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RESUPIE: 

Le produi t ertrai t des mines souterraine11 se distingue par 

une teneur el.evee en P2o5• Le .f'aible pin c!& teneur apres 

enrichiasement et la perte en poid11 ne juatitient pa• le• 

trais depenses au cour11 de cette operation. 

C•est pourquoi nous avons pense afin de rentabiliser ce 

l1linerai qui revient tree Cher a notre COllp&gnie, de •ner 

11Zl8 ~tud.e de fabrication d'aoide phosphorique a partir 

de ce s produi ts bru ts. Lea resul ta ta encourage an t8 o btenus 

au laboratoire (di•continu et pilote) tait l'objet de 

cette co1111Unicat!on 'tOut en indiquant lea problemes 

renoontr~s et lea solutions precenis~es. 

" 
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Ul'l'RODUCTION 

Malgras l•s ettorts deployes par nJtre com~agnie dans l'anelioration 

des conditions de traT&il dans les aines souterrainee et malgres 

le deTeloppeaent de la meeanisation de !'extraction, les co~ts 

enregistre• dans ces ainec .reetent encore ~es eleves par rapport 

~ux codt. obtenu11 dana l 'exploitation a ciel ouvert. 

Cependar.t le produ.i t extrai t de ce11 Iii.nee eat plus hor.t0g9ne et 

se distingue par une teneur elevee en P2o5 
( 27 %). Le gain 

de teneur apres e~riohissement ne justitie pas lee trais depenses 
au cours de cette operation. 

C1 est pourquoi, nous avons pense et afin de rentabiliser d'aTS.ntage 

ca produit cher et d'econoaiser lea traie d'enrichiuement et 

de transport d'eesayer •a transtormation direct• rnir le site 

L'application du procede SI.u>E particuliereiaent adapte aux 

phos9hatea p&uTrea , dana ~otre caa, constitue un apport 

primordial pour l'aboutissement de nos recherches. En erret 

lea resul. tat• enngi•tres dans ce tens sont encourageants. 

La preBente CO!lmWlication re8U.lllera lea principaux resultats 

oDtenu• lor• de la tranarormation de deux produits de Iii.nee 

•outerrainea tant au niveau laboratoire qu'au ni'Y'eau pilote. 

FABRICATION D1 ACIDE PBOSPHLRIQUE 

Le but des ••••i• eat d'etudier l'aptitude de phoephatee brute 

produita dee Iii.nee 1outorraines M 1 ~ILLA et ME'l'LAOUI, ~ la fabrication 

d'acide phosphorique par TOie bWlide 1uivant le procede au 
di-hydrate • 
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En eutre, noua aTOna degage les di.ft'icultes pour aaaurer 

la tra.na£craation aous dee conditions econoaique .. nt accept~Dles 

et lea approchea de solution aux probleaea rencontrea. 

ESSAIS DISCONTINUS 

Toua ces ese&is eont raita co11111e suit 1 

le phoaphate eat attaque par l'acide sulfurique dana une 

bouillie conatituee d'acide phoaphorique et de 811>•• recycles 

de l'easai pr,cedent. 

L'attaque eat faite a teaperature oonatante (73•c). L'ho110-

g9nei1ation de la bouillie est obtenue par une agitation 

aecanique a vi.tease constante. 

La duri!e totale de chaque caeai d'attaque eat d• deux heurea 

et deai. 

A b. t'in de 1 1 attaque, on til tre la bouillie aoua Tide contr&le 

(400 .. de Hg). Le gateau eet laTe par dee solutions acides 

phoapQo:riquee de plu• en plus dilueea, tinaleaent par de l'eau. 

Le gyp•• de chaqu• eaaai eet aeche, peae, puia analyse pour 

d~terminer l'iaportana. et la nataz.> des pert•• en P2o5. 

