de tamisage humide > 100 um et de broyage. Les minerais
sédimentaires sont difficiles a faire flotter et nécessitent un broyage (Xin et al., 2016) et les
fractions fines (< 0.053mm) sont plus riches en matieres siliceuses et dolomitiques. Elles sont
alors considérées comme rejets stériles (Bezzi et Merabet, 2004).

Les essais d’attrition ont été realisés, en préalable de la flottation, afin d’éliminer les
revétements argileux et siliceux des grains de phosphates et de diminuer la teneur en MgO des
particules de dolomite (Beziat, 1984).

Une étape de lavage et de déschlammage sont indispensables avant d’effectuer la
séparation gravimétrique. Cette méthode d’enrichissement est effectuée conjointement avec
I’enrichissement par flottation (Bezzi et Merabet, 2004 et Fassekh, 2012).

La fraction 53-100um a été choisie pour 1’alimentation pour flottation (Fig. 74). Les
résultats de la répartition granulométrique (par tamisage en voie humide) et les analyses
chimique en P,Os obtenus pour les trois types de minerais étudiés (couches : sommitale,
principale et basale) ont été réalisés au Laboratoire des Mines de 1’université Technique
Istanbul, (Turquie) le tableau 27 rapport la répartition granulométrique par tamisage humide et
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analyses chimiques en P,Os des minerais des trois couches de phosphate (sommitale, principale

et basale)

Tableau. 27 : Répartition granulométrique par tamisage humide et analyses chimiques en P,Os

des minerais des trois couches de phosphate (sommitale, principale et basale).

Tranches Proportions pondérales (%) P,0s5 (%)
granulometriques | sommitale | principale | basale | sommitale | principale | basale
(Hm)
<53 36 25 34 9.58 10.61 6.67
53-100 64 75 66 28.39 30.46 27.42
Globale 100 100 100 21.68 26.25 20.08

Il ressort de ces résultats que les fractions inférieures a 53um sont considérés stériles et
les fractions 53-100um sont destinées a 1’alimentation de la flottation.

V. 1. 2. 2. Essais d’enrichissements par flottation

Les essais de flottation inverse effectués sur les trois types de minerais de Bled ElI Hadba
ont été réalisés sur la fraction broyée 53-100um, par une cellule de flottation d’enver
(TUFEKCIOGLU) type laboratoire. Cette cellule est constituée d’un réservoir muni d’un axe
d’agitation (1000t/min).

Les réactifs de flottation retenus pour nos essais sont rassemblés dans le tableau 28.

Tableau. 28 : Types de réactifs de flottation utilisés.

Cas Collecteur Déprimant Régulateur de milieu Moussant
R potassium oléique / / huile de pin 0.055
0.5 kg/t kglt
R1 | acide oléique 1 kg/t Liquid glass | carbonate de sodium | huile de pin 0.05
0.5 kg/t pH:7.5a8.5 kglt

Le temps de contact des reactifs avec la pulpe sont 5 minutes par conditionnements et 5
minutes par la flottation.
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Fig. 74. Schéma d’enrichissement propose pour nos essais de flottation.
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Cas du collecteur acide oléique (R)

Le conditionnement de la flottation se fait en pulpe épaisse a 30 % de solide pendant 10
minutes. Le pH est ajusté a 7.5-8.5 avec le carbonate de sodium avant I’ajout du collecteur. La
température de la pulpe en flottation est maintenue généralement & 25 °C et le temps de
flottation est de 5 minutes. Ainsi, les éléments phosphatés sont déprimés (Liquid glass) en
opérant a pH basique, tandis que la gangue carbonatée est flottée par un collecteur a base de
potassium oléique ou d’acide oléique.

Aprés conditionnement, la pulpe est introduite dans la cellule de séparation qui est
alimentée par le bas avec de I’air. Une mousse chargée de carbonates est récupérée par
débordement dans le haut de la cellule. Les produits obtenus, le flottant et le coulant,
constituent respectivement le rejet carbonaté et le concentré de phosphate.

- Les produits de flottation (flottant et coulant) sont récupérés, séchés, pesés et analysés.
Cas du collecteur potassium oléique (R1)

Afin de minimiser les colts opératoires du procédé de traitement par flottation utilisé,
nous avons réalisé préalablement une optimisation de la quantité des principaux réactifs de
flottation utilisés a savoir le collecteur et le moussant : potassium oléique et I’huile de pin.

Cette étude a été appliquée au minerai de phosphate des trois couches de phosphates
étudiées (sommitale, principale et basale).

Tableau. 35 : Teneurs en P,0s des échantillons de I’alimentation et ceux traités par flottation
(flottant et coulant) issus des trois couches de phosphate (sommitale, principale et basale).

Echantillons Poids (%0) Teneur % P,0s
sommitale | principale | basale | sommitale | principale basale
Alimentation 100 100 100 28.39 30.46 27.42
Flottant R1 64 58 66 28.31 30.38 27.39
Coulant R1 36 42 34 28.55 30.60 27.50
Flottant R 96 97 96 28.40 30.54 27.44

Dans le cas des resultats obtenus avec des quantités de potassium oléique 500g/t ou
1000g/t d’acide oléique les rendements des flottants et coulants quelque soit la couche du
minerai phosphaté sont faibles : pour le cas R1 les rendements de flottants varient de : 58 a 66
% avec des teneurs en P,Os varient de : 27.39 a 30.38 % et pour le cas R les rendements de
flottants varient de : 96 a 97 % avec des teneurs en P,Os varient de : 27.44 a 30.54 %. En effet,
les rejets carbonatés obtenus (flottants) sont marqués par des quantités importantes en
phosphates (27 & 30 % en P,0s). Toutefois, I’addition d’autres agents (déprimant ou activant) a
permis d’améliorer leurs performances (Bezzi et Merabet, 2004).
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IV. 1. 2. 3. Analyses minéralogiques

La diffraction des rayons X a été réalisée a I’université de Bejaia a l'aide d'un
diffractomeétre de poudre de marque X Pert Pro Panalytical en utilisant la raie du cuivre.

