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Introduction générale

Le gisement Plombo-Zincifere d’ Amizour, découvert vers les années 80 est situé & 10 Km
de la ville de Bejaia et a 2 Km de la route nationale N° 26. Il est considéré comme I'une des
plus grandes réserves naturelles en zinc et en plomb sur tout le territoire national et le 2°™ en
Afrique de par sa superficie et ses teneurs importantes en zinc et en plomb. Son exploitation
aujourd’hui n’est pas encore mise en ceuvre. Sa réserve est estimée a 30 millions de tonnes de

ce minerai.

L’enrichissement de ce minerai en plomb et zinc par procédé de flottation engendre des
rejets importants pouvant nuire a I’environnement d’une part et a la santé humaine par le
drainage minier acide d’autre part ce qui constitue une véritable problématique.

L’objectif de notre travail est porté sur deux axes :

e Le premier est d’enrichir le minerai Pb/Zn par le procédé de flottation sélective.
* Le second axe consiste a caractériser le rejet issu du procédé d’enrichissement afin de le
valoriser.

Ce présent travail, est constitué essentiellement de quatres chapitres :

Aprés une introduction générale, on présentera dans le premier chapitre le gisement Pb/Zn
d’Amizour du point de vue historique, sa géographie et sa géologie, sa minéralogie et la
distribution des teneurs. On parlera aussi des principaux gisements et des réserves de Pb/Zn en
Algérie.

Le second chapitre sera consacré aux généralités sur le traitement des minerais sulfurés par
une méthode d'enrichissement sélective qui est la flottation, ainsi que les rejets générés par
cet enrichissement et quelques solutions afin de protéger I'environnement des effets néfastes.

Le troisieme chapitre sera consacré a la présentation du matériels et méthodes utilisés pour le
traitement et la caractérisation du minerai avec les concentreés et le rejet, par la suite on abordera
les différentes techniques de traitement tout en commencant par la préparation mécanique du
minerai puis son enrichissement par flottation sélective. A la fin de ce chapitre on présentera les
méthodes d’analyses du minerai, des concentrés et du rejet.

Dans le quatrieme chapitre, il traitera les résultats et interprétations obtenus par la
préparation mécanique et la flottation sélective.

Enfin, on termine par une conclusion générale qui résume tous les résultats trouvés lors de

cette étude.
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Chapitre I. Présentation du gisement du minerai Pb/Zn d’Amizour

Le gisement plombo-zinciféere d’Amizour est consideré comme les plus grands gisements
polymétallique en Algérie. Le minerai Pb/Zn comporte certaines quantités de substances
lourdes (gangue), ce qui consiste a les séparer des substances valorisables par une technique
d'enrichissement qui est la flottation.

Dans ce chapitre on présentera le gisement d'’Amizour du c6té de sa géologie, sa
géographie ainsi que sa minéralogie, on parlera également de la distribution des teneurs ainsi
que les réserves et les principaux gisements du Pb/Zn en Algérie.
|.1.Situation géographique du gisement

Le gisement d'Oued Amizour est I'une des plus grandes réserves naturelles en zinc et en
plomb sur tout le territoire national. Découvert vers les années 80, il est situé a 10 Km de la
ville de Béjaia et a 2 Km de la route nationale N° 26. Il porte pour nom « gisement d'Ait

Bouzid » sur la carte des indices de prospection (figure 1.1).
I.2.Geéologie du site d'étude et apercu historique

L'aire du gisement fait partie du massif montagneux d’Amizour. Ce gisement est constitué
par des roches volcano-sédimentaires et intrusives et couvrant une superficie de 70 Km?
environ.

Le massif central d’Oued Amizour est un ensemble volcano-sédimentaire & structure
tectonique complexe. Les formations sont tres variées dont certaines sont altérées : ainsi les
couches superficielles sont argileuses, ce qui entraine une mauvaise infiltration et inversement
un ruissellement superficiel tres développé.

Le réseau hydrographique du massif est trés ramifié. La plupart des oueds sont tributaires
d'Oued Soummam. Leurs versants sont abrupts, leurs vallées en V sont étroites et
inaccessibles. Le climat de la région est subtropical, méditerranéen modérément chaud et
humide en hiver. La température moyenne annuelle est de 17 a 20°C. Elle atteint 35 a 40°C
en été et -2°C en hiver.

Les études des potentialités métalliféeres du massif d'Oued d'Amizour sont de courte durée
historique dans le temps. On peut les diviser avec assez de précision en deux étapes : la
premiére commence a la fin du 20°™ sjgcle pour se terminer en 1980 et la seconde, beaucoup
plus riche en recherches geologiques, mais beaucoup plus bréve se poursuit de 1980 a nos
jours [1].

La réalisation d'un programme de prospection par forage a conduit rapidement a la

découverte d’importantes minéralisations zinciféres. Cette découverte a induit, & partir de
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1991, une focalisation des efforts sur une zone riche afin de cerner toutes les caractéristiques
et les parametres de la concentration minérale [2].

La position du massif d’Amizour dans le contexte structural du nord Algérien est
présentée dans la figure 1.2.

Dans ses études prospectives, I’O.R.G.M a effectué plusieurs sondages sur toute 1’étendue
du gisement qui constitue un réseau d'évaluation de base. Les échantillons ont été prélevés
sous forme de carottes cylindriques depuis la surface jusqu'a des profondeurs pouvant
atteindre 500m [3].

Le projet d'Oued Amizour (Béjaia) a été développé par la société WMZ, les travaux
d'exploration de cette derniére ont été achevés par la réalisation de 150 sondages, la
finalisation de 1’étude de préfaisabilité et le lancement d'une étude de faisabilité. La nouvelle
estimation des réserves indique 30 millions de tonnes de minerais avec des teneurs de 6.30%
de Zn et 1.89% de Pb [4]. La position de quelques sondages et la coupe géologique

schématique sont représentées dans la figure 1.3.

:I A RTI; DE& lT\ﬂD[Cdl.i DE: EEJEP&CI‘I&H! 5 ! ! | .rl (rj
._ Y |' ' |

Figure 1.1 : Carte d’indice de prospection [2].
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Figure 1.2 : Position du massif d’Amizour dans le contexte structural du nord algérien [2].
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Figure 1.3 : Colonne stratigraphique de la région de Béjaia (massif d’ Amizour) [3].
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Figure 1.4 : Coupe géologique schématique du gisement d’ Amizour avec position de
quelques sondages [1].

I.3.Apercu sur la minéralisation du minerai d'Amizour

Le minerai se caractérise par la présence principalement de pyrite, de la sphalérite, de la
galéne, de la marcassite et de la melnicovite. Les minéraux de gangue sont représentés par le
quartz, la séricite, la kaolinite et la calcite [2].
11.3.1.Caractérisation du minerai (Composition minéralogique)

La composition minéralogique, a travers les études faites par ’ORGM, fait distinguer 43
minéraux. Beaucoup d’entre eux appartiennent a différentes phases de formation du gisement. De
ce fait, ils sont considérés comme minéraux a plusieurs géenérations.

Le groupe génétique est représenté par 29 minéraux dont 9 sont essentiels, 6 secondaires et 14
rares. Un bon nombre de minéraux existent en plusieurs générations.

Le groupe génétique supergéne réunit 14 types de minéraux dont 3 sont essentiels, 4 secondaires
et 7 rares. Tous les minéraux résultent de 1’action des altérations hypergénes postérieures aux
minéraux du groupe genétique hypogéne [4]. Ces groupes genétiques sont représentés dans le

tableau 1.1 et le tableau 1.2
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Tableau I.1. Minéraux essentiels et secondaires hypogénes et supergene [1]

Groupes Essentiels Formules Secondaires Formules
géneétiques
Hypogenes Quartz SiO, Epidote K2S04(A1,S0,)
Hydrothermales Séricite Alunite 2A1,036H,0.
Kaolinite Al,Si;05(0H),4 Tennantite (Cu, Fe)12Sh4Si3
Calcite CaCO; Sidérose FeCO;
Sphalérite ZnS Baritine BaSO,
Galéne PbS
Marcasite
melnicovite FesS4
Pyrite FeS,
Supergéne Anglésite PbSO, Malachite Cu,CO3(0OH),
Cérusite PbCOs Hydrozincite Zns(CO3)2(0OH)g
Smithsonite ZnCOs. Limonite Fe,03(0OH);3
Tableau 1.2. Minéraux rares hypogenes et supergene [1]
Groupes génétiques Rares Formules chimique
Hématite Fe,03
Magnétite Fes04
Soufre natif S
Dickite
Nacrite
muscovite
Hypogénes Mackinovite FeS
Hydrothermales Pyrrhotite Fe 1.x)S
Chalcopyrite CuFeS,
Bismutite Bi,Ss3
Anhydrite CaSO,
Casolite
Hémimorphite
Chalcosite Cu,S.
Supergéne Statefildite
Goethite
Cimacite
Djarlite
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1.3.2. Analyse chimique du minerai

Le dosage de la totalité des éléements mineraux contenus dans le minerai a éte réalisé a l'aide

d'un spectrométre d’émission atomique a source plasma couplée avec inductance (ICP) [1]. Le

minerai a subi un traitement mécanique (concassage, broyage et homogénéisation). Les résultats

d'analyse par ICP et la composition chimique du minerai donné par FX sont résumes dans les

tableaux 1.3 et 1.4,

Tableau 1.3. Résultats d’analyse par ICP du minerai [1]

Eléments Teneurs % Eléments Teneurs %
Al 3.8 Mg 0.12
Ba <0.01 Cu <0.01
Pb 0.7 Zn 4.4
Cd 0.1 Sn <0.01
Ca 0.6 Si 0.17
Cr 0.1 Zr 0.01
Fe 55 TI <0.01
K 1.7 Hg 0.015
Na 0.05 Mn 0.66
Ti 0.02 Ag <0.01

Tableau 1.4. Composition chimique du minerai tout venant donnée par FX [2]

Composé Teneurs Composé Teneurs
Na,O 1.552 TiO, 0.557
MgO 0.270 MnO 12.34
Al,O3 12.741 Fe O3 6.849

SiO, 49.994 CuO 0.069
P,Os 0.334 ZnO 5.965
SO, 0.578 As;03 0.178
K20 1.896 Rb,O 0.022
CaO 8.038 SrO 0.021
PbO 0.498
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1.4.Distribution des teneurs

Les teneurs en ¢lément Pb/Zn dans le minerai d’ Amizour pour les différents sondages sont
inégalement réparties. L’amplitude de variation des teneurs est importante dans le méme

sondage et d’un sondage a un autre [5].