U'ne premiere 1eri• d'uaaia, suinnt le mode ope:ra+,nire standard 

noua a perm. 4 • aTOir lea rell\11 ta ta 8Ui van ta 

~·~t•• do P2o5 dona le 87P•• ! 
~ - inattaq,ue % I 

> - 8711oriat&lliae % : 
~ - a l~ filtration % r 

M'DILLA 

0,47 
o,ao 
o, 19 

Fil trabili t6 r r 
I I 

ME'l'LAOUI 

0,30 
0,65 
0,18 

) 
) 

r 3~0 r 7eo l 
f 1,B I 3,8 

~~:~--~----------:----~~--~ 
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co ... le .on~ ce tableau lea pertea de P2o5 
inattaque sont 

elene•.Pour lea phosphates 11&rchanda laves ce taU% est de 

l'ordre de 0,1 % l 0,15 %. 

Le P2o5 syncriatalliae rorme la fraction la plus iaportante et 

present. d6a valeurs no:rmales. 

Par contre la filtrabilite du phospho-gypa• de M'~IL~A et par 

consequent le :rende .. nt de l'operation sont tree taiblaa et lea 

resultats obtenua sous les conditions atandarls ne sont pas 

aati•faiaantea. Ce qui nous a conduit a cheroher lea conditions 

optiaales &!in d'atten~er l'ettet negatir de cea deux racteur& 

prinoipaux dana la fabrication d'acide phoaphorique 

Variation des pertes en fonotion de la concentration sal.turigue: 

On a comaenc' a etudier les variations des pertea de P2o5 en 

inattaque et en syncriatallise en fonction d• la concentration 

sulf'urique dans la bouilli.e phosrhorique ( milieu reactionnel) 

La figure N° 1 , presente la variation du P2o5 
inattaque en ronction de l'acidite de la bouillie obtenu~ pour 

l'attaque du phosphate brut de M'D:f.lla .Cette courbe montre que 

dans l'interTnlle de 10 a 35 g H2S°lf_/l , le taUJC d'inattaque au~i~nte 

a?eo l'augmentation de l'acidite. Ur.e vaiiation de la coccentration 

aulfllrique de 5 g/l deplace le taux d'inattaque dans le gypse 

d• o,oa point et de preaque 0,4 point sur le rendement de fabri­

cation. 

Cette fa.ible concentration sul!urique exigee par le phosphate de 

M'Dilla explique sa trea bonne reactivite malgres sa granulo­

•etrie groasiere. 

La figure •Z nous prese~t• la variation du taux de P2o5 syncristallise 

en tonction de l'acidite du ailieu. 

Ir"l1'9~H•nt a oe qui a ete trouve avec l'inattaque, le P2o5 sous 

tor .. de syncristallise dim.nu• quand la concentratioo eulturique 

augmec.te 
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L'augaentation de• ions SO:;-de!aTOrise la formation du phosphate 
2+ bicalcique en precipitant lea ion• Ca sous form• de gypse, et 

par consequent reduit le tau:x dee pertes en P2o5 
syncristalliae. 

Nous deTOnS remarquer encore que lea impuretee aetalliques 

{cationiquea) du phosphate comme le Fe
2
o3 et le Al

2
o3 quant 

elles paaaent en solution au lllOmer.t de l'aattaque p:rovoquent 

le deplaceaent des equilibres de l'acide phosphorique vers lea 

tor.ea ba•ique• et entrainent une augaentation du ayncriatallise 

Cette influence eat contirme par les reaultata du tableau 

aui.Tant I 

1, I K1 Dilla I Ketlaoui I Moul are• 
' 

Phosphate I Brat I Brat I Brat 

' ?-6 Feral (Fe2o~ + il20~) 
I 2,37 I 1,82 I 

1'21 I I I 
I o,so I 0,65 I 0,61 )% P20i:; ayncri•talliae I I I 

+ L'apport des ion• H par l'a~ntation de la concentration 

•ulta.rique neutralise et t'reine le deplaceaent d•• equilibrea• 

Tera lea fOrlleB b&aiquea d 1 apres la reaction SuiT&nte. 