L’analyse a été réalisée sur les échantillons de phosphate produits de flottation (rejets
carbonatés et concentrés de phosphates), préalablement broyés (< 100 pum).

Les diffractogrammes des rayons X obtenus (figures 75, 76 et 77) ont montré des
différences appréciables entre les concentrés de phosphates (coulants) et les rejets carbonatés
(flottants). En effet, la variation qualitative et quantitative des espéces minéralogiques, en
particulier une diminution nette de I’intensité des raies caractéristiques du quartz dans les
concentres des phosphates de la couche sommitale et basale, obtenus a partir des réactifs Rlet
R, et son importance dans les rejets carbonatés. Toutefois, une phase phosphatée relativement
importante dans les concentrés et les rejets pour les trois types des minerais a été enregistrée.

D’apres cette étude sur les deux types de réactifs utilisés, on peut confirmer que ces
composés sont performants pour le procédé de flottation comme collecteurs, d’une part par leur
fortes rendements et d’autre part, par leur sélectivité sélectivités (phosphate-carbonate). Enfin,
ces collecteurs flottent bien les carbonates mais avec les phosphate et le quartz reste dans la
cellule de flottation dans ce cas il faut proposer un autre stade de flottation inverse pour flotté
les carbonate et déprimé les phosphates.

4000
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3.Hydroxylapatite, Fluorapatite b. Flottant R
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Fig. 75. Diffractogrammes RX des flottants et coulants issus de la couche sommitale.
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Fig. 76. Diffractogrammes RX des flottants et coulants issus de la couche principale.

Fig. 77. Diffractogrammes RX des flottants et coulants issus de la couche basale.
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V. 2. CONCLUSION

Les différents essais de calcination appliqués sur une série d’échantillon de phosphate de
Bled El-Hadba ont mis en évidence une étroite relation entre les phases minéralogiques, la
répartition granulométrique et I'évolution des constituants principaux de contrdle dans la
calcination en fonction des tranches granulométriques, tempeérature, temps, lavage et
désclammage.

Les performances de séparation des carbonates et les éléments phosphatés sont exprimées
par la composition chimique des produits enrichis, par comparaison avec celle des minerais
bruts et ceux de I’alimentation calcination. La décomposition de ces carbonates est confirmee
par I’apparition des raies caractéristiques du CaO a partir de la température 800°C pour les trois
types des échantillons traités par calcination (0.100-0.315mm) et la meilleure température de
calcination est de 1000°C a 10 min, avec des teneurs : 31.26, 33.45, 30.14 % en P,0s et 0.271,
0.20 et 0.22 % en MgO et 1 % en CO; pour les trois types du minerais (sommitale, principale et
basale). En effet, dans la plupart des cas les teneurs en CO,, et en MgO chutent
considérablement avec I’augmentation du temps de calcination, en particulier entre 5 et 10
minutes a la température 1000°C.

La flottation appliquée sur les trois types des minerais de phosphate de Bled El-Hadba
pour les deux types de réactifs confirme les bonnes performances des collecteurs utilisés.
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CHAPITRE V: ESSAIS DE FABRICATION DE L’ACIDE
PHOSPHORIQUE

A T’échelle mondiale, environ 81% des roches phosphatées sont utilisées pour la
production d'acide phosphorique (Zhang et al., 2012). Le procéde le plus économique et
dominant est le procédé par voie humide, dans lequel le phosphate naturel est attaqué avec de
divers produits chimiques, principalement de I'acide sulfurique (Hannachi et al., 2007).

L'acide phosphorique, ou acide orthophosphorique H3PO,4, formule développée de
I’acide phosphorique habituellement (Gervy, 1970) utilisée est une substance solide blanche.
Il contient le phosphore P, qui est plus aisément utilisable par les végétaux (Gervy, 1970 et
Dumon, 1980). 1l fond & une température 42,4°C pour former un liquide incolore visqueux. Il
est trés soluble dans 1’eau (Servane, 2008).

L'acide phosphorique ou surtout sa forme moléculaire P,Os est parmi les matiéres
importantes de I'industrie chimique et c'est souvent le deuxiéme acide le plus utilisé aprés
I’acide sulfurique (H,SO,) surtout pour la fabrication des engrais (intermédiaire entre la roche
phosphatée et les principaux produits tels que le phosphate diammonique DAP, le phosphate
monoammonique MAP ou encore le superphosphate triple TSP, utilisés en agriculture).

L’acide phosphorique est une désignation imprécise, dans le sens ou huit acides de
phosphore sont connus, parmi lesquels quatre sont phosphoriques : hypophosphorique
H4P,0¢, pyrophosphorique H4P,0O7, métaphosphorique HPO3 et orthophosphorique H3PO,.
Bien que le terme acide phosphorique soit inapproprié, il est néanmoins celui utilisé tant par
les producteurs que par les distributeurs pour désigner l'acide orthophoshorique. Pour une plus
grande confusion dans l'industrie des engrais, le terme acide phosphorique est présenté
comme un synonyme de pentoxyde de phosphore P,0s. Dans toutes ces désignations
imprécises, il existe pourtant un consensus universel : l'unité P,Os est le dénominateur
commun pour exprimer la teneur en phosphore tant dans I'acide phosphorique que dans la
roche phosphatée (Waggaman, 1969). Des huit acides de phosphore, cing résultent de la
combinaison d'anhydrides phosphoreux et phosphoriques. Capable de céder trois protons H*
en formant successivement trois bases conjuguées : dihydrogénophosphate H,PO*,
hydrogénophosphate HPO* d'équilibres et orthophosphate PO,* (Diallo et al., 2013).