Les calculs statistiques, effectués a travers 1’ensemble des sondages, montrent une teneur
moyenne en Pb de 2,67% et en Zn de 12,65%. Le coefficient de variation des teneurs en Pb et
en Zn varie en fonction de la profondeur du sondage et différe d’un sondage a un autre. Le
tableau 1.5 regroupe les teneurs maximales en plomb et en zinc dans 1’ensemble des sondages.
Dans la figure 1.5, nous remarquons que la teneur en plomb est plus au moins stable pour les
sondages 55 a 94 et a partir du sondage 95 on remarque une importante fluctuation avec un

maximum de teneur en Pb de 21% au niveau du sondage 100.

La teneur en zinc est maximale pour le sondage 79 et elle est minimale pour le sondage
71. L’amplitude de variation de la teneur en Zn sur I’ensemble des sondages atteint 32 %. Ce

qui peut poser des problemes pour la stabilité et la qualité du minerai.

Tableau 1.5 : Teneurs maximales en Pb et Zn en fonction des sondages [5]

Sondage % max Pb % max Zn Sondages % max Pb % max Zn
S
S55 0,64 6,53 S80 0,49 3,9
S63 0,77 3,82 S81 0,57 6
S64 1,49 7,77 S82 1,03 4,5
S66 1,12 5,56 S83 1 18,5
S67 0,53 4,33 S90 1,02 26
S69 0,19 4,2 S93 0,8 4,2
S71 0,18 2,74 S94 1,2 9,1
S73 0,17 3,38 S95 51 21
S74 0,41 4,86 S97 1,5 23
S75 0,53 55 S98 2,9 21,9
S76 0,66 5,99 S100 21 24
S78b 0,8 26,5 S102 18 38
S79 1,6 36 S104 5,9 11,6
Moyenne 2,676 12,649
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Figure 1.5 : Présentation des sondages en fonction des teneurs maximales de Pb et Zn.

I.5.Réserves géologiques et principaux gisements de Pb/Zn en Algérie

Le potentiel en zinc/plomb est évalué a 150 millions de tonnes de minerai. Il est localisé

principalement au Nord du pays. Des recherches sont menées sur des sites perspectifs dans la

région Est du pays (Batna, massif du Guergour etc...). Les perspectives de développement

sont principalement contenues dans la mise en valeur du gisement d’Oued Amizour (Béjaia)

dont les réserves totales sont estimées a 30 millions de tonnes dont 10 millions de tonnes a

11% Zn et 3.2% Pb (épaisseur moyenne de 49 m). Une étude de faisabilité est sur le point

d’étre lancée pour déterminer les paramétres technico-économiques et déboucher sur la

réalisation d’un module de production de 100.000 tonnes/an de concentré de zinc et de plomb

[6].
Les principaux gisements de Pb-Zn dans le Nord de I’ Algérie sont :

v" Oued Amizour : 30 MIn tonnes de minerai, 5.50 % en Zn et 1.40 % de Pb.
v" Oued El Kebir : 11.52 MIn tonnes de minerai, 2.09 % en Zn et 2.63 % de Pb.
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v Achab : 1.23 MIn tonnes de minerai, 1.66 % en Zn et 1.92 % de Pb.

v Tiri : 2.87 Min tonnes de minerai, 3.37 % en Zn et 2.27 % de Pb.

v Boudoukha : 3.81 MIn tonnes de minerai, 5.84 % en Zn et 1.04 % de Pb.
v Ain Barbar : 1.86 MIn tonnes de minerai, 4.30 % en Zn et 1.40 % de Pb.
v Guerrouma : 3 MIn tonnes de minerai, 6.45 % en Zn et 1.85 % de Pb.

v Boukhdema : 8.38 Min tonnes de minerai, 4.89 % en Zn et 2.32 % de Pb.
v Ain Sedjra : 3 MIn tonnes de minerai, 12 % en Zn.

v Kef Semmah : 2 MIn tonnes de minerai, 5 % en Zn.

v" Hammam N’Bails : 2.4 Mln tonnes de minerai, 5.30% en Zn et 1.50 % en Pb.
v" El Abed : 17.70 MIn tonnes de minerai, 3.70 % en Zn et 2.88 % de Pb.

v Chaébat El Hamra : 4.8 MIn tonnes de minerai, 5.40 % en Zn.

v Kherzet Youcef : 1.6 MIn tonnes de minerai, 18 % en Zn et 3.60 % de Pb.
v" Ain Kahla : 7 MIn tonnes de minerai, 9.37 % en Zn et 1.79 % de Pb.

v Ichmoul : 1.24 MIn tonnes de minera, 4.04 % de Pb.

Conclusion

Le minerai du Pb/Zn d’Amizour est caractérisé par une grande variété des especes

minérales le rendant trés intéressant a étudier.

Les réserves géologiques sont de 1’ordre de 30 MIn de tonnes de minerai, ce qui place le

gisement comme le plus grand en Algérie.

Il se caractérise par la présence principalement de pyrite, de la sphalérite, de la galéne, les

minéraux de gangue sont représentés par le quartz, la séricite, la kaolinite et la calcite.
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Chapitre 11. Généralités sur la flottation des minerais sulfurés et impacts

sur ’environnement

Dans ce chapitre, nous allons expliquer en détail la technique de flottation avant de
I’appliquer au niveau du laboratoire. Nous aborderons, par la suite, I’impact sur
I’environnement ainsi que quelques techniques de traitement des rejets miniers.
I1.1.Historique de la technique de flottation

A la fin du XXléme siécle la découverte des gisements métalliques a minéralisation fine
et dispersée a rendu les méthodes d’enrichissement basées sur 1’exploitation des propriétés
massiques des minéraux difficilement applicables. C’est ainsi que le procédé de flottation qui
fait appel aux propriétés superficielles des phases minérales en milieu aqueux est apparu
comme un procédé miracle, capable de fournir des concentrés marchands a la métallurgie a
partir de tonnages de plus en plus importants de minerais.

Trois grandes périodes ont marqué le développent de ce procédé. Elles sont liées a la
mise sur le marché industriel de grandes quantités de réactifs, appelés collecteurs, qui
conférent I’hydrophobicité nécessaire aux surfaces minerales. [5]

Dans un premier temps pour flotter les sulfures, on fait appel aux acides gras naturels,
dont la consommation était élevée vers les années 1920-1930. On synthétisa des collecteurs
de type dithiocarbonates et dithiophosphates, ayant une grande affinité pour les sulfures
conduisant & de faible consommation. Enfin arrivérent sur le marche, dans un troisiéme
temps, d’autre collecteurs de synthése tels que les amines, les alkylsulfonates, les alkysulfates,
permettant de flotter des oxydes et des sels.

La selectivité a été un des principaux moteurs de la flottation, qui nécessite un bon
nombre de travaux scientifiques et techniques, depuis la compréhension des phénoménes de
surface jusqu’a la recherche des réactifs nouveaux c’est ainsi que, plus récemment, sont
apparus les collecteurs chantants, qui font I’objet d’études pour le traitement des gisements a
minéralisation complexes. [5]
11.2.Définition et principe

Elle est fondée sur les différences de mouillabilité. Si le liquide mouille la particule, la
force due a la tension superficielle se retranche de la force d’Archiméde, la particule est
entrainée au fond du liquide. Si ce dernier ne mouille pas la particule la tension superficielle
s’ajoute a la force d’Archimeéde et la particule flotte. On modifie la mouillabilité par des

additifs organiques ou minéraux et en ajustant le pH. [7]
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Autrement dit, la flottation est un procédé de séparation par voie humide de certains
constituants d’un minerai, finement broyé. Les premiers minerais traités ont été les minerais
sulfurés (PbS, CuFeS,, ZnS), qui constituent la source d’un grand nombre de métaux usuels.
Cependant, 1’accroissement des besoins mondiaux en métaux a conduit a I’exploitation de
minerais plus complexes ou la technique de flottation revét une grande importance.

Cette technique consiste a seéparer la substance valorisable du stérile. A cet effet la poudre
minérale est mise en suspension aqueuse, des ajouts éventuels sont effectués pour ajuster le
pH, modifier les propriétés de surface des particules a ’aide de collecteurs et former des
mousses stables. D’autres ajouts permettent de moduler 1’action des agents collecteurs ; des
déprimants augmentent le mouillage, des activants inhibent les effets de déprimants. Par
ailleurs, une arrivée d’air permet de former des bulles qui entrainent en surface les éléments
valorisables. Apres séchage, ces derniers donnent des concentrés. [1]

Pour pouvoir employer cette technique, il faut réunir trois conditions essentielles.

*

¢ L’obtention de bulles d’air stables pouvant former une mousse.

