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RESUME

S*interesser aux rejets fins des laveries présente A notre sens
un interet principel

= 1la possibilité de récuperer du phosphate

Des prelivements ayant montré que la tranche gramulométrique
>40,\"H une fois l‘pu-‘o de la totalité des rejets par hydro-

oyoclonage présente des teneurs en 1’205 non négligeadblies, nous

nous sommes interessés & les valoriser par modes physioco-chimiques

2 ocofits asses competitifs et les résultets experimentaux

mor.trent 1la poseidbilité de les récuperer A des prix de revient

raisonnables; des tests de fabrication Z'acide phosphorique

n'ont pas montré des difficultés partiocuiidres dans ls transfor-

mation d'une telle quaulité de phosphate
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RECUPERATION DU PHOSPHATE DANS LES REJETS

PINS DES LAVERIRS

INTRODUCTION

Les methodes d'extraction &u phosphate dans la C.P.G ont

beaucoup evolués

aine classique mine mecanisée
mine 3 ciel ouvert s

le taux des mines & ciel ocuvert par rapport A l'extraction
T W
totale va en sugmentan.; sctuellement il est de 5%,5 96.’

Ceci a pour conséquence une variabilité dans les qualités des
bruts & traite-.

Les prooedés de traitement par lavage fizés pour une qualité
homogine de phosphate sont par oontre restés les nines.

Le traitement de oes differentes qualités Brutesde phospbates
par ces procedés, méme aprds homogeneisation su prealadle,
entraine des pertes non negligeables dans les rejets gros

et fins.

L'un des objectifs visés par la compagnie des phospbates de
GCafsa est 1a RECUPERATION DU PHOSPHATE DANS LES REJETS fins
des laveries qui presente A notre sens un interét certain.
MODES A LS DE (0]

A 1'état sotuel, le traitement du phosphate de gisements
oxploités afin de les enrichir se fait essentiellement par

lavage
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Le schéma sommaire de¢ le marche d'une usine de lavage ou
laverie peut se présenter comme suit 3

1 Brut ' 1 Dédourda-i unité del 1Piltrs |} 1 1 [lphos-
! ooncaseé ! Alimentation | ge ! eoupure | 1tion 1 1Séchagel Iphate
1 410 mm | ! ooupure 1__ lbasgse !___lou Egout-i__! 1__lmar-
! ! 1 haute 1 1 1 {tage | { ! lchand
1 ! 1 1 | L | 1 1 ! 160-70%
] |
Rejets gros Rejets fins |
10-15 % 20-30 %

les pourcentages donnés oi-dessus sont les résultats de plusieurs
préldvements systématiques et représentatifs que nous avons
effectués dans différentes laveries.

3/ CLASSIPICATION GRARULOMETRIQUE DES REJETS FINS

3.1. Bilan des pertes fines dans une laverie

Dans le but d'iéintifier oces rejets fins et le pourcentage de
phosphate réocupéradle; ncus avons effectué une série de prild-
vements dans une laverie. Ceci neus donne las résultata suivantss

JRUT ENTAEE LAVERIE 5  REJETS FINS
100 % 25 %
Tranche granulométrique ('J) 703" so‘» 40‘» 201.. (2o‘ﬁ
pourcentage/Brut (%) 4.9 2.;5 1.3 2.5
7.5 %
| [
8.8 %

1.3 %




Un bref commentaire de oe tableau s'impose de lui-adme. I1 montre
tout d'aboxrd s

* le tsux des 3 70 microns passant dans les rejets fins est
le plus important; un oontrSle plus serré des installations déjd
en place est A& assurer.

* le pourcentage des ) 50 microns représente 7.5 % du brut
de 1'alimentatien. C'est un pourcentage non négligeabdle.

3.2. Bilan des pertes annuelles pour les différentes laveries

- Hypothese de travail :

taux des rejets finss 20 % de 1l'alimentation Brat
taux des rejets fins )» 50 micronss 6 % de 1'alimentation Brut.

Houres de marche d'une laveries 20 H/jour. :

Nbre de jours de marche d'une laverie s 200 jours/an.