En 2011, environ 72% de la production du monde du phosphate naturel a été utilisee
pour fabriquer de l'acide phosphorique a tous égards. De ce taux, I’industrie des engrais
phosphatés et de 1’acide phosphorique qui absorbe environ 90% de la production des
concentrés de phosphate impose des exigences de qualité a ces concentrés de phosphate
(Heckenmdiller et al., 2014).

Ainsi, dans le cadre de notre travail nous nous sommes intéressés a la fabrication de
I’acide phosphorique par voie humide portant sur les trois sous couches de phosphates que
renferme le faisceau phosphaté du gisement de Bled ElI Hadba (sommitale, principale et
basale).
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V. 1. GENERALITES SUR LA FABRICATION DE L’ACIDE PHOSPHORIQUE

Les applications actuelles du phosphore et ses dérivés se sont multipliées dans de
nombreux secteurs industriels (Dumon, 1980). L'acide phosphorique est un composé
chimique qui présente une grande importance au niveau industriel car il intervient dans de
nombreuses applications telles que la fabrication des engrais phosphatés, les traitements de
surfaces métalliques, les syntheses organiques, la fabrication des détergents, les industries
alimentaires, etc. Généralement, il peut étre produit selon deux voies principales (Bendada,
2005; Hajji, 2005; Orenga, 1985). La premiére est connue comme étant le procédé humide
(WPA, Wet process Phosphoric Acid). Elle consiste en I'attaque de la roche de phosphate par
un acide fort, le plus souvent I'acide sulfurique (Hannachi et al., 2007). La deuxiéme voie est
basée sur un procédé thermique dans lequel la roche de phosphate est réduite a des éléments
qui sont ensuite oxydés et hydratés pour obtenir I'acide phosphorique.

Cependant le premier procédé (procédé humide) est le plus fréqguemment utilisé et ce
malgré le fait qu'il présente certains inconvénients. En effet, I'acide phosphorique obtenu
renferme inévitablement la majorité des impuretés préalablement présentes dans le minerai
(phosphate).

V. 1. 1. Voie thermique

L'acide phosphorique destiné a la fabrication de phosphates alimentaires ou techniques
peut étre élaboré par voie thermique par réduction de phosphate naturel, en présence de coke
ou de silice, au four électrique a 2000°C. Le phosphore obtenu est oxydé en P,0s puis hydraté
en acide.

2Cas (POy); + 65i0; + 10C ——» P, +10CO + 6CaSiO; (1)
P4+ 50, P4O10 2)
P40 + 6H,0O 4H3PO, (3)

v Yy

Dans la réaction (1), on obtient du phosphore blanc P4 qui est I'une des formes
allotropiques du phosphore bien qu'a la température de réaction, la dissociation en P, soit déja
effective. On condense les vapeurs de phosphore (refroidissement par 1’eau) et le produit final
de la réaction est la molécule P, peu stable car les angles de valence du tétraedre
correspondent a des "tensions internes"”. La réaction (2) s'effectue par combustion a 60°C du
phosphore blanc liquide, dans un courant d'air sec (30°C) en grand exces (30 a 35%), afin
d'éviter la formation d'anhydride phosphoreux P,Og. La réaction est fortement exothermique
et la temperature atteint 1300°C. L'acide "thermique”, obtenu lors de la réaction (3),
représente 5 a 10% de la production totale d'acide phosphorique.

Cette voie qui donne un acide de tres haute pureté est peu a peu abandonnée au profit de
la voie humide suivie d'une purification par extraction liquide-liquide. Sa part dans l'industrie
des phosphates (hors engrais) est passée entre 1989 et 1993 de 89% a 80% en Amérique du
Nord et de 20 a 13% en Europe de I'Ouest (Habashi, 1985).
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V. 1. 2. Voie humide

Le phosphate de calcium étant insoluble dans I'eau, les phosphates naturels doivent étre
traités pour que les plantes puissent absorber le phosphore contenu. Il est connu, depuis
longtemps, que I'acide phosphorique résulte de I'attaque des phosphates naturels par un acide
fort (en général 1’acide sulfurique, I’acide nitrique ou chlorhydrique peuvent également étre
utilisés) (Slack, 1968, Waggaman, 1969). Avec ces deux derniers acides, il y a formation de
sels solubles pouvant rendre la séparation de I'acide phosphorique difficile (Weber, 1969). La
teneur en acide phosphorique est exprimée en pourcentage de P,0s.

e Voie sulfurique

L’acide phosphorique, ou plus correctement acide orthophosphorique H3PO,, peut étre
issu de lattaque sulfurique de roches naturelles constituées principalement de
fluorophosphates de calcium, de fer et d’aluminium. A ce titre, on peut dire que H3PO, est le
plus important des dérivés de 1’acide sulfurique. Les réactions principales (toutes
exothermiques) de production de I'acide phosphorique, issu de l'acidification de concentrés
phosphatés, sont généralement les suivantes :

Caz (PO4), + 3HSO4 + 6H,0 ——— 3CaS04.2H,0 + 2H3PO4 (4)
3CaF; + 3H,SO4 + 4H,0 + Si0; ——3CaS04.2H,0 + H,SiFs (5)

CaCO3 + H,SO4 + H,0 » CaS0,4.2H,0 + CO, (6)

Ou plus correctement :
Calo(PO4)5F2 + 10H,S04 + 10nH,O ———» 10CaS0O4.nH,0 + 6H3PO4 + 2HF (7)
Avec n : degré d'hydratation du sulfate de calcium

Selon les conditions opératoires et les valeurs de divers paramétres (température,
concentration de l'acide, ...), on peut avoir :

e n=0: formation d'anhydrite CaSO, (50-55% P,0s a 120-130°C) ;
e n=0.5: formation d'hémihydrate CaSO,4.0.5H,0 (42-45% P,0s a 20-100°C) ;
e n=2: formation de dihydrate CaSO,4.2H,0 (26 a 32% de P,0Os a 68-78°C) (Michel, 1985).