+» L’adhésion des minéraux a flotter aux bulles d’air, non adhésion aux bulles d’air des
particules que I’on ne veut pas flotter et mouillage de ces particules par I’eau.

% La lévitation des minéraux valorisables accrochés aux bulles & la surface et leur

récupération dans la mousse [8].

La flottation est donc une technique de la minéralurgie qui différencie les minéraux
hydrophiles des minéraux hydrophobes. Les minéraux hydrophobes adhérent aux bulles de
gaz et remontent a la surface, le plus souvent grace a I’intervention des réactifs chimiques
connus sous I’appellation des collecteurs. Ils sont capables de rendre sélectivement les
minéraux hydrophobes et aérophiles. Dans certains cas, I’adsorption du collecteur sur le
minéral utile nécessite I’addition préalable d’un activant.

Le renforcement de la nature hydrophile des minéraux est en général obtenu grace a une
modification du pH et a I’addition de réactifs déprimants.

Comme la durée de vie des bulles dans de 1’eau propre est trés courte, 1’utilisation de
moussants en flottation est indispensable. Leurs actions sont la formation de la mousse et la
distribution dimensionnelle des bulles dans la pulpe et sur leur vitesse d'ascension.

Les mécanismes de I’interaction bulle-particule contrdlent la sélectivité et I’efficacité des
procédés de flottation. Ces mécanismes ont éte étudiés par plusieurs chercheurs (Taggart,

Derjaguin...), ils sont de I’ordre 3 : la collision, attachement et Stabilisation/Détachement. [8]
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Figure. I1.1 : Mécanismes de I’interaction bulle-particule [9].
11.3. Themodynamyque de la flottation

L’application des principes de la thermodynamique aux systémes de flottation permet de
comprendre les mécanismes réactionnels et prévoir si une transformation peut avoir lieu ou
nom, sans toutefois connaitre la cinétique de cette transformation. La principale critique de
I’application de la thermodynamique vient du fait que, pendant le temps ou se déroule
I’opération de flottation, le systéme auquel on applique les lois thermodynamiques n’est pas
en équilibre. [10]
+ Rappel de thermodynamique a I’interface liquide-air

La tension superficielle y est définie comme le travail necessaire pour accroitre I’ interface
entre deux fluides d’une unité de surface. Si I’on considére I’accroissement infinitésimal dA,
le travail nécessaire dW, s’écrit, pour une transformation réversible [11] :

dwW, =y dA

L’expression générale de la variation de I’enthalpie libre G du systeme s’écrivant :

dG =-SdT + VdP +Zuidni +v dA

T : température,

S : entropie,

Mi - potentiel chimique du constituant i,
ni : nombre de moles du constituant i

On a, a pression, température et composition constantes :
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dG =y dA

Soit, pour un accroissement infinitésimal, 1’expression générale :
Y = (0Gs/OA) p,n T
Gs étant 1’enthalpie libre de surface.
Comme a pression et composition constantes, on a par unité d’aire :
(0Gs/0T)=-Ss

Ou encore :

dy/dT=-Ss

L’énergie superficielle totale Es est donnée par la relation :

Es=Gs+ TSs
Dans un systéme a composants multiples, 1’accumulation d’un ou plusieurs composants a
I’interface constitue le phénomene d’adsorption. Dans le cas de substances dissoutes dans un
solvant, 1’équation de Gibbs donne la relation entre la tension superficielle y entre deux
phases et ’entropie superficielle Ss, la température T, le potentiel chimique [ de I’espéce i en
solution et sa concentration molaire par unité d’aire a I’interface liquide-air (I';, en mol/m>).

dy =-SsdT- Y Iidy;

Comme le procédé de flottation se déroule a température constante, il vient 1’équation de
Young :

dy=- Tidy;
En exprimant dy; en fonction de 1’activité a;, Soit :

dui=RT dLn(aj)

Il vient

I'i=1/RT. dy/dLn (&)
On détermine ainsi la densité d’adsorption qui peut étre soit negative, positive selon le signe
du terme dy/oLn (a;)
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Figure 11.2 : Angle de contact pour un systeme solide-liquide-gaz [10]

11.4.Flottaion des espéces minérales

Les principaux minéraux pouvant étre séparés par flottation sont donnés par le tableau (11.1)

Tableau (11.1) : Minéraux pouvant étre séparés par la technique de flottation [10].

Sulfures Minéral
Galene PbS

Blende ZnS
Marmatite Zny.4Fexs
Molybdénite MoS,
Pentlandite NijxFexS
Chalcocite CupS
Covellite CuS
Chalcopyrite CuFeS,
Tennantite (Cu, Fe)12As4S13
Pyrite FeS;
Pyrrhotite Fe1xS
Mispickel FeAsS
Carbonates

Calcite CaCO;
Dolomite (Mg, Ca)COs3
Magnésite MgCOs3;
Malachite Cu,CO3(0OH),
Cérusite PbCO;
Smithsonite ZnCOs
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Fluorures

Fluorine CakF;

Phosphates

Apatite Cas(PO4)3(OH, F)

I1.5.Principaux parametres de la flottation
La technique de flottation dépend d’un grand nombre de variables dont les plus importantes
On peut les diviser en trois catégories
% Les paramétres chimiques qui sont liés & la nature et a la dose des réactifs ainsi leur
temps de conditionnement ;
% Les paramétres qui sont liés au type d’appareil utilisé, a la vitesse du rotor de 1’appareil
(pour les machines de flottation mécaniques) et au débit d’air ;

% Les parameétres liés a la préparation de la pulpe comprennent la nature du minéral, la

dimension des particules, la densité de la pulpe, la température, le pH, etc. [12]
11.6.Réactifs de flottation des sulfures
11.6.1.Collecteurs de flottation

Les collecteurs utilisés industriellement sont des substances anioniques appartenant a la
famille des thiosels. Ces produits, tres sélectifs, sont les xanthates et les dithiophosphates.
L'adsorption des collecteurs sur les sulfures est basée sur la stabilité des sels méta-thiol. Plus
la chaine hydrocarbonée est longue, plus le complexe formé sur la surface est stable et plus la
récupération des espéces est facile. Autrement dit, le phénomeéne de flottation résulterait d'une
adsorption chimique du surfactant ioniques le revétement collecteur le moins soluble, donc le
plus stable donnant les meilleurs résultats en flottation. [13]

En tant que collecteurs on utilise le plus souvent pour les minéraux sulfurés :
11.6.1.1. Xanthates

RO — C — S (Naou K)

|
S

Avec : R : radical alcool.
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11.6.1.2. Dithiophosphates

/ P \
RO SNa
11.6.1.3.Les dithiocarbonates
R N C S R,
R S

Certaines recherches sur le mode d'action de ces corps ont montré que :

¢+ Le soufre se fixe sur la galéne.

+« Le radical alcool est hydrophobe.

%+ L'angle de contact augmente avec le nombre d'atomes de carbone du radical alcool.

¢+ L'épaisseur du film formé sur le minéral est bien de I'ordre de grandeur de la molécule.
L'hypothese de Langmuir précise que les molécules du collecteur sont orientées
perpendiculairement a la surface avec le radical hydrocarboné (non polaire) vers
I'extérieur. Ses résultats confirment bien cette hypothése [14].

¢+ Pour les minéraux oxygeénés, on utilise en tant que collecteurs, des acides gros et leurs sels
alcalins. C’est I'élément COOH qui vient se fixer a la surface du minéral.

Pour I’industrie, les xanthates sont les plus employés, on utilise le plus souvent

I'éthylexanthate pour la flottation de la galene et I’amylexanthate pour la flottation de la

blinde [15].

11.6.2.Moussants
Pour la flottation, il est nécessaire de disposer d'un grand nombre de bulles fines et d'avoir

une écume assez stable pour que I'on puisse évacuer avant que les particules du minerai

rechutent. On ajoute donc a I’eau des agents moussants.

Les agents moussants sont des molécules organiques, contenant un groupe polaire et un

groupe non polaire, ils forment avec I'eau un mélange de tension superficielle plus basse, les

bulles intérieures et I'écume de surface sont ainsi plus stables.

On évite de prendre des moussants fournissant une tension superficielle trop basse, I'angle de

contact augmente donc la flottabilité des minéraux serait de la sorte diminué. Ce sont des

agents moussants "selectifs".
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Par ailleurs, un moussant ne doit pas posséder de pouvoir collecteur propre, les deux
facteurs doivent étre indépendants pour faciliter la régulation des unités [14].
Les moussants chimiques sont :
¢ L’huile de pin, avec une consommation de 20 - 80 g/tonne de minerai traité.
¢+ Le crésol provient de la distillation du goudron de houille, 1l est plus sélectif que I'huile de
pin, avec une consommation de 50 - 200 g/t.
11.6.3. Déprimants (dépresseurs)
Les corps empéchent ou retardent la flottation de certains minéraux et permettent ainsi le
déroulement de flottations sélectives. Les déprimants usuels sont :
¢+ Le cyanure de sodium déprimant la blende et la pyrite et est sans effet sur la galéne.
¢+ La chaux déprime la pyrite et tout en agissant faiblement vis a vis des autres sulfures.
¢+ Les chromates et bichromates alcalins dépriment la blende et les sulfures de cuivre.
¢ Lesilicate de soude déprime les gangues, ce qui est indispensable a la flottation des
oxydes nécessitant des collecteurs trés énergiques et permettant ainsi de faire remonter les
gangues [14].
11.6.4. Activants
Ces corps ont la faculté de pouvoir augmenter l'action des collecteurs sur certains
minéraux, ce sont surtout des sels, qui par double décomposition donnent, a la surface des
minéraux, une pellicule réagissant avec les collecteurs.
Une addition de sulfate de cuivre permet a 1’éthylxanthate d’agir sur la blende (par exemple).
11.6.5. Régulateurs
IIs sont destinés a :
¢ Précipiter des sels solubles qui nuisent a ’action des collecteurs (poisons de la flottation) :
sels ferreux, ferriques, d'aluminium... etc.
¢+ Adapter le pH de la pulpe, ce qui confére une grande influence sur le traitement; on utilise
la chaux, le carbonate de soude et I'acide sulfurique.
I1.7.Machines de flottation
11.7.1. Colonne de flottation
La colonne de flottation a été réalisée par Pierre Boutin et Rémi Tremblayau début des
années 1960.
Ce dispositif est un simple tube avec une hauteur plus grande que la surface transversale. Il
n'y a pas de partie mobile a I'intérieur de la colonne. On distingue deux zones différentes : la

zone de collection et la zone d'écume. Ces zones se trouvent séparees par l'interface pulpe-
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écume, laquelle détermine la longueur de chacune d'elles. L’appareil ainsi défini travaille a
contre-courant : la pulpe est introduite aux deux tiers environ de la hauteur de I’appareil. Au
bas de la colonne est injecté ’air par le générateur des bulles, qui cheminent a contre-courant
de la pulpe. A la partie supérieure, une aspersion d’eau assure le lavage des mousses

recueillies. [16]
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Figure 11.3 : Schéma d'une colonne de flottation. [16]