H P02-
4 

n+ -----> H ro 2-
+ A ---- 2 4 

) 

I 

:R)u.r determi.ner la concentration sulturique optiule pour un 

rende .. nt d'attaqu• llUi.mam nous &TOns trace la cou.rbe {tigare -3) 
de Tariation du rende .. nt d'attaque qui prend en oonaideration la 

:o=e d.:: d.=~ .!'er.::.:; d.a ~art•;; •n !' 2o5 en t'uuctiuo 4• l' i.oicU t8 

de bouillie phoaphorique 

Cette courbe donne cl•• valeurs maxi.males du rende .. nt d'attaque 

du phosphate brut de ~'Dilla pour d•• concentrations sulturiques 

ooapri••• ent:re 13 et 15 g/l. 

Pour l '1fohanUllon du pbo~ute brut cl• la mine cl• Metlaou.1 la 

cou.rbe de la tigure - 4 donne un nncl••nt llUi.na pour d•• 

concentration• 9Ulturique1 optimal•• co11pri••• ent:re 16 et 1~ g 
H2 ~o4/l ~ans la bo?J,llie pho•pborique. 
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111,elioration de la tiltr&bilite du phoaphogrpse obtunu ~ 

partir du M1Dilla brut. 

Le phosphogypse p:roduit ~ partir du M'Dilla brut est tres 

col•tant et l'obaervation aiuroscopique a montre qu'il est 

c91ap0ae de criataux ~a !ina, ce qui explique la faible 

tiltraoilite du gateau !iltrant. 

Une 4es principal•• conditions pour la formation des cristaux 

uniformee et de grandes di11ensions eat le niveau de sur­

aatuation de la phase liquid• de la bouillie phosphorique en 

aulta te de caloiwa 

Sur la aolubilite du aultate de calciwa dana les conditions 

de fabrication d'acide phoaphorique plusieura racteurs preaentent 

une grande infiuence;l pa.rt la temperature, la concentration 

sulf'urique et la teneur en P 2o5, l•• impurites qui paHen-t 

en solution lore de l'attaque presentent un ~le tree iaportant, 

co ... l'aoide tluoailicique, tei eels de magne•iua et lea 

oxyde1 de !er ~t d'alwainiua etc •••• 

L'atJ821entation de la concentration sul.t'.irique dane la bouillie 

d'attaque a diminue lea temps de !iltration par l'amelioration 

des proprietea de !iliration du gateau de phoaphogypse; une 

aupentation juaqu'~ 30 g112so4/1 tait dillinuer le temps de 

filtration et augment• la tiltrabilite d'environ 35 % 
Cette aaelioration, con£irmee par l'obserTation microscopique 

qui a montre une nette reduction au niveau des ori1taU% tins 

et une augmentation dee di11ensions 4ea cristaux de gypae aurtout 

en longueur • Une acidite forte pe:rmet d'il1hiber l'e!!et 

dee cation• Fe3+ et 113+ qui ont tendance a donner dee criAtaux 

110in• longs. 

Malheureseme~t l'a11898ntation de la concentration sul!urique 

juaqu'~ 30 g/l augiaente lea pertes en P2o5 inattaque. Mais cette 

solution peut ltre enTiaagee en utiliaant la cu't'e de digestion 

du procede SIAPE, con9u pour :re!roidir une partie de la bouillie 

e'.'! circulation dans le •aowur princip~l. Cette cuTe permet 
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d'elever la concentration sulf'urique (A )0 g/l) dans une 

partie de la bouillie recyclee tout en 11aintenant la 

concentration sulturique opti11&le (13-15 g/l) dans 

le reacteur principal qui donnera le .. 111eur rendement 

d'attaque 

Des eesais de !'il.tration en f:>nction de la qualite de l'acide 

,roduit, montre que l'augaention du titre et par consequent 

la viscosite diali.nue enormement la tiltrabilite (rig -5 et 6) 
D'autres esaais taisant varier l'epaisseur du gateau de 

gypse ( figure -7) ont 11antre qu'avec l'alJ81Mntation de 

l'epaisseur du gateau de gypse, sa resistance hydrolique 

augment• et la vitesse de filtration baisse:pour une epaisseur , 
de 45 11111, la !iltrabilite atteint des valeurs satistaisantes 