Selon les résultats des concentrés du minerai de Bled El-Hadba on applique le procédé
dihydrate pour la production de I’acide phosphorique.

a. Procédé dihydrate

Dans ce procédé (Fig. 78), les conditions opératoires (température du milieu,
concentration en P,Os de I'acide produit et exces d'acide sulfurique dans le milieu reactionnel)
sont telles que le sulfate de calcium, sous-produit de la réaction, précipite sous la forme
CaS0,, 2H,0. C'est le procédé le plus courant qui produit un acide filtré contenant de 26 a
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32% de P,0s et comporte une étape de concentration ultérieure par évaporation sous vide
pour obtenir des acides de grade commercial compris entre 46 et 54% en P,Os (Michel, 1985).

Phosphate

b=

gilo de matiére pramiére
cuve d'attagua, unique, refroidie par air
filtre du dihydrate
colonne de lavage da Iair da refroidissement
ventilateur centrifuge
cheminge
ymiboles graphigues en J 6020-5002

Air frais de
refroidissement

Mmoo m

Effluents
gazelx

Gypse
(effluent)

V
Acide dilué (vers stockage)

Fig. 78. Procédé dihydrate (Rhone-Poulenc) (Michel, 1985).

V. 2. INFLUENCE DE DEGRE DE BROYABILITE SUR LE PHOSPHATE DE BLED
EL-HADBA

V. 2. 1. Préparation mécanique des échantillons et analyses chimiques

Le tout-venant est soumis a un concassage jusqu’a 1 mm, une homogénéisation et une
série de quartage jusqu’a I’obtention d’un échantillon représentatif et passé par un tamisage
humide 53-315 pm.

Les fractions grossieres (>315um) sont dirigées vers le broyeur céramique humide et
traité par voie humide pendant 5 minutes (53-315 um) puis les fractions >315um recelé vers
le broyage.

D’apres les résultats d’analyse chimique (Tab. 30), les teneurs en P,Os de la tranche
granulométrique 53-315um varient entre : 22.89 a 27.90 %. Les teneurs ne dépassent pas 30%
en P,Os pour fabriquer 1’acide phosphorique par le procéde dihydrate. Dans ce cas, il a fait un
deuxieme broyage pour libérer les grains phosphatés, les resultats de repartition
granulométrique par tamisage humide et les analyses chimiques en P,Os par classes
granulométriques des minerais des trois couches de phosphate (sommitale, principale et
basale) sont indiqués dans le tableau 27, Chapitre IV.
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Tableau. 29 : Répartition granulométrique par tamisage humide des minerais des trois
couches de phosphate (sommitale, principale et basale).

Tranches granulométriques Proportions pondérales (%o)
(um) Couche sommitale | Couche principale | Couche basale
<53 23.9 11.2 16
53-315 76.1 88.8 84

Tableau. 30 : Analyses chimiques en P,Os (%) par classes granulométriques des minerais
issus des trois couches de phosphate (sommitale, principale et basale).

Tranches granulométriques Proportions pondérales (%o)
(um) Couche sommitale | Couche principale | Couche basale
<53 9.58 10.61 6.67
53-315 24.75 27.90 22.89
Globale 21.68 26.25 20.08

Selon les résultats indiqués dans les figures 79 et 80 on remarque que les teneures en
P,Os augmentent apres le deuxiéme broyage. Mis a part une différence enregistrée entre le
premier broyage humide (53-315) et le deuxiéme broyage humide (53-100um), les teneurs en
P,0s varient de : 24.75 a 28,39 % pour la couche sommitale, 27.90 a 30,46 % pour la couche
principale et 22.89 a 27,42 % pour la couche basale. Par contre on marque une diminution
dans les rendements pondéraux varient de : 76.1 a 64 %, 88.8 a 75% et 84 & 66% pour les
trois types des minerais (sommital, principale et basal).
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—=— Couche sommitale
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—a— Couche basale
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Fig. 79. Rendements pondéraux en fonction des classes granulométriques du minerai de Bled
El Hadba (couches sommitale, principale et basale).
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Fig. 80. Teneures en P,0s (%) des classes granulométriques du minerai de Bled EI Hadba
(couches sommitale, principale et basale).

V. 2. 2. Analyse par diffraction des rayons x (DRX)

L’analyse a été réalisée sur les échantillons phosphatés bruts et broyés et déschlammeés
<53um par tamisage humide, préalablement broyés.

Les diffractogrammes des rayons X obtenus (figures 81, 82 et 83) ont montré des
différences appréciables entre les bruts de phosphates et les concentrés (broyage humide), en
effet, la variation qualitative et quantitative des espéces minéralogiques, en particulier la
calcite, le quartz, la dolomite et I’apatite. Une diminution nette de I’intensité des raies
caractéristiques des carbonates et du quartz dans les concentrés de phosphate, obtenus a partir
de deuxiéme broyage, et son importance dans les bruts et le concentré de premier broyage,
avec toutefois, une phase phosphatée relativement importante dans les concentreés.