Elles se différencient de plus par leur contenu d'air (10 a 25% pour la zone de collection et
supérieur a 60% pour la zone d'écume). Les colonnes industrielles ont souvent une hauteur de
9 & 15m et un diametre de 0.5 a 3m. La zone de collection est approximativement de 75 a
90% de la longueur totale. Un systeme de génération de bulles d'air est inclus a la base de la
colonne et un débit d'eau de lavage est additionné au sommet pour pouvoir effectuer un

nettoyage de la mousse (concentré). [12]

11.7.2 .Cellule de flottation
Couramment utilisée pour les processus primaires de séparation, elle peut étre le résultat

d’un dégagement gazeux a partir d'une fermentation par exemple. C'est le cas avec I'ecume
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dans les digesteurs qui peuvent contenir jusqu'a 20 a 40 % de solide en suspension (SS) méme
si leur densité est seulement de 0.7 ou 0.8 kg.I™*.La flottation naturelle est améliorée si I'on
injecte des bulles d'air dans la masse liquide. On utilise des aérateurs mécaniques en diffusant
de fines bulles d'air afin d’éliminer les huiles. L'effet de transport de I'air di aux bulles permet

de pousser les particules a la surface du liquide dans le but de favoriser leur accumulation.

Chicane pour
I'évacuation
des moussss

Eullas
d'air
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.'- Recirculation de pulpa
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Rotor Diffuseur
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Figure 11.4 : Cellule de flottation Denver Sala type DR ouvert [10].

11.8.0pérations de la flottation

En pratique, on utilise différents circuits de flottation en fonction des produits que I'on veut

obtenir. On peut dénombrer en flottation les opérations suivantes :

11.8.1.Flottation Principale
Elle représente la premiere étape de la flottation. Son but consiste a separer les différents
groupes de minéraux [15]. On distingue :
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11.8.1.a.Flottation Simple
C'est une flottation au cours de laquelle on ne récupére qu’un seul minéral a séparer (utile).
11.8.1.b.Flottation collective (globale)

C'est une flottation au cours de laquelle on récupére un concentré réunissant plusieurs
minéraux utiles a separer.
11.8.1.c.Flottation Semi- collective

C'est une flottation au cours de laquelle on récupére un produit contenant quelques
minéraux utiles et d'autres flottables ultérieurement.
11.8.1.d. Flottation Sélective (différentielle)

C’est une flottation au cours de laquelle on récupére en premier lieu, pour les minerais
polymétalliques, le minéral le plus facile a flotter, suivi d'un autre jusqu'a la séparation de
I’ensemble des minéraux utiles.
11.8.2.Flottation de lavage

C’est une flottation qui concerne les concentrés grossiers de la flottation principale, afin
d'améliorer la qualité, ainsi, plus le nombre de lavages est élevé, plus grande sera la teneur en
minéral utile, tandis que I'on enregistrera une diminution de la récupération [15].

11.9.Rejets miniers
11.9.1. Définition du déchet

D’apres la littérature le Code de I'environnement définit le déchet comme : « tout résidu
issu d'un processus de production, de transformation ou d'utilisation, toute substance,
matériau, produit, ou plus généralement tout bien meuble ou abandonné ou que son détenteur
destine a I'abandon ».
11.9.2.Classification des déchets

De maniére générale, les déchets sont classés selon les dangers qu'ils présentent. Nous
pouvons alors les répertorier en trois catégories :
11.9.2.a.Déchets inertes

Il s'agit des déchets qui ne se décomposent pas, ne brdlent pas et ne produisent aucune
réaction physique, chimique ou biologique de nature a nuire a I'environnement.
11.9.2.b.Déchets banals

Il s'agit des déchets de toute nature qui ne sont ni inertes ni dangereux.
11.9.2.c.Déchets dangereux

Il s'agit des déchets qui contiennent des substances dangereuses pour I'nomme et pour

I'environnement. lls sont directement nocifs ou toxiques, corrosifs, explosifs ou inflammables.
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lIs peuvent nuire a l'environnement et a la santé lorsqu’ils sont stockés ou traités de fagon
inappropriée. Leur élimination nécessite des traitements particuliers dans des centres
spécialises [17].
11.9.3.Types de résidus miniers
Nous pouvons classer les principaux types de résidus miniers en quatre grands groupes :
«»+ Les stériles francs de decouverture et/ou de tracage de galerie ;

s Les résidus d'exploitation (stériles francs et/ou stériles de sélectivité minéralisés) ;

X/
L X4

Les résidus de traitement (rejets de I'usine de concentration) ;

>

¢+ Les autres résidus (scories de grillage ou de fusion du minerai) [18].

L)

11.9.4.Risques des rejets miniers sur I’environnement

Une mine en opération géneére différents types de rejets solides, notamment les rejets de
concentrateur, les stériles, les boues de traitement et d'autres types de déchets reliés, de nature
industrielle. Soulignons que, dans le cas des mines souterraines, ce sont les résidus de
procédés de traitement minéralurgique du minerai qui sont les plus problématiques (quantité
et potentiel polluant).

Dans ces situations, des infrastructures codteuses (digues de retenue, usine de traitement
des eaux, recouvrements...) doivent étre mises en place pour assurer la gestion et la
restauration des sites. Bien que trés préoccupés par la productivité des opérations, les
dirigeants des opérations minieres adoptent, en général, une attitude responsable vis-a-vis de
la préservation du patrimoine écologique [19].
11.9.4.a.Drainage minier acide DMA

Les déchets miniers de type sulfures métalliques telles la pyrite (FeS,), les chalcopyrites
(CuFeSy), la sphalérite (ZnS) ou la galene (PbS) sont généralement sources d’un probléme
environnemental majeur lié a la production de drainage minier acide (DMA) résultant de
I'oxydation des sulfures [20].

Ces deux derni¢res décennies, la prise de conscience généralisée d’un probléme
environnemental dans le secteur minier, le « drainage acide » ou DA, s’est renforcée.

Le DA est associé aux minerais sulfurés dont on extrait le plomb, le zinc, le cuivre, ’or et
d’autres minéraux, y compris du charbon. Ce phénomeéne peut se produire sur les parois riches
en sulfures des puits et des mines souterraines.

Les principales origines de ce probleme environnemental sont les suivantes :

% la présence fréquente de sulfures métalliques dans les résidus et/ou stériles;

¢ D’oxydation des sulfures lorsqu’ils sont exposés a I’oxygene et a I’eau;
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+ la formation d’un lixiviat acide chargé en métaux par oxydation des sulfures;
+ la formation de ce lixiviat durant de longues périodes;
¢ le manque de minéraux capables de neutraliser I’acidité [21].
» Reactions principales de DMA
Les principales réactions chimiques qui sont susceptible de générer de I'acide sulfurique
sont I'oxydation du fer et du soufre de la pyrite.

4FeS; +15 Oy + 14 H, O —————> 4 Fe (OH); + 8 H,SO,

L’acidification des milieux miniers par de I’acide sulfurique a eu pour effet de solubiliser
les métaux lourds et de les déplacer au travers des bassins versants qui drainent le ruisseau.
Ce processus est nommé le drainage minier acide (DMA) [22].
11.9.4.b.Contamination des sols par les métaux lourds

La galéne et la sphalérite constituent, respectivement, les sources principales de
contamination par le Pb et le Zn dans cette région miniére. En présence d'oxygene, la galéne
et la sphalérite peuvent produire le Pb**, Zn**, (Cd*") et le (SO4)* selon les réactions
suivantes :

PbS + 20, Pb%" + SO,

7z

ZnS + 20, Zn** + SO,%

L'entrainement des ions Pb, Zn et Cd peut étre a I’origine de la contamination des eaux, de
la végétation et des sols des environs miniers [23]. Quelques effets des rejets miniers sont

illustrés dans la figure 11.5.
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(a) (b)

Figure I1.5 : (a) mine Laronde, Canada, halde a stérile oxydée, (b) contamination d'un

ruisseau par le drainage minier acide au site abandonné d 'Aldermac [24].

11.10.Quelques solutions pour réduire ou limiter les impacts des rejets
miniers sur 1’environnement

11.10.1.Dépollution et L’imperméabilisation

En principe, les rejets oxydés sont moins dangereux pour 1’environnement que les rejets
sulfurés. Les premiers proviennent de minerais extraits prés de la surface et sont souvent
stables chimiquement au contact de 1’air et de I’eau.