En tenant compte de oces hypothdses de travail , qui constituent un
minisum, nous présentons les résultats pour les différentes laveriss
dans le tableau suivant s

l—L1T r L4'L2TL3

" L2 , L3

Dopnées ! Mdt.l Met. | Md¢, | % | M | 7L ' Mgl
!

Brut on ! !

Laverie

[

: Total

-
(2
o
- -n

1
1
]
1 1 ] 1
t/w 11001 1401 140 1350 1 1 3151 1365
—
§R‘3"" i}g' 120 1 28 1 28 1 70 1 32 1631 3214 273 z
! ! ! ! ! 1
Rejets f4 ' ! ! ! J J
ns 16.018.4 18.4 121.01 9.2 (13.9] 9.6 | 82
(> 50 ent/h | ! ! 1 ! ! ! l

Ceoi donne des pertes annuelles de s
Tejets globsux s 273 t/b x 20 hsjour x 200 j/an = 1092000 t/an
rejets ) 50 microns = 82 t/h x 20 h/jour x 200 j/an = 328000 t/an.




3.3. Analyse chimique de ces rejets

- Analyse des rejets fins globaux

5 T!% P205 :c;o onsgigéll):lu(ﬂ: nee g
ghnrio IV de Métlaoui ,rt.sz bo2.91 1 o2s.23 (1) : 2.85 ;
ghnrio de M'Dilla ! s.48 3.38 1 26.18 (1) : 2.85 z
funrio de Moulares (a), 12.61 1.94 16.18 (2) : 0.52 g
shnrio de Moulards (1:)l 20.33 , 1.90 14.69 (2) : 0.41 ;

(a) ooupure & 70 miarons
(b) coupure 3 90 microns

- Apalyse des rejets fins ) 50 microns

1% P0. 1Ca0/P_0_1510,(1) !
s 2°5 1 ks In-glublnf 2) Mgo
&anrio IV de Métlaoui | 21.50 ! 1.¢ 1342 (1) 1.10

fhnrio de M'Dille " 21.79 " 1.95 i

10.57 (1) 1.26

1.77 7.21(2) | 0.30

D aso (2 ! o33

éLanrio de Moulards(s) , 24.67

27.66

sLanrio de Moulards(b) 1.69

P I e o

(a) 3 coupure 70 microns

(v) 3 coupure 90 microns

Si les rejets glodaux présentsnt une faidle teneur en
P205, les rejets fins) 50 miorons présentent par oontre des tsneurs
en 1»'*205 asses valables et des teneure »n élémentc pénalisants pas
asses élevéos, ce qui inciterait A une reflexion & un mode de¢ leur
enrichissement.

4/ YODE3 D'ENRICHIISEMENT

4.1, Mode physique s 1'attrition

L'attrition est 1a séparstion de particules sgglomérées les unes




aux autres par agitation en turbulence. Son importance est
indeniadle surtout dans le cas des fines partiocuies ol la
prodbabilité d'agglomération est plus grande.

L'attrition permet d'obtenir une alimentation "propre” pour
la flottation. Le Bilan de l'operation est 13

masse de l'attritionné # 0.8 nesse de 1'alimentation .
gain en 9205 5 Y 1>205 # 3.

4.2. Mode physico-chimique 3 la floitation

L'opération appelée communement, Flottation de part sa grande
application pour l'enrichissement de divers minerais, est une
flottation selective. Elle se base sur l'adsorption selective
d'agents tensio-actifs appelés collecteurs sur les différents
mineraux. La séparation des phases se fait par différence d'hydro-
phobicités activée per injection d'un débit gazeux.

Nous présentons ci-dessous les résultats de flottation cdtenus pour
quelques "rejets"” attritionnés.

- "Rejet > 50 microns® de la laverie IV.