3000
1.Gypse 4 a. Phosphate brut
12.Quartz b. Phosphate broyé (53-315um)t
3.Hydroxylapatite, Fluorapatite c. Phosphate broyé (53-100um)
2500 4 4.calcite 3 B
|5.Dolomite
2000 —
(2]
=
3 1500
(&)
1000
500 -
C
0 T T T T T T T T T
10 20 30 40 50 60
Position [2 Theta]

Fig. 81. Diffractogrammes RX de phosphate brut et broyé de la couche sommitale.
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3000 1.Gypse a. Phosphate brut
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Fig. 82. Diffractogrammes RX de phosphate brut et broyé de la couche principale.
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Fig. 83. Diffractogrammes RX de phosphate brut et broyé de la couche basale.
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V. 3. PROCEDE DE FABRICATION DE L’ACIDE PHOSPHORIQUE

La production d'acide phosphorique par procédé dihydrate comprend cing étapes
successives : broyage du phosphate, attaque sulfurique, filtration du phospho-gypse, lavage du
phospho-gypse et concentration de l'acide.

La réaction entre les phosphates naturels et les acides dépend de plusieurs facteurs tels
que la composition chimique et minéralogique du phosphate, la superficie spécifique, rapport
de l'acide-roche, la vitesse de l'agitation (Calamnovici et Giulietti, 1990), le taux de réaction
d'attaque acide et de phosphate, la période de la réaction, la taille des particules, la
température (Hamadi et al., 2012) ainsi que la substitution des imputés dans les phosphate
telle que les carbonates,...etc. (Chien et Hammond, 1978) . Plusieurs études sur la dissolution
de phosphates naturels par I'acide nitrique ont montre que la solubilité est trés haute et ce
processus évite la formation du phosphogypse, mais il ne donne pas la possibilité pour
produire I'acide phosphorique (Olanipekun, 2003; Mizane et al., 1996; Abdel-Aal et Amer,
1995).Cependant, la décomposition des phosphates naturels par I'acide sulfurique demeure la
méthode la plus largement répandue (Sinirkaya et al., 2014; IMPHQOS, 2004). Plus de 90 % de
’acide phosphorique produit dans le monde est fabriqué par digestion des phosphates naturels
avec I’attaque (Calmanovici et al., 1997).

Les parameétres de qualité sont ainsi liés directement aux teneurs limites en éléments
majeurs et traces des produits marchands. Parmi ces parametres on cite :

1. Teneurs en P,Os : pour la production d’acide phosphorique par attaque sulfurique, le
concentré de phosphate doit titrer au moins 30 % P,Os (teneurs P,0s > 30 %).

3. Teneurs en MgO : la teneur en MgO contribue également a accentuer la viscosité de
I’acide, et la dolomite a une influence sur la filtration de I’acide. Les teneurs admises en MgO
varient entre 0,1 et 0,6 %, en fonction du produit recherché (Baudet et al., 1986) :

- MgO < 0,8 % pour les acides courants
- MgO < 0,3-0.4 % pour les acides marchands a 54 % P,0s
- MgO < 0,1 % pour I’acide superphosphorique.

Les fortes teneurs en MgO sont a l’origine de précipités génants dans les engrais
liquides et provoquent 1’hygroscopité des engrais N-P granulés.

5. Teneurs en Na,O et KO : les alcalins provoquent des entartrages dans les installations de

fabrication d’acide phosphorique. Les teneurs admises sont de I’ordre de : Nay,O < 0.5 % et
Na,O + K,0 < 1 %.

6. Teneurs en SiO; : comme les alcalins, la silice est a I’origine des entartrages (fluosilicates
alcalins) dans les réacteurs et les tuyauteries. A des teneurs supérieures a 5 %, la silice
augmente le phénoméne d’abrasion dans ’usine chimique et diminue la filtrabilité de I’acide.
Des teneurs élevées en inertes siliceux amenent une diminution de la capacité de fabrication
des unités d’acide phosphorique, notamment au niveau fabrications (Baudet, 1988).
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V. 3. 1. Préparation des échantillons pour la fabrication de I’acide phosphorique

Les deux produits marchands (63-65) TPL et (66-68) TPL utilisés pour la fabrication
de I’acide phosphorique sont produits par le complexe minier de Djebel Onk (FERPHOS).
Les trois concentrés (53-100 um) des trois couches phosphatées sommitale, principale et
basale ont été réalisés au Laboratoire des Mines de 1’universit¢é Technique d’Istanbul
(Turquie). Le tableau 31 suivant illustre le résultat de la répartition des teneurs chimiques en
éléments majeurs en fonction des concentrés utilisées pour la fabrication de 1’acide
phosphorique.

Tableau. 31 : Analyses chimiques des éléments majeurs des cing échantillons préparés pour
la fabrication de I’acide phosphorique.

Concentrés % massique

phosphatés P,0s MgO Na,O K20
CPS (53-100 pm) 28.39 0.90 1.01 0.012
CPP (53-100 pm) 30.46 0.80 1.31 0.006
CPB (53-100 um) 27.42 1.00 1.25 0.018

66/68 TPL 30.75 0.70 1.01 0.006

63/65 TPL 28.90 0.90 0.40 0.012

Calcul des quantités a utiliser lors de ’essai
On détermine les quantités nécessaires afin de réaliser ces essais, a savoir :

Les quantités des phosphates, d’acide sulfurique et de I’eau distillée, ainsi que leurs débits
respectifs, suivant les calculs suivants : Si on suppose que les conditions ci-apres sont celles
qu’on a opté pour réaliser cette expérience, a savoir :

- La température du bain d’huile qui est comprise entre 75- 80°C ;

- Le temps de 1’attaque : 02 heures ;

- La quantité de phosphate : 445 grammes ;

- la consommation spécifique de la solution « H,SO,4 » par rapport au solide « Phosphates »
est un parametre qu’on fixera empiriquement a partir des résultats donnés.