Par contre, les minerais sulfurés sont extraits de mines souterraines. Leur extraction de la
mine ou ils étalent dans un milieu anaérobique stable vers la surface, a un Impact non
négligeable si aucune précaution n’est prise pour empécher leur oxydation au contact de 1’air
et de I’eau. Cette oxydation entraine en effet le déclenchement de réactions responsables du
drainage minier acide (DMA) qui génére des solutions acides et oxydantes, chargées en
cations métalliques (dont le fer ferrique) et en anions (tels que sulfates et arséniates). Ce
drainage acide mobilise des sulfates et oxydes métalliques avec comme conséquence la
dispersion des ¢léments traces métalliques (ETM) dans 1’environnement.

La restauration des sites de stockage des rejets acidogenes et non acidogénes est
Indispensable. L'objectif principal de cette opération est de minimiser les risques sur
I’environnement. A cet effet, Il faut remettre le site dans un état visuellement acceptable pour
la collectivité et dans un état compatible avec 1’usage futur dans le but d'éliminer les risques
Inacceptables pour la santé et d’assurer ainsi la sécurité des personnes. Pour limiter ces

Impacts environnementaux et protéger la santé de la population, les solutions envisageables
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sont la dépollution des résidus miniers, leur réutilisation ou leur stabilisation par des moyens
physiques, imperméabilisation et/ou chimiques, insolubilisation.
11.10.1.a.Dépollution

La dépollution peut se faire in situ par lixiviation chimique des métaux lourds contenus ou
ex situ par flottation. La flottation semble étre facile a réaliser et moins colteuse. La
réutilisation de ces rejets se fait comme charge dans les matériaux de construction.
11.10.1.b.Imperméabilisation

C’est une solution qui est préconisee par certains auteurs (Raj K et Anil K. 2000 : Newman
P.. 2003 : Li M.S. 2005). lIs proposent la stabilisation des tallings en recouvrant leur surface
d’une couche géotextile imperméable, ce qui réduit les infiltrations des eaux de percolation.
De plus, la revégétalisation en surface empécherait toute forme d'érosion [25].
11.10.2.Utilisations potentielles des rejets de carbonate-apatite

Il existe une variété trés importante de matériel fertilisant & base de phosphore. La roche
phosphatée naturelle d’une teneur moyenne de 30% en P,Os, constitue généralement la
matiére premiére pour la fabrication d'engrais phosphores. Celle-ci doit tout dabord subir un
traitement a I'acide pour solubiliser le minéral de phosphore présent.

L'acide phosphorique impur découlant de ce procédé est combiné a de I'ammoniaque pour
former une gamme de fertilisant de type complexe.

D'autres engrais a base de phosphores sont utilisés a plus ou moins grande échelle a travers
le monde a partir de roches phosphatées et de roches magnésiennes [26].
11.10.3.Désulfuration environnementale couplée au remblayage

La désulfuration est un procédé de plus en plus proposé comme une méthode alternative
environnementale et économique pour la gestion des résidus miniers. L objectif est d'utiliser
la fraction (concentré de flottation) génératrice de drainage minier acide issue de la
désulfuration dans la fabrication du remblai en pate.

De nouvelles techniques de gestion des rejets miniers ont donc vu le jour au cours des
derniéres années. Certaines d'entre elles s’inscrivent dans la perspective de réaliser une
gestion intégrée des résidus miniers. L’utilisation des remblais cimentés, avec les résidus de
concentrateurs et/ou les stériles rocheux, est I’une de ces techniques. Le remblai en pate est
plus utilisé actuellement. Son emploi permet de retourner sous terre des quantités importantes
de résidus (de I’ordre de 50 % du total produit) en plus de créer un support de terrain
additionnel, améliorant la productivité de I’exploitation souterraine. Le remblai en pate peut
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aussi étre utilisé comme mode de disposition en surface, dans le but de contréler la production
de contaminants.
¢ Désulfuration environnementale
C’est une technique actuellement en développement qui s’inscrit dans la perspective d'une
gestion intégrée des résidus [19] et I’émergence de nouvelles techniques de gestion des rejets
de concentrateur, notamment, par intégration au circuit de traitement minérale. La principale
technique consiste a extraire la quantité optimale de minéraux responsables de génération du
drainage acide et la pollution métallique des effluents (les sulfures), avant la sortie du
concentrateur minier, et donc avant son dép6t en surface dans les aires d’accumulation. Il
s’agit de retirer suffisamment de sulfures pour que le résidu final possede un équilibre, tel
qu’il ne soit pas générateur d’acide [24].
Il serait possible de combiner le remblai en pate a la désulfuration et a la valorisation des
divers sous-produits.
+¢* Remblayage

Constitue aujourd'hui, et constituera encore plus dans le futur, une composante vitale des
exploitations minieres souterraines. Les remblais cimentés sont des mélanges de rejets miniers
(résidus pour le remblai en pate et stérile pour le remblai rocheux), de liants hydrauliques
pour assurer une certaine cohésion meécanique et d’eau pour le gachage du ciment et pour
faciliter le transport du mélange. Chacune des trois constituantes majeures joue un role
prépondérant, conditionnant ainsi les performances des remblais cimentés. Par ailleurs, ces
derniers constituent un matériau complexe, en perpétuelle évolution, depuis sa fabrication,
durant son transport, lors de sa mise en place (sous terre ou en surface) et durant les
différentes étapes de curage [19].
Conclusion

Le procédé d’enrichissement du minerai Pb/Zn génere de grandes quantités de rejets
chargés en métaux lourds, cela présente une grande menace pour l'environnement. En effet
C’est pour cette raison qu'on s’est intéressé a ce rejet tout en essayant de le caractériser afin

de le valoriser.
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Chapitre 111. Matériels et méthodes

L'objectif de ce chapitre est de présenter le matériel et les réactifs utilisés, ainsi que les
techniques de traitement appliquées au minerai Pb/Zn, on s’intéressera aussi des méthodes

d’analyses utilisées pour caractériser le minerai et le rejet de la flottation.
I11.1.Matériels et reactifs

111.1.1.Matériels
% Concasseur a machoire de laboratoire
L’appareil utilisé est un concasseur a machoire de laboratoire de marque BABITLESS.
Le principe de fonctionnement de ce type de machine est le suivant :
» Principe de fonctionnement et description
Dans ces appareils, le matériau est écrasé entre deux machoires verticales, 1’'une mobile et
I’autre fixe. Le passage du matériau a travers I’appareil se fait par gravité [27].
¢+ Concasseur a cylindre
Pour réaliser le deuxiéme étage de concassage un concasseur semi industriel a cylindre a
été utilisé, son principe de fonctionnement est le suivant :
% Principe de fonctionnement et description
IIs sont constitués de deux cylindres tournant en sens inverse autour de deux axes paralléles.
Le passage du matériau a travers l’appareil se fait par gravité, 1’action principale de

concassage est due a I’écrasement [27].

Figure 111.1 : Concasseur a cylindre
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%+ Broyeur : un broyeur semi industriel a boulets a été utilisé avec une vitesse de rotation de
60 tr/min et un temps de broyage de 35 min. la charge broyante utilisés était 3 fois la masse

du minerai.

PR
=R

Figure 111.2 : Broyeur a boulets
% Balance analytique : balance analytique de marque KERN PCB, précision 0,001 g.

% Tamiseuse: une tamiseuse de marque RETCSH équipée d'une série de tamis de norme

AFNOR de différents ouvertures de mailles.

Figure 111.3 : Tamiseuse de type RETCH

s pH métre : Le pH-metre est généralement constitué d'un boitier électronique permettant
I'affichage de la valeur numérique du pH et d'une électrode de verre permettant la mesure
et d'une électrode de référence.

% Conductimetre : le conductimétre est généralement constitué d'un boitier électronique
permettant I'affichage de la valeur numérique de la conductivité électrique et d’une cellule

conductimétrique permettant la mesure de la conductivité électrique.
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X/
°e

Plaque chauffante : pour réaliser les attaques acides des concentrés qui sont soumis a une
agitation mécanique et une température de (120°C).
Diviseur rotatif

Cet appareil permet de diviser une quantité de minerai donnée en plusieurs parties
représentatives et homogénes en utilisant un appareil spécifique qu’on nomme le diviseur
rotatif. Le minerai est déposé sur une goulotte d’alimentation de vitesse réglable qui
permet de transporter le minerai vers la couronne dont la vitesse de rotation est réglable a
son tour. Cette derniere est responsable de la répartition de I’¢chantillon sur les récipients.
A la fin de ’opération, tous les récipients sont homogenes et représentatifs et peuvent étre

objet d’analyses et diverses manipulations nécessaires.