' de l'ordre de 3,5 t PLo5/J/a- • 

~ous signalona cependant que la tloculation de la bouillie 

phospho:rique avant !11.tration, donne une nette amelioration 

en reduisant lea temps de filtration d'environ 30 %. 

En ooncluaion, la cristallisation du phospho8)'pe du phosphate 

brut de la mine de M•Dilla est tres sensible aU% conditions 

de fabrication d'acide phospho:rique, et il taut maintenir 

lea valeura optimal.ea pour avoir wie tilitrabilite acceptable. 

Test de fabrication d'aoiie phosphorigue en continu 

Aprea avoir tixe lea conditions optiaales des tacteura prinoipaux 

de l'attaque nous avona ettectue nos easais aur un pilote 

~ L:ono-cun de capaci u de 5 Ig de rhosphate pa.r heure 

La bouillie phoaphorique est maintenue l l~ temperature 78-ao•c. 

Le tempa de aejour dana la CUff Ht de trois heurea et demi 

Le debit de recyolage de la bouillie, eat de 240 litr-91 pa.r beUJ:e 
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L'actcUte de la bouillie reactionnelle I 

Le titre de l'acide produit tixe a environ 27 % P
2
o
5 

Le taux de 1ollde de la bouillie phosphorique eat de l'ordre 
de 2::' %. 

Lea r41Ul.tata des teats continua sur pilote aont pr~aentes sur 
le tableau · 

Re8ultata dea •••ai1 continua 

1M'D1ll r Metlaoui l Phosphate 
r ~rut brut 

) Pacteur npse r r 
t/t P2o2 traite r 4,70 r 4,72 

r r I r r r • ;6 Pertea Pti ,- inattaque 0,13 0,11 
ir,rncriatallise r 0,73 I 0,46 \ dana le se ,- r r ,\ ,- 80luble eau rr o,oa r o,oa 

I I I r • Rendeaent en % 1- attaque r 96,0 r 97,3 I 1- filtration r 99,6 r 99,6 I) 
1- global r 95.6 I Q6.9 

\ oon•omaation I r 2,93 r 2,92 .-s:j~ -100 ~ r r \ aatiere• preai~re• 
1- o re r 1,002 

' 
0,9~8 • t/t P20'i produit 

1- phosphate 3,87 3,63 

' ' ~ !iltrabilit' du I ? ' ' 761 1-en Kg 8"Pa• ••o/h/a- r 717 r \ phoapboape 
1- en t P2o2

/J/m2 

' 
3,50 r 3,75 

Lea renl ta ta montrent que s 

- Le• pert•• en P2o5 aont acceptable• et peraettent •'•nvi .. ~ 
des rendement1 d'attaque d• l'ord%9 de 96-97 %. 

' 

' 
l 
l 

' 

' 
) 

~ 
) 

-i 
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- Le• t1ltrab111tea de• g&teauz dea phosphogrpaea produite 
•ont bonnes 

~.5 - 3,7 t p205/t/a2 

- Les conso .. ationa sulfuriquea aont satiataisantes et ... e 

t:rea econoaiqu.•• surtout pour le caa des phosphates bruts 
:-ion e:'lrichis. 

A noter cependant que pour lea deux echantillons, l'attaque 

forme dee 90uaaea noires, abcmdantea et pe:raistantes, cela 

s'explique pe.r lea taux de cc2 aaaez elevee (M'Dilla 7,9% 
Metlaoui 3, 9%). 