Donc on va supposer que :

Le débit de phosphate a la minute sera de : 445 g + 90 min = 4,94 g/min. Pour 4,94 g/min de
Phosphate, on aura besoin de 4.75 ml/min de H,SQO,, ce qui implique que la quantité totale de
H,SO, nécessaire pour réaliser cet essai est de 428ml.

Comme le procédé choisi est le Di Hydrate, la quantité d’eau nécessaire est de 250 ml
pour un débit d’eau de 2.77ml/min.

Apres avoir déterminé les quantités nécessaires a utiliser lors de I’essai, il nous a été
utile de vérifier I’état de marche de I’installation ainsi que 1’ajustement des débits calculés par
rapport aux doseurs des matiéres premieres.
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V. 3. 2. Description de P’installation
Préparation du phosphate tricalcique Caz(POy); :

Le minerai de phosphate subit une opération de broyage pour 1’amener a une
granulométrie de I'ordre de 53-100um pour la série de 5 échantillons étudiés.

Une fois I"opération de broyage terminée, le minerai est stocké dans un silo tampon
(R1) avant d’étre envoyer a 1’attaque par I’acide sulfurique.

L’acide sulfurique stocké (R2) est acheminé vers une batterie de réacteurs agités(Al)
pour réagir avec le phosphate tricalcique broyé, et la solution aqueuse diluée (D1) d’acide
phosphorique. La réaction chimique étant exothermique, un systéme de refroidissement par
air assure une température adéquate de 75 a 80°C.

Déroulement de essai :

Apres avoir préparé les quantités nécessaires pour la réalisation de cet essai, et par
consequent, fixer les débits correspondant au diversement de chaque matiére premiére dans la
cuve, on a procédé (Fig. 84 et 85) aux opérations suivantes :

1. L’agitation des maticres premieres réglées quantitativement selon leurs débits calculés,
s’effectue en continu dans une cuve immergée dans un bain d’huile avec une température
comprise entre 75 — 80°C , au moyen d’un agitateur dont la vitesse est fixée a 1000 tr/min
pendant une durée de (02) heures jusqu’a I’obtention d’une solution qu’on appelle la bouillie,

Cette opération s’est déroulée suivant la réaction ci-apres :
CajoF> (PO4)6 + 10 H,SO,4 + 20 H,O ——> 6 H3PO,+ 10(CaSO4, 2H20) + 2HF.

2. La décantation de la bouillie (phospho-gypse + acide phosphorique) : opération qui a duré
30 minutes, nous a permis de récupérer le phospho-gypse qui est sous la forme cristallisée.
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Fig. 84. Pilote de la fabrication de 1’acide phosphorique (CERAD, FERPHOS).
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Fig. 85. Schéma de fabrication de I'acide phosphorique par voie humide (CERAD,
FERPHOS).
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3. Apres réaction, les produits sont filtrés par une pompe sous vide (Fig. 86).

Fig. 86. Filtration de bouillie par une pompe sous vide (FERPHQOS).
a. une pompe sous vide, b. le filtrat et précipité.

La filtration de la bouillie : cette opération nous a permis d’obtenir deux produits distincts a
savoir : Le précipité et le filtrat (Fig. 86).

Concentration :

Le premier étant 1’acide phosphorique est réchauffé dans un bécher sur une plaque
chauffante a une température de 80 a 95°C, correspondant a la température d’ébullition de
1’acide sous la pression du séparateur de vapeurs.

Le deuxieme qui est le phospho-gypse est séché a une température comprise entre 120-
150°C et ce afin d’éliminer I’humidité.

Fig. 87. Le phosphogypse séché (a) et I’acide phosphorique concentré (b).

Ce protocole de fabrication de 1’acide phosphorique a été appliqué pour tous les
échantillons étudiés.
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V. 3. 3. Essais de fabrication de I’acide phosphorique

L’acide phosphorique est obtenu par attaque du minerai de phosphate de Bled El-Hadba
par I’attaque acide sulfurique. Les résultats obtenus sont indiqués dans le tableau 32 et la
figure 88:

Tableau. 32 : Analyses de récupération de P,Os dans 1’acide phosphorique.

% massique CPS CPP CB 66/68 TPL | 63/65 TPL

Récupération de P,0s 66.25 87.19 77.32 88.85 78.10

Il ressort de ce résultats que plus la teneure en P,Os augmente, plus que la récupération
en P,Os dans I’acide phosphorique augmente dans tous les cas sauf pour le concentré de la
couche phosphaté sommitale, marquée par une diminution de récupération de P,Os (66.25 %).
Cette diminution peut étre attribuée a la présence de la silice dans cette couche (Fig. 81) qui
fait diminuer la filtrabilité de 1’acide.
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Fig. 88. Variation de récupération de P,Os en fonction des types de concentrés phosphatés
étudiés.

Il ressort de ces résultats que la récupération varie nettement en fonction des concentrés
phosphatés, en particulier les teneurs en P,0s:

Aprés les analyses de récupération de P,Os dans I’acide phosphorique nous avons
réalisé des analyses chimiques du phosphogypse pour de meilleure attaque ou meilleure
récupération de P,Os (88.85%) pour le produit marchand 66/68 TPL.