Figure 111.4: Diviseur rotatif

Cellule de flottation :
La cellule de flottation (type Denver D12), d’une capacité de 1 L et composée de

composants suivant :

v

A N N NN

Récipient collecteur de concentré ;
Raclette ;

Moteur d’agitation ;

Robinet d’aspiration d’air ;

Cellule de flottation ;

Agitateur ;
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Figure 111.5 : Photo d’une cellule de flottation DENVER.
111.1.2. Réactifs
a. Réactifs chimiques pour attaque acide
Acide chlorhydrique (HC1), pureté 37%.
Acide nitrique (HNO3), pureté 52%.
b. Réactifs utilisés pour les courbes d’étalonnage
Nitrates de plomb (PbNQO3), pureté 99,5%.
Chlorures de zinc (ZnCly), pureté 99%.
b. Réactifs nécessaires pour la flottation du Pb/Zn
Tous les réactifs utilisés sont englobés sur le tableau I11.1 suivant :
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Tableau.ll1.1 : Les réactifs nécessaires pour la flottation du Pb/Zn

Soude Chaux Sulfate de | Sulfates de Ethyl Isobutyle Huile
Réactifs (NaOH) Ca(OH); zZinc Cuivre Xanthate | de Pin
(ZnSO4) (CUSO4) Xanthate
Réle Régulateur | Déprimant | Déprimant Activant | Collecteur | Collecteur | Moussant
de PH de la pyrite de Zinc de Zinc
Mode Liquide |[Tel qu’elleest| Liquide Liquide Liquide Liquide | Liquide
D’injection
Concentration 01 M 01% 01% 01% 01%
En eau (molarité) (massique) | (massique) |(massique) |(massique)

111.1.3.Matieres premieres :

a. Minerai du Pb/Zn :
Le minerai utilisé est contenu dans des sacs qui nous ont été fournis par ’ORGM sous

forme de carottes cylindriques du minerai provenant du sondage 94. Le numéro du sondage

ainsi que la profondeur sont mentionnés sur ces sacs.

b. Le rejet

C'est un rejet issu de I’enrichissement du minerai Pb/Zn d’Amizour par flottation. Ce rejet

est une poudre de couleur grise, riche en silice, alumine et carbonates, ainsi en métaux lourds

nocifs a la santé humaine et a I’environnement.
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I11.2. Techniques de traitement du minerai

I11.2.1. Traitement mécanique du minerai
La matiére premicre sous forme d’échantillons carottés, ces dernieres sont prélevées lors

du forage de trous de prospections dans des secteurs choisis.

Le forage dans un secteur type, dénommé « sondage » est suivi d’un numéro caractérisant

de secteur, nos échantillons proviennent du sondage 94.

La préparation mécanique du minerai consiste essentiellement a réduire les dimensions de
celui-ci jusqu’a des éléments de plus petit volume unitaire, par concassage, homogénéisation

et broyage.

Le but de ces réductions est de faciliter le mélange, la dissolution et les réactions physico-
chimiques dont I'efficacité est fonction de I’importance de la surface exposée.

a. Concassage

L’échantillon de taille assez importante est soumis a un concassage en deux étages le
premier dit primaire a 1’aide d’un concasseur a méchoire de laboratoire, les fragments de taille
importante seront reconcassés pour diminuer leur tailles, Le deuxiéme étage de concassage dit
secondaire est effectué en utilisant un concasseur a cylindre semi industriel qui délivre des

particules d’environ 1mm de diamétre.
b. Broyage

Le broyage du minerai a pour but la détermination de la maille de libération. Il doit étre
suffisamment poussé pour libérer les particules métalliféres unitaires du stérile. Le broyeur
utilisé est un broyeur semi industriel a boulets, dans lequel le broyage s’effectue par choc et

par friction.

c. Homogénéisation

C’est un procédé mécanique qui consiste a mélanger 1’échantillon de maniére a le rendre
homogéne.
d. Quartage

Le quartage est un mode de prélévement d’une masse déterminé a partir d'une grande

gquantité de minerai. A chaque opération de quartage 1’échantillon est réduit de moitié.

Pour notre cas nous avons utilisé un Diviseur rotatif qui homogénéise et dévise

I’échantillon en huites quantités de masses égales tout en respectant les inégalités suivantes :
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Q,>Kd

M < Q/Kd?

M=2"

Avec :

Qi : la masse initiale ;

d : diametre initial du plus gros grain ;

n : nombre de quartage ;

K : coefficient de répartition de la minéralisation (K=0.1) ;
M : la masse obtenue apres quartage;

€. Représentativité de I’échantillon

La représentativité d’un échantillon est déterminée par la loi de RECHARDSE:
Q=petKd’=p’.
Q > Kd? => p > p’ la loi de RECHARDSE est vérifiée donc I’échantillon est représentatif.
f. L’analyse dimensionnelle du minerai

Les techniques d'analyse granulométrique sont multiples. Elles sont basées sur des
principes variés : séparation mécanique (tamisage) ou par I’intermédiaire d’un fluide, gaz ou
liquide, variation de résistance électrique, imagerie, diffraction ou absorption de rayonnement
[28]. L'analyse granulométrique peut étre effectuée par Tamisage du minerai concasse.

« Analyse granulométrique par tamisage (voie seche)

Apres avoir concasse le minerai a un diamétre d’environ 2mm et pour avoir un échantillon
représentatif, une série d’opérations de quartage a été faite on utilisant un diviseur rotatif qui
divise I’échantillon en huites parties de masses égales. Tout en vérifiant la loi de Rechardse,
une masse de 100g a été prise pour I’analyse.

Le tamisage consiste a repartir les grains d’échantillon brut a travers une série de tamis de
norme AFNOR (2.0, 1.0, 0.8, 0.630, 0.315,0.100, 0.080, 0.063 mm) de plus en plus de petites
ouvertures allant de 2mm jusqu’a 63um. Ces ouvertures sont formées par des mailles carrées

faites dans des toiles métalliques (cas de tamisage par voie séche).
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% Courbe granulométrique

Apres la pesé des refus de chaque tamis, on calcule les rendements pondérales refus, puis les
rendements cumulés refus/tamisat, ces calculs nous permettent de tracer la courbe
granulométrique.

A partir de la courbe granulométrique on tirer plusieurs informations sur la nature de notre
poudre parmi lesquelles :

D1o: représente le diametre de la maille du tamis qui permet le passage de 10% du matériau
de départ [6].

D3o: représente le diameétre de la maille du tamis qui permet le passage de 30% du matériau
de départ.

Dso: représente le diamétre de la maille du tamis qui permet le passage de 50% du matériau
de départ.

Deo : représente le diametre de la maille du tamis qui permet le passage de 60% du matériau
de départ.

Dgo : représente le diamétre de la maille du tamis qui permet le passage de 80% du matériau
de départ.
s Coefficient de HAZEN (coefficient d’uniformité)

Le coefficient de HAZEN permet de savoir si la granulométrie est étalée ou serrée
(Uniforme) [6]. Ce coefficient est définit par la relation suivante:
Cu=Deo /D10
Cu : Le coefficient de HAZEN ;
d’aprés CAQUOT et KERISEL
Si Cy < 2: La granulométrie est serrée (uniforme);
Si Cy > 2: La granulométrie est étalée.
% Coefficient de courbure
Le coefficient de courbure vient en complément de coefficient de HAZEN dans la
classification des sols. Afin de déterminer si la granulométrie est bien graduée (un sol est mal
gradué si une fraction des grains prédomine [6]. Le coefficient de courbure est donné par
L’équation suivante :
Cc = (D 30)°/D10.Dgo
Cc : le coefficient de courbure :
Si 1< Cc< 3: La granulométrie est bien graduée (continuité bien répartie) ;
Si Cc < 1et Cc > 3: La granulométrie est mal graduée (continuité mal répartie) ;
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g. Optimisation du temps de broyage

Consiste a évaluer I’efficacité de broyage par détermination du temps optimal de broyage
en faisant passer le minerai broyé a travers un tamis de 100 um ,le temps optimal est celui qui
correspond au passage de 80% au moins de la matiére broyée .
Aprés qu’on détermine le temps optimal de broyage on continuera le broyage du reste de

I’echantillon on fixant la durée de cette opération a cette valeur.
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111.2.2. Enrichissement du minerai par flottation sélective
La notion de sélectivité signifie que nous n’avons pas a faire a un seul minéral utile. La
flottation sélective permet de valoriser plus d’un minéral a partir d’un minerai donné.
111.2.2.1.Préparation des expériences
% Cellule de flottation
La cellule de flottation doit étre remplie d’eau distillée, puis on ajoute le minerai de fagon
a obtenir une pulpe d’environ 20% en solide. Dans notre cas, 1’essai comprend 200g de
minerai pourlL d’eau distillée.
111.2.2.2.Préparation de I’échantillon, minerai et les réactifs

a. Minerai

La quantité de minerai utilise doit avoir une granulométrie < 100 um comme exigence du
traitement par flottation.

Pour nos expériences un seul essai de flottation nécessite 200 g de minerai, cette quantité
est choisie, pour étre en accord avec le rapport liquide/solide de la pulpe, vu que le volume de
la cellule est de 1L, nous tenons a signaler qu’avant d’entamer chaque essai, on prépare la
quantité juste suffisante qu’on analyse pour connaitre la teneur a I’origine en Pb et en Zn.

b. Réactifs nécessaires pour la flottation du Pb/Zn
Tous les réactifs utilisés sont englobés sur le tableau I11.1 ci-dessus.
111.2.2.2.Description de déroutement de I’essai de flottation sélective
On distingue trois phases durant celte opération :
+ Phase d’humidification :
e Introduction de 200 g d’échantillon.
e Ajout de I’eau distillée jusqu’au repere du niveau supérieur de la cellule.
e Mettre I’appareil en marche en laissant le robinet d’admission d’air fermé.
e Introduire 0,8 g de chaux I’équivalent de 4000 g/t.
e Ajuster le milieu a pH - 09 a I’aide de NaOH.
On laisse ainsi durer cette phase de conditionnement pendant 15 mn.
% Phase de flottation de Pb :
Ajout de déprimant approprié du sulfate de zinc (ZnSQO, a raison de 500 g/t de minerai qu’on
introduit sous forme de solution préparée a 1% 1’équivalent de 10 ml.
e [1’ajout de collecteur éthyle xanthate a raison de 200 g/t qu’on introduit sous forme de
solution préparée a 1% 1’équivalent de 4 ml.

e Ajuster le pH= 09 a I’aide de NaOH.
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e Ajout de moussant (2 gouttes d’huile de pin).

e Ouuvrir le robinet tout en commencant a collecter le surnageant concentré de Pb.