] 1

E PRODUTT : Bt Pde | % P,0; , Ca0/P,0. | PE } Collecteur
suinontutia{ - b 24.63 1.77 1¢.10,5 | me 170
§Conoontz-é : 64 29.34 | 1.64 ; '

ssw:u. : 36 1 15.16 ; 2.26 : :

D o W

- "Rejets > 50 microns de Moulards (s)
Soient C, = consommation en g/t de 1'ester
C. = " " "

Cy = " " Qe l'amine P 22-6,




Nous présentons une série de concentrés odtenus en modifiant

uniquement c2 et CB'

i i i ] T i

i c, C, 1C P8 1% PO LCP2°5 Ca0/P,0, In-oluw‘ Rdt Pdsg

2 150 ! s0 : 100 :nl.turol : 29.29 180.45 ;1.5 | 4.%0 : ;

i 150 | 50 : 150 ! = : 29.60 1 99.05 '1.61 ! 4.98 : ;

é 150 : 50 : 50 " 1 27.46 ! 92.60 ! 1.73 6.18 : ;

s 150 : 100 : 50 . 27.39 | 97.12 1 1.76 | 1.32 : g '
1 1 . 1 i )

f 150 175 1100 | ] 2251 | 93.41 | 165 | 6.26 | g

g 150 : 100 : 100 : " : 29.48 | 88.24 : 1.63 : 5.53 : )

Nous sommes partis bdien entendu avec une alimentation dont les
oaractéristiques chimiques avant et aprés sattrition sont oconnues.
Ies osnditions méocaniques sont fixées au prealabdle.

- Bilan de récupération.

En moyenne, pour une laverie fonctionnemtavec un d6tit de 350 t/h
nous pouvons dresser le bilan de récupération globals
LAVAGE 10 % refus gros

70 % phosphate Marchand
20 % rejets fins 70 t/h ( % P0 5 8.5)

350 t/n

FLOTTATION 25 % de "Stérile"
75 % de concentré = 10 t/n (% p2 5 28=29 ).

Sachant nos résultats de valorisation des ausres " rejets) 50 mirocons”
nous avons extrspolé ce mode de ocalcul de bilan pour les différentes
laveries sotuelles. Nous présentons nos résultats dans le tadleaun
réoapitulatif suivant ;s
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% LAVERIE :E‘atréo lru} Rejet firg Re ‘et So:Récnpérw- :Récupéra-

1 SUT sec ti‘ t/n pattzt. t/h'tion par ,tion ann

" " lflottation' le x 10 t)
s Lemermaonr | 350 | 70 | 13 1 10 1 40 g
g L 3 METLAOUI | 140 ; 28 | 5.6 1 a2 | 16 43
é L1 METLAODT |, 100 | 20 | 4. ' 50 ; 12.0 2
2 L 2 M'DILLA 1 160 132 : .5 1 5.0 ; 20.0 ;
é L.de 1a Zone "L, 315 | 63 | 125 1 9.5 I 380 g
5 L.de MOULARES 160 | 32 | 6. 1 5.0 ; 20.0 g
g L 2 METLAOUI 40 1 28 N T ¥ R T ;
g TOTAL 11365 | 213 : 53.7 ; 40.9 1636 ;

Ce caloul est fait sur la base de la marche d'une laverie & raison de

20 H/j pendant 200 jours/an.

pour une marche de 250 jouro/m nous aurons une recuperation annuelle

de 204.5 mille tonnes de phosphate marchand.

- Estimation Economique Approximative/tonne

Opération Cofit
- préparation mécanique
Ter cyclonage ——
Attrition Estimation 1.500
2md ocyoclonage
- préparation chimique 2,000
- consommation electrique 0.500
= personnsl 1.000
- Cofit total 4'une tonne l 5?000 l

Cette estimation est prise au maximum, toutefois , une étude plus
poussée du oofit et d'opportunits est A faire. Néanmoins nous pouvons
d'ores et d6jd dire que du point de wvue technigue o'est une opération
tout & fait possible vue les qualités non négligesbles A récupérer.
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5/ ENRICHISSEMENT DE LA TRANCHE > 40 MICRONS

Enoouragés par nos résultats obtenus pour les "rejets) 50'4A "

1- 1'amélioration des modes d'enrichissement

2= les extrapoler pour exgloder la tranche comprise entre 50
et 40 microns qui donnerait nécessairement une sugmentation en
quantité du phosphate réoupéré.
Nous avons fait une série d'essais d'investigation puis d'optimi-
sation, et nous présentons ci-dessous quelques résultats odbtenus
par flottation précédée d'une attrition.
L'alimentation de flottation titre 24.5 en P2C>5

C, = oonsommation en g/t de 1'Amine

C, = oonsommation en g/t de 1'Ester.