V. 3. 4. Phosphogypse

Le phosphogypse est un sous-produit d’acide produit par l'industrie des engrais de
phosphate pendant la production d'acide phosphorique a partir du minerai de phosphate.
Environ 5 tonnes de phosphogypse sont genérées pour chaque tonne d'acide phosphorique
(H3PO,4) fabriqué (calculé en P,0s) (Rutherford et al., 1994; Tayibi et al., 2009), et la
production mondiale de phosphogypse est estimée a environ 221 Mt en 2010.
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Le phosphogypse est principalement compose de gypse (CaS04.2H,0), mais aussi un
taux éleve d'impuretés qui comprennent des radionucléides naturels, les métaux, et d'autres
oligo-éléments. Actuellement, le phosphogypse est principalement stocké sans aucun
traitement. Il peut, cependant, étre rejeter dans les milieux aquatiques et présenter une menace
radioactive pour les écosystemes (Al-Hwaiti et al., 2010).

La composition chimique d’un phosphogypse dépend de 1’origine du minerai de
phosphate et du procédeé de fabrication. Il est composé essentiellement de sulfate de calcium
(75 a 78 % pour le procédé au dihydrate) mélangé avec du phosphate de calcium sous
différentes formes, de la silice et des impuretés telles que les oxydes de fer, de magnésium et
d’aluminium, des sulfures, de la mati¢re organique et des traces de métaux. Le tableau 33
présente la composition chimique d’un échantillon de phosphogypse obtenu par ’attaque
sulfurique du concentré 66/68 TPL.

Tableau. 33 : Analyses chimiques de phosphogypse de 1’échantillon 66/68 TPL.

phosphogypse % massique
P205 MgO Na,O K,O F203
66/68 TPL 6.02 0.07 0.21 0.006 0.28

Selon les résultats précédents en remarque que le phosphogypse 68/68 TPL riche en
phosphate (P,Os > 6%) avec des teneurs en impuretés relativement importants (MgO, Na,O
et K;O) par rapport au phosphogypse tunisien indiqué dans le tableau 34 suivant (Sfar
Felfoul, 2004).

Tableau 34 : Composition chimique du phosphogypse tunisien.

phosphogypse % massique
P,Os5 MgO Na,O K->0 F,03
Tunisien 1.69 0.007 0.08 0.006 0.03

Pour cette production considérable, un probleme de gestion environnementale se pose.
Le stockage du phosphogypse risque de polluer 1’eau et le sol souterrains par infiltration
d’acides et de métaux lourds. Sa valorisation conduit a la protection de 1’environnement et a
minimiser les colts de stockage. Plusieurs chercheurs a travers le monde ont essayé de
valoriser le phosphogypse dans divers domaine : le platre (Neveu, 1976), le ciment
(Murakami, 1969), (Charfi et al., 2000) les briques pleines (Kurandt, 1980 ; Ahmadi et
Chang, 1990; Belaiba et al., 2004) le remblayage routier (Gorlé, 1985 et Moussa, 1982) et les
structures de chaussées (Prandi, 1981 ; Colombel, 1978 ; Chang et al., 1989 ; Sfar Felfoul,
2004). Ces tentatives de valorisation sont plus ou moins réussies (Sfar Felfoul et al., 2001).

L’étude comparative entre le phosphogypse tunisien et algérien, nous laisse penser que
la méethode de valorisation du phosphogypse 66/68TPL dans la fabrication des briques creuses
cuites (Ajam et al., 2008) mais apres la récupération complete du phosphate (teneur en P,Os
> 6 %) qui reste dans les phosphogypse 66/68TPL, par exemple le lavage du phosphogypse
avec des solution d’acide sulfurique pour éliminer le phosphore (Charfi Fourati et al., 2000).
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V. 4. CONCLUSION

Les opérations d’attrition préalables ont donné des résultats appréciables sur la
séparation des carbonates et les éléments phosphatés du minerai de phosphate de Bled El-
Hadba. Elles ont permis une augmentation en P,Os de 24.75 a 28.39 % pour la couche
sommitale et 27.90 a 30.46 % pour la couche principale et 22.89 a 27.42 % pour la couche
basale avec une diminution dans les rendements pondéraux de : 76.10 a 64 % pour la couche
sommitale, 88.80 a 75 % pour la couche principale et 84 a 66 % pour la couche basale, pour
les deux tranches 53-315 pm et 53-100 pm.

La fabrication de 1’acide phosphorique a partir d’une attaque par 1’acide sulfurique sur
les produits marchands étudiés a révélé que la meilleure qualité de 1’acide obtenu par
I’échantillon 66/68TPL avec une récupération de 88.85 % en P,Os et une densité de 1.69lcm3

Le phosphogypse (sulfate de calcium) est considéré comme un effluent difficilement
transportable. Le gateau de gypse (CaSO,4, 2H,0) obtenu est lavé et ensuite acheminé vers
d’autres unités de production (notamment de platre ou de ciment). L’eau de lavage contenant
de I’acide phosphorique est ensuite recyclée vers la section attaque sulfurique (a 1’échelle
industrielle).
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CONCLUSION GENERALE ET PERSPECTIVES

Les phosphates de la région de Djebel-Onk font partie d'un vaste ensemble de gisements
phosphatés formés a la période Fini Crétacé—Eocene sur les rives Sud et Sud Est
méditerranéennes. Ces concentrations d'intérét éeconomique sont exploitées prés de la ville de
Bir EI Ater (Wilaya de Tébessa) par I'entreprise nationale SOMIPHOS

Les contextes, géologiques et gitologiques du gisement potentielle de Bled El-Hadba
sont similaires a ceux de la zone de Djemi Djema et Kef Es Sennoun, qui se trouvent sur le
flanc opposé de la mégastructure synclinale. La puissance du faisceau phosphaté est de 1’ordre
de 30 m en moyenne, et tend a s’épaissir encore d’avantage vers les limites Ouest du
gisement. Le minerai phosphaté du Thanétien supérieur est composé de plusieurs strates,
regroupées en trois couches phosphatées (sommitale, principale et basale).