On arréte cette phase aprés 20 mn de flottation par le biais de fermeture du robinet d’injection

d’air, le concentré de Pb ainsi obtenu est filtré puis séché ensuite pesé pour étre

ultérieurement analyse par SAA.

Phase de flottation du Zinc

e Ajout de l’activant de sulfate de cuivre (CuSQO,4) a raison de 500 g/t sous forme de
solution préparée a 1%, 1’équivalent de 10 ml.

e Ajuster le pH=10 a I’aide de NaOH.

e Ajout du collecteur approprie notamment isobutyle xanthate a raison de 200 g/t sous
forme de solution préparée a 1% 1’équivalent de 4 ml.

e Ajout de moussant le méme que précédemment.

On arréte 1’opération aprés 20mn de flottation en fermant le robinet d’air et on éteint

I’appareil.

L e concentré zinc est filtré et séché puis analysé par SAA.

On récupeére le rejet de flottation (reste de la cellule) ensuite on le filtre et on le seche pour

I’analyser par SAA.

Le protocole d’essai de flottation est résumé dans la figure I11.6 ci-dessous :
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Poudre minérale

Quantité de minerai 200g

Veauzl Iitre

Concentré de Pb

\ 4

A4

Humidification, agitation

NaOH pH=9

ZnS0, 500 g/t (10ml)

Vv

CaO 4000g/t
Ethyl xanthate 200 g/t (4ml)

Huile de pin 60g/t

N

Concentré de Zn

Flottation du Pb

NaOH pH=10

CuSO, 500 g/t (10 ml)

Y

CaO 4000g/t
Isobutyle xanthate 200 g/t (4ml)

Huile de pin 60 g/t

Flottation du Zn

A Le rejet

Figure 111.6 : Protocole de flottation sélective de Pb/Zn du minerai d’ Amizour
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I11.3.Méthodes d’analyses
I11.3.1. Spectrophotométrie d’absorption atomique (SAA)

L’absorption atomique permet de doser environ 70 éléments a des concentrations faibles.
Son champ d'application est donc considérable et son utilité est d'autant plus grande que cette
méthode accepte des échantillons se présentant sous des formes trés variées, elle s’applique de
maniere courante a I'analyse élémentaire des solutions aqueuses ou organiques.

La simplicité de la méthode conduit surtout pour des analyses de séries, a des prix de revient
particulierement intéressants [29].
a. Principe

La SAA est basée sur le principe qu'une population d'atomes a I'état E, peut absorber des
photons d'énergie hv et qu'une estimation du nombre de photons absorbés peut étre reliée a la
concentration de 1’élément dans la solution a analyser. En SAA, le phénomeéne d'absorption se
visualise lorsque la radiation caractéristique d'un élément traverse un nuage de vapeur
atomique du méme élément. Le spectrometre se compose d'une source lumineuse qui émet un
rayonnement a une longueur d'onde spécifique de I'élément a analyser. La solution a analyser
est aspirée par effet venturi via un nébuliseur qui projette en fines gouttelettes la solution dans
le brileur, dont la flamme trés chaude sert d’atomiseur. Les atomes excités par la source
absorbent son énergie. La disparition du signal est répercutée via des systemes optiques puis

détectée et amplifiee. On mesure une absorbance. La figure 111.7 schématise ce principe.

D:_X__Sge < ]—[|——mmm

) | Monochromateur Déwecteur  Affichage
Lentille de

focalisation

Brileur

Figure 111.7 : Schéma de principe fonctionnement de la SAA.

L’intensité de I’absorption atomique qui est proportionnelle au nombre d’éléments atomisés
et excités, répond a la loi de Beer-Lambert selon laquelle :

A=1logio (I/lp) = K.No.l
Avec

lpet | : intensités de la lumiére incidente et de la lumiére transmise ;
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K : coefficient définissant la capacité des atomes a produire des transitions électroniques
(Lmol'.cm™) ;
No : nombre d’atomes & I’état fondamental par unité de volume (mol.1?),
1 : épaisseur d’absorption (cm) [30].
Cette loi n’est vraie que pour un domaine fini de concentrations. Dans la pratique, on observe
souvent une saturation de I'absorbance pour les fortes concentrations [31].
111.3.2. Diffraction des rayons X

Pour cette caractérisation, les échantillons se présentent le plus généralement sous forme
de poudres ou de pastilles. La diffraction des rayons permet d'analyser la pureté de
I'échantillon, le cas échéant d'identifier les impuretés présentes et de délimiter le domaine
d’existence des différentes solutions solides étudiées. Cette analyse est réalisée a 1’aide d’un
diffractomeétre de rayons X générés par une anticathode généralement en cuivre (figure 111.8).
Le rayonnement Ka de I’anticathode dans le domaine angulaire choisi [28].
% Principe

La méthode générale consiste a bombarder 1’échantillon en poudre avec des rayons X, et a
regarder I’intensité des rayons X qui sont diffusés selon I’orientation dans I’espace. Les
rayons X diffusés interférent entre eux, I’intensité présente donc les maxima dans certaine
direction ; on parle de phénoméne de « diffraction ». Les diffractogrammes sont
caractéristiques des phases cristallisées et permettent de les identifier. La relation entre I’angle
de diffraction et la distance interatomique du réseau cristallin est donnée par la loi de
BRAGG:

N.A = 2dn SINOG
Ou A représente la longueur d’onde du rayonnement X monochromatique, dpy la distance
intermoléculaire entre plans cristallins (h,k,1), ®  le demi angle de diffraction et n I’ordre de

la réflexion.
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Cercle du goniométre
Source de rayons X Filtre de nickel

Fente n°l | Fente n°2 | Fente n°3  Deétectour

Figure 111.8 : Schéma du principe du diffractométre des rayons X [28].

(@) (b)
Figure 111.9 : (a), (b) diffractometre des rayons X
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111.3.3.Spectrométrie de fluorescence X

La fluorescence X est une méthode spectrale d’analyse qui exploite la fluorescence des
atomes dans le domaine des rayons X, afin d’obtenir des renseignements quantitatifs sur la
composition élémentaire d’un échantillon solide. Lorsqu’un échantillon est irradié avec une
source de photons a grande énergie (5 a 60 keV), une photoluminescence située dans le
domaine des rayons X, caractéristique des éléments présents, est émise par ce dernier. Cette
fluorescence, perpendiculaire au faisceau primaire, se difracte alors sur un cristal analyseur

selon la loi de Bragg:

N.A = 2dn SINOG
Les éléments concernés sont:

Si0,, Fe,03, Al,03, Cal, MgO, K0, NazO, ..o, etc.
Au total il y a 13 Oxydes [6].
111.3.4.Analyses thermiques

Une substance soumise a un traitement thermique peut subir des modifications de ses
propriétés physico-chimiques, par exemple un changement de phase, une modification de
structure, une décomposition, une variation de volume, etc....

L'analyse thermique permet d'observer ces modifications en fonction de la température.
Parmi les techniques mises en ceuvre, on peut citer I’analyse thermique différentielle (ATD),
I'analyse thermogravimétrique (ATG) et I'analyse dilatométrique [28].
111.3.4.1.Analyse Thermique Différentielle (ATD)

L'analyse thermique différentielle (ATD) est une méthode que nous avons utilisée pour
déterminer les températures correspondantes a des modifications du matériau en fonction du
traitement thermique. Elle consiste a mesurer la différence de température entre un échantillon
(Te) et une référence (Tr) (matériau inerte thermiquement) en fonction du temps ou de la
température, lorsqu'ils sont soumis a une variation programmée de température, sous
atmospheére contrdlée. D'une maniéere générale, les transitions de phase et I’évaporation de
solvants se traduisent par des pics endothermiques. Par contre, la cristallisation, I'oxydation et
certaines réactions de décomposition se caractérisent par des pics exothermiques. L'ATD est
généralement associé a une analyse thermogravimétrique (ATG) [33].
111.3.4.2.Analyse thermogravimétrique (ATG)

Le principe consiste a suivre en continu la variation de la masse d'un échantillon en
fonction de la temperature de traitement thermique. Cette variation de masse peut étre une

perte de masse (telle que I'émission de vapeurs) ou un gain de masse lors de la fixation de gaz
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par exemple [33] la figure 111.10 (a) représente un appareil thermogravimétrique avec son
principe illustré par la figure 111.10 (b) .

T ——
nLniul
| P

Nkt

vy

Figure 111.10: (a) appareil thermogravimétrique. (b) Schéma du principe d'un appareil
Thermogravimétrique
111.3.5. Spectroscopie Infrarouge a transformée de Fourier (IRTF)

La spectroscopie infrarouge permet de déterminer la présence de groupements fonctionnels
dans les molécules organiques. Le principe de cette méthode consiste a mesurer la quantité de
lumiére absorbée par un matériau en fonction de la longueur d'onde lors d'une interaction
entre la radiation électromagnétique et la matiere [34].

¢ Principe

La lumiere infrarouge est un rayonnement électromagnétique ; il possede donc toutes ses
propriétés fondamentales : propagation, réflexion, réfraction, interférences, diffraction,
diffusion, polarisation... 1l est situé dans une région spectrale invisible a I'ecil humain, entre
les radiations rouges de la lumiére visible et les micro-ondes (0,78um< X<1000um) .L’IR est
subdivisé en 3 régions : IR proche (de 2.5 & 1.7 pm ou de 5882 & 4000 cm™), IR moyen (28 &
2.5 pm ou de 4000 & 357 cm™) et IR lointain (28pum & 2000um ou 357 &5 cm™).