Une deuxieme feia, la cuve de digestion du procedea SIAPE, 

peut ftre utile pour detJruire mecaniquement lea llOUSHa, OU 

pour l'utiliser co1111e cuve de decarbonatation du minerai 

annt d'etre attaque dans la cuTe principale. 

L'anal7se des p:roduits preser.tee sur le tableau ci-apres 
montre que : 

- t• acide produi t a partir du ph.>aphate brut, de la mine 

de M'Dilla, est dense et trea Tiaqueux, relativeaent a aon 

titre. Il contient plus d'impuretes metalliquea, par rapport 
auz acidea habituals de TOie huaide. 

- L'aoide obtenu a partir du Metlaoui bra.t et JDOina Tisqueux 

et contient moina d'illpUreUa que oelui de M'Dilla. 
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Analx••• dee produi tas 

( ~ M'Dilla brut :Metlaoui brut ' I 
> 

; Acide r r r I 

> r gyp11ut I Acide r gypae 
I 

P205 
r 26,62 I r 26,72 r 
r . r - r r - ~ - { ) 

Cao r r 30,22 r r 33,29 - -
~ r r r r I 

? Si02 r 0,03 
I 3,64 r 0,53 I ,,90 I 

Yi&() I 0,99 r 0,03 r 0,57 r 0,04 ' 
r r I r ' 

so
3 r - r 44, 71 r - I 

I 
I 

Fe2o3 r 0,50 r 0,15 r 0,57 r o, 16 
I 

I 

il203 
I 0,96 r 0,15 r 0,76 I 0,23 < I r I r r r I 

' Na2o I 0,19 r 0,12 r 0,25 r 0,20 
' r r r I 

~ 

I ir2o 0,05 0,06 r 0,05 r o,oa 
I r r 
' F I o, 15 I o, 10 r 0,34 r 0,06 ' 
' I I r r ' :•denai t~ ds l' acide r 1,310 r - I 1306 I - ' 
1viaco•i t8 de l 'acide I 14,4 I - I 

11,1 
I - I 

I 

i'•n cpe I I r I 
I 

I I I I I ••all 61 criatalliaation I I 1 f3, 7 I I 1S,3 
1
1du gypae en % - - I 

I I I I 
' . . . . I 

:longueur des criataux 
• . • . 
I I 205 I I 194 

I - - I ' , de gypae en llicron111 r I I I . . . . .. 
I . . . • I 

' I 

>Rapport • lon~eur I I 6,4 I I 6,0 largeur I - I I - I I~ 

CO?lCWSIOW 1 

Lee •H&il d'utiliaation clirecte des phosphate• bruta dee ain•• 

aouterraine111 de M~Dilla et de Metlaoui dan1 la tabrication d'acide 

phoapborique en diacontinu et en oontinu ont peraia d'obtenir 

de1 risul tat• poei tits et encourageanta: 

- Rendeaent eleve , 

- tiltrabilit' du SYP•• aatiatai•ante , 
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- conso1111ation econoaique de aouf're. 

et de ~ettre en evidence certains probleaea pat.rticuliers: 

- !ormation de mousses ger.antes 

- forte poaaibilite d'entartrage 

- acide produi t charge en Fe - Al 

Une etude plua detaillee, et a echelle plus importante perm3ttra 

d'apporter dea solutions aux problemes conatates, et nous 

penaons que la realisation d'un tel projet apparait co ... 

solution prometteuse pour redresser la situation des llines 
souterraine11. 

Cette solution pourrait 8tre aaelioree par u.~ certain noabre 
d'aT&ntages: 

- reduction du codt du transport A la tonne P
2
o
5 

- poasibilite d'utiliaer \L~e pa.rtie des in!rastructures 
exiatantea 

- disponibilite des capacites de traitement pour des 
bruts des carrieres. 

alimentation des USines Chimiques de la cete, presque 

exclusivement en phosphate de ciel ouvert, done avec 
dea prix de revient econolliques. 