Les différentes techniques d’analyses appliquées (DRX, MEB, IR, ICP-MS,...) sur les
phosphates des Bled El-Hadba avec ses trois sous couches (sommitale, principale et basale)
ont mis en évidence une étroite relation entre les phases minéralogiques et pétrographiques
d’une part, et entre la répartition granulométrique et 1’évolution des teneurs chimiques d’autre
part. La caractérisation de ce minerai a montré des différences appréciables sur les plans
minéralogique, chimique et granulométrique des trois sous couches de phosphates que
contient le faisceau phosphaté (sommitale, principale et basale) :

- Sur le plan granulométrique, le classement dimensionnel effectué par tamisage a
révélé que la majeure partie de la masse globale des minerais bruts est représentée par la
tranche granulométrique de dimensions 0.1 a 0.315 mm : 52.85 % (sommitale), 73.77 %
(principale) et 47.83 % (basale). Elle constitue ainsi la maille de libération optimale de
séparation des éléments phosphatés (classe des arénites).

- Les phases minérales identifiées par diffraction des rayons X sont principalement : les
apatites (carbonate fluoroapatite, Hydroxylapatite), la dolomite ainsi que d’autres minéraux en
faible quantité tels que le quartz, la calcite et les silicates.

- Sur le plan chimique, les meilleures teneurs en P,Os et en MgO considérés comme
élément majeurs, se localisent dans la tranche valorisable 0.100 a 0.315 mm, ou se situe la
maille de libération des éléments phosphatés. La diminution de la fréquence en ces éléments
se traduit par de fortes teneurs en MgO qui se répercutent sur les rendements en P,0s.

L’analyse chimique par ICP-MS a mis en évidence la présence de plusieurs groupes
d’éléments en traces tels que : les métaux de transition, les terres rares, les actinides et les
alcalino-terreux. L’ensemble des éléments traces identifiés dans ce type de matériau peut étre
réparti sur deux principales familles :

- Famille de I’apatite : pour les éléments Strontium, chrome, yttrium, uranium, césium, ainsi
que les terres rares (lanthane, cérium, néodyme, ytterbium et erbium).
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- Famille des silicates : pour les éléments strontium, nickel, zinc, cuivre, chrome, césium,
plomb et vanadium.

D’une fagon générale, la couche sommitale est plus riche en terres rares notamment
lanthane (La), yttrium (YY), cérium (Ce) et néodyme (Nd). La couche principale est plus riche
en strontium (Sr), zinc (Zn), vanadium (V) et uranium (U). La couche basale est plus riche en
erbium (Er), cuivre (Cu), cérium (Ce) et cadmium (Cd). L’abondance de ces éléments est
fortement liee aux divers types de substitutions dans la structure apatitique. En effet, les
difféerents essais de calcination appliqués sur une série d’échantillon de phosphate de Bled El-
Hadba ont mis en évidence une étroite relation entre les phases minéralogiques, la répartition
granulométrique et I'évolution des constituants principaux de contréle dans la calcination en
fonction des tranches granulométriques, température, temps, lavage et désclammage.

Les performances de séparation des carbonates et les éléments phosphatés sont
exprimeées par la composition chimique des produits enrichis, par comparaison avec celle des
minerais bruts et ceux de 1’alimentation calcination. La décomposition de ces carbonates est
confirmée par 1’apparition des raies caractéristiques du CaO a partir de la température 800°C
pour les trois types des échantillons traités par calcination (0.100-0.315mm) et la meilleure
température de calcination est de 1000°C a 10 min, avec des teneurs : 31.26, 33.45, 30.14 %
en P,0Os et 0.271, 0.20 et 0.22 % en MgO et 1 % en CO, pour les trois types du minerais
(sommitale, principale et basale). En effet, dans la plupart des cas les teneurs en CO,, et en
MgO chutent considérablement avec 1’augmentation du temps de calcination, en particulier
entre 5 et 10 minutes a la température 1000°C.

Les essais de flottation appliqués sur les trois types des minerais de phosphate de Bled
El-Hadba pour les deux types de réactifs utilisés (acide oléique et potassium oléique) ont
confirmé leurs bonnes performances (58 a 97% en poids).

D’autre part, les opérations d’attrition préalables ont donné des résultats appréciables
sur la séparation des carbonates et les éléments phosphatés du minerai de phosphate de Bled
El-Hadba. Elles ont permis une augmentation en P,Os de 24.75 a 28.39 % pour la couche
sommitale et 27.90 a 30.46 % pour la couche principale et 22.89 a 27.42 % pour la couche
basale avec une diminution dans les rendements pondéraux de : 76.10 a 64 % pour la couche
sommitale, 88.80 a 75 % pour la couche principale et 84 a 66 % pour la couche basale, pour
les deux tranches 53-315 pum et 53-100 pm.

Les tests de fabrication de 1’acide phosphorique réalisés a partir d’une attaque par
I’acide sulfurique sur les produits marchands étudiés ont révélés que la meilleure qualité de
I’acide obtenu est enregistrée par 1’échantillon 66/68TPL, avec une récupération de 88.85 %
en P,Os et une densité de 1.6g/cm®

En guise des perspectives nous envisageons d’améliorer la qualit¢é de 1’acide
phosphorique par de nouveaux procédés, par I’optimisation des parametres expérimentaux et
par la modalisation des résultats expérimentaux avec une traitement et valorisation des rejets
solide et liquide, en vue de protéger I’environnement.
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