- résultats experimentaux

i 1 ] i i ]
K® ESSAIS ,NAWRE 9 , C c Rdt Pdz ,%P,0 Ca0/P,0
:mmu 1% 1% : 1°P05 2% g
1 1
; } Stérile 1,0 1.0 g 6-53 (1019 | 2.7 ;
:Conoontra ! ! ; 93.37 l25.29 ! 1.7 g
] 1
) g Stérile | o5 ;g0 ¢ 13 g 4.6 4 2.90 g
;Conuntré : : : 87 :27.50 : 1.62 ;
1 1 1 1 1 ]
3 g Stérile | 546 4o ¢ 10.50 4 4.47 , 2.88 ;
:COncontré : { l 88.50 J' 26.57 ; 1.63 ;
1 1 1 1 1 ]
i . | Stérile | o001 g 1957 | 9.29 | 2.61 g
! =1 1 ! 1 ]
lConoontre " " ‘ 80.43 " 28.14 1 1.67 ;

La valorisation de la tranche ) 40 amiorons est également
techniquement possidle et 1l'optimisation des modes

d'enrichiscesent nous & permis de diminuer de moitié la
oconsommation de résotifs ce qui diminuerait 1le prix
de royiont de 1a tonne de phosphate récupérée.
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6/ CONCLUSION

La présentation de ces différents r4isultats qui vont du contrdle
€lémentairs de 1la marche d'une laverie jusqu'a la récupération
proprement dite du phosphate dans les rejets  ins nous permet
de dire 3

1= 1a quantité du phosphate perdue dans lesrejets de
laverie n'est pas négligeable.

2- La réoupération d'une grande partie de ces rejets
est techniquement possible et le prix de revient d'une telle
opération est assez valable

3= L'infrastructure nécessitée par une telle opération
n'est ni compliquée ni onereuse et n'entraverait en rien la marche
normale des laveries actuelles lors d'une probable installation.

4- Elle nous incite 3 penser sérieusement A envisager
la possibilité de récupération du phosphate dans les refus gros
et penser 2 Jescendre A des coupures plus basses pour les rejets
fins.

5- La réocupération des fines riches diminue 1la concentration
des boues par conséquert réduit la oonsommation de floculant et
amfliore la récupération d'eau.

6= Diminue 1'effet de 1l'abrasion dans les conduites et
notament dans les différents ensembles de 1'unité de traitement
des eaux (oonduito-, pompes, vannes, séclar, tasster.......).




TEST DE TRANSFORMATION

Un test d'attague sulfurique a été réalisé pour déterminer le
comportement d'un concentré de phosphate, qui fait 1'odjet d‘'une
étude de récupération du P205 A partir des rejets fins des
laveries dans 1la fabrication 4'acide phosphorique.

Les essais ont été faits en discontinu et on a pu déterminer les
paramétres suivantss

* oconsommation de matidres premidres

* rendement en IE’205

* vitesse de filtration
* qualité de 1l'acide et qualits du gateau filtrant.

Les résultats montrent que ce conoentré convient A la f.tbrioation
d'acide phosphorique, en produisant un phosphogypse de bonnes
carsctéristiques de filtwstion, filtrabilité de l'ordre de 4.4 ¢t
P,0, /3/a%.

Le rendement d'attag.e était de 1'ordre de 95-96 %. Les données
fur les matidres premidresmegtrent une consommation d'acide sulfu-
rique habituelle pour les conoentrés de phosphates sédimentaires.

CARACTERISTIQUES DE PEOSPHATE

En fait i1 sagit d'un mélange de trois ooncentrés récupérés()y 40 miorons)

de composition chimique connue
Le rapport Ca.O/PZO5 ost légdrement 6levé df essentiellement & une qté
plus importante des oarbonates
La teneur élevée en chlore impliqus des risques de corrosion par
1'acide 6h10rhydriqno.?cr oontre la valeur normale du rapport
silice/fluor, élimine tout rilquo de oorrosion par formstion
d'acide tlnorhydriquo.




Les principales impuretés scut l'aluminium et le magnésium qui se

présentent en proportions inférieures & 1 %.

Le titre €levé en 002 fait ocraindre un prodlime de mousces.

Les teneurs en N;ZO ot KZO’ faidles par rapport sux gualités lavées
implique moins de problimes d'entartrage par formation des fluosi-

licates.

Test de fabrication d'acide phosphorique s

Le phosphate ast attaqué par 1'acide sulfurique dans une bouillie
constituée par de l'acide phosphorique et du gypse recyclé de 1l'essai
précédent.

A la fin de 1l'essai, on filtre la bouillie sous vide contrSle (400 mm
de mercure). Le gateau est lavé par des solutions acides de plus en
plus diluées puis de 1l'eau

Le gypse de chaque easai est séché, pesé puis analysé pour déterminer
l'importance, la nature et la régularité des pertes en PZOS' on établit
un bilan de 1l'emploi de 1l'acide sulfurique qui permet de déterminer

de fagon précise la quantité d'acide nécessaire a la fadbrication
d'acide phosphorigue.

L'attaque a eu lieu 2 température constante 78 °C et 1l'homogeneisation
de la bouillie a été obtenue par une agitation mécanique A vitesse
constante.

La durée totale de l'essai d'attaque a été de c.ux heures et demi y
compris le temps de cristallisation de gypse.

§52;oitation des résultatss

Une série de 9 essais a été réalisée

La consommation sulfurique est peu ‘elevée conformément au rapport
CaO/P205 qui est de l'ordre de 1.699, mais reste toujours économique
surtout pour un concentré de phosphate d'origine sédimentaire

réoupéré & partir des rejets.

Les pertes en P205 sont acceptables;le syncristallisé présente la
fraction 1la plus majoritaire; 1l'inattaqué peut 8tre réduit en diminuant
le taux de la montée des mousses qui sont abondantes et qui retiennent
les particules fines du phosphete A la surface.
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Les pertes en PZOS permettert d'envisager un rendement chimique
global de 1l'ordre de 94-95 %.
Le phosphogypse produit a une donne filtrabilité, environ 4.4 t

2
P.0c /3/ m

TABLEAU s Résultats techniques de la fabrication d'acide phosphorique

! ,Phosphate sec
!

N N N N N N NS N N TN NS N TN NS N NS

Concentration sulfurique en g HZSO 4 par litre : 26.83 ;

Facteur gypse er tonnes gypse sec par tonne de : 4.9

oni traité 1

Perte er P205 par rapport :* inattaqué : 4.9
* gyncristallise 0.50

su gypse en % :* soluble eau :

Rendement :* Attaque : 95.60
* :

CHIMIQUE en % L DL tration 24 00

Consommation matidre 1 E,S0, - 100 % | 2.95

premidre en t/t P,05 produit " 3.63

Pil,trabilité en on5 /3 /a°

L'acide phosphorique produit atteint un titre en PQO5 trés voisin
des 30 % recherchés.

CONCLUSION s

En oonsidérant le comportement du ooncentré de phosphate récupéré
A partir des rejets fins, on pourrait dire qu'il oconvient A 1a
fabrication d'acide phosphorique de voie humide par procédé au
dihydrate.

En oe qui concerne les mousses, des essais sur pilote, nous permettont
de résoudre ce prodlime soit, mécaniquement par l'effet de 1l'agitation
soit par 1'utilisation d'un antimoussant.
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En oe qui ooncerne la ocorrosion par l'scide chloryhdrique, il
sersit souhajitable de prévoir les précautions dans le sens
de minimiser les risques de ocorrosion par action de ostacide

Au niveau de la fabrieationf'nr:n.ont dite, on peut dégager les
avantages suivantss

* bonne réactivits, attagque =ans recourir au bdroyage.
* filtrabilité Au phosphogypse obtenu satizfaisante;

et la présence des cristaux fins n'a pas empéché
d'avoir de bonnes caractéristiques de filtration.

RECAPITULATIF
REJET 1 12 oou + 23me ocoupure
lmfr l I —_M-hw | arrar TION} ‘4°N7°%
‘) Flottation (J
100 % 25 % 8.8 % 5¢3 %

Si on oconsiddre en moyenne un traitement de 9 millions de tonnes
de phosphate brut par an nous récuperons

5.3 % x 9.000.000 T = 477.000 tonmnes

477.000 tonnes de H 40 r (marchand)
l'ecoulement de. rejets fins sur le marché augmenterait le chiffre
d'affaires de 1a oompagnie de 11 %