D'une fagon générale la transmission du rayonnement infrarouge par la matiere va
dépendre de tres nombreux facteurs et en particulier de I’absorption propre a chacun des
matériaux traversés, de leur épaisseur, ou, pour les gaz et les liquides de leur concentration
(donc de la température et de la pression)... Il en résulte que chacun de ces matériaux possede
des zones d'absorptions spécifiques qui correspondent a certains modes de vibration
moléculaires. L'intensité incidente du rayonnement Iy est alors atténuée au cours de la
transmission du rayonnement. L'intensité transmise | est donnée par la loi de Beer-Lambert :

I=1p.e.c
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Ou « e » représente I'épaisseur de I'échantillon traversé, le coefficient d'absorption et « ¢ » la
concentration de I'échantillon. 1l est relativement aisé, & partir de cette équation, d'étendre le
principe de I'absorption infrarouge a I'ensemble de la matiére. De fagon générale, les spectres
d’absorption ou de transmission infrarouge s'expriment en fonction de la fréquence v.
Deux conditions doivent alors étre remplies pour observer une absorption infrarouge. D'une
part, la condition de résonance doit étre satisfaite,

AE =hv
d'autre part la variation du moment dipolaire par rapport aux coordonnées normales de
vibration doit étre non nulle [35].

La Figure I11.11 représente le Spectrophotométre d'infrarouge utilisé pour nos analyses .

Figure 111.11 : Spectrophotometre d'infrarouge

111.4.Mesure de pH et de la conductivité
4+ Définition du pH
Le potentiel hydrogene, plus connu sous le nom de pH Mesure de I'acidité ou de l'alcalinité
d'une solution en fonction de sa concentration en ions hydrogénes et suivant une échelle
logarithmique de un a quatorze.
+ Définition de la conductivité
La conductivité mesure la capacité d’une solution a conduire le courant entre deux

électrodes. La plupart des matiéres dissoutes dans I’eau se trouvent sous forme d’ions chargés
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électriguement. La mesure de la conductivité permet donc d’apprecier la qualité des sels
dissous dans une solution.
4+ Mode opératoire :
Pour effectuer les mesures de pH et la conductivité, on introduit 2g de notre échantillon, on
ajoute 20ml d’eau distillée, on agite la suspension pendant 2h, on arréte I’agitation et on filtre

la solution, et on mesure le pH et la conductivité du filtrat [1].

(a) (b)

Figure 111.12 : (a) pH métre, (b) conductimétre

Conclusion

Le procédé d’enrichissement exige tout un traitement préalable (préparation mécanique) et
une manipulation délicate lors de celui-ci afin d’avoir des résultats satisfaisants.

L'analyse du rejet nécessite 1’association de plusieurs techniques. Les techniques de
caractérisation thermique sont adaptées pour 1’étude des transformations qui se produisent
avec une consommation ou une libération d’énergie associée a une perte de masse. La
diffraction des rayons X apporte des informations complémentaires pour identifier la nature et
la structure des produits cristallisés, la spectroscopie infrarouge apporte des informations sur
les groupements fonctionnels présents, la composition chimique des différents constituants en

pourcentages bien precis est donnée par fluorescence X.
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Chapitre 1V. Résultats et discussion

Dans ce chapitre on présentera les résultats des différentes techniques d’analyses et

traitement de minerai, ainsi que I’interprétation de ces résultats.

1V.1.Résultats du traitement

IV.1.1.Traitement mécanique du minerai

a. Analyse granulométrique par tamisage

Les résultats de 1’analyse granulométrique du minerai sont montrés dans le tableau V.1 ci-

dessous :

Tableau IV.1 : Résultats d’analyse granulométrique du minerai

Ouvertures des | Masse de refus % refus %refus % tamiséat
tamis (um) (9) cumulé cumulé
2000 4,02 4,42 4,42 95,58
1000 46,11 50,78 55,2 44,8
800 3,05 3,36 58,56 41,44
630 4,13 4,54 63,1 36,9
315 8,08 8,89 71,99 28
100 11,20 12,33 84,32 15,67
80 2,03 2,23 86,55 13,43
63 12,17 13,40 100 0
Total 90,79 / / /

¢+ Courbe granulométrique

L’analyse granulométrique par tamisage du minerai permet de tracer la courbe

granulométrique illustrée par la figure 1V.1 ci-dessous :
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Figure IV.1 : Courbe granulométrique du minerai

*

% Interprétation de la courbe granulométrique

Les résultats obtenus ont mis en évidence que les rendements cumulatifs des tamisats sont
croissants en fonction des diamétres moyens des tamis. Par contre les rendements cumulatifs
des refus sont décroissants en fonction des diameétres moyens des tamis. De plus, ces deux
courbes (refus - tamisat) sont symétriques et elles se coupent en un point c’est le Ds.

D’apres la courbe tamisat - refus on obtient :
.

% Diameétres caractéristiques de la granulométrie

Tableau IV.2: diametres caractéristiques de la granulométrie

Diamétre (um) Do D30 Dso Dso
Valeur 80,30 396,65 1097,5 1285,36

X/

s+ Coefficients caractéristiques de la granulométrie

Tableau 1V.3: Coefficients caractéristiques de la granulométrie

coefficient Coefficient de HAZEN Coefficient de courbure

(coefficient d’uniformit¢)

Valeur calculée 16 1,52
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D’apres le calcul des coefficients caracteristique on constate que :

Cy>2 == [agranulométrie est étalée

1< Cc< 3 ==y La granulométrie est bien graduée (continuité bien répartie)

b. Optimisation du temps de broyage

La variation du temps de broyage en fonction du pourcentage du passant a travers le tamis
100 pm sont présentés dans le tableau V.4 ci- dessous :

Tableau 1V.4 : Résultats d’optimisation du temps de broyage

Temps de 15 25 35 45
broyage (min)

% passant 45,23 66,45 82,43 81,31

Les résultats du tableau ci-dessus sont traduits sous forme d’une courbe illustrée dans
la figure 1V.2.

85 —
1 .\.

80

75

70 -

65

60 -

% passant

55
50

45 L4

40 T T T T T T T T T T T T T
15 20 25 30 35 40 45

Temps de broyage (min)

Figure 1V.2. Courbe représentative de I’optimisation du temps de broyage
D’aprés la courbe on observe une augmentation du pourcentage du passant avec
I’augmentation du temps de broyage, il atteint 82,83% a T=35min, puis il rechute pour

T=45min, cela est di a la formation des particules trés fines (schlamms).
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IV.1.2.Résultats d’enrichissement par flottation sélective

L’analyse par spectrophotométrie d’absorption atomique (SAA) des concentrés ainsi que

de rejet sont consignes dans le tableau IV.5.

Tableau IV.5 : Résultats d’analyse par SAA des produits de flottation sélective

Quantité | Teneuren | Quantité | Teneur en | Quantité

en(g) | plomb (%) | plomb (g) | Zinc (%) | Zinc (Q)
Minerai a 1’origine 100 1,44 1,44 6,59 6,59
Concentré de Plomb | 19,26 5,89 1,13 2,68 0,51
Concentré de Zinc 27,7 0,65 0,18 18,19 5,03
Rejet 53,04 0,23 0,12 1,92 1,02

% Le degré de récupeération

Le degré de récupération des composés utiles dans les produits d’enrichissements est le

rapport du poids d’un composant utile passé dans tel ou tel initial, exprimé en %, les

expressions des récupérations sont données comme suit :

Reb = QCpb/ Qmpp

Rzn = QCzn / Qmzn

v Rpp= (1,13x100)/1,44 = 78,47%
v Rzn=5,03 X 100/6,59 = 76,32%

R/

a. Plomb:

% Bilan de ’opération de flottation sélective

Qi . apy = Cpp . Bpp+Vpy . Tr + Czn . Bpp
100g. 1,44 =19,26 . 5,89 + 0,23 . 53,04 + 27,7. 0,65
144 =113,44+ 12,19+ 18,00 = 143,65

b. Zinc

Qi.azm=Cz .Bzm+ Cpb Bzn + Vzn -Trejet

100. 6,59= 27,7. 18,19+53,04.1,92+19,26. 2,68 + = =657,31
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La teneur de 5,89 % obtenue en plomb n’est pas aussi négligeable par rapport a la teneur
de départ dans le minerai. Ce résultat prouve aussi la possibilité de flottation sélective des
deux minéraux.

La teneur de 18,19 % obtenue en zinc est appréciable et peut atteindre 40% apres plusieurs
essais de lavage. Ce résultat prouve aussi la possibilité de flottation sélective des deux

minéraux.

IV.2.Résultats des analyses

IV.2.1.Analyse minéralogique par diffraction des rayons X

a. Minerai brut

Le diffractogramme illustré par la figure 1V.3 représente les résultats d’analyse du minerai
par DRX:

B:Blende Ce: Cérusite
Bi:Biotite Gy:Gypse
1800 — C: Calcite G: Graphite
B K: Kaolinite M: Muscovite
1600 - B Q: Quartz P: Pyrite
4 Q.,C
1400
1200
1 C,Bi
1000 —
=2
= 4
(=1 800 - M B
U -
600
1 oYMl PBI Q B L T8
400 - M Klc G ce
_ M |
200 -
o T T T T T T T T T T T
(6] 20 40 60 80 100
2 Theta

Figure 1V.3 : Diagramme de diffraction des rayons X du minerai brut.

Le diffractogramme X représenté sur la figure (IV.3) correspond au minerai brut. Ce
diffractogramme confirme I’existence de la sphalérite et la pyrite comme phases
minéralogiques principales, a des pics de diffractions respectifs : 29,90° ; 34,48° ; 49,67° ;
59,00° ; 95,5° pour la sphalérite et a des pics de diffractions respectifs : 29,74° ; 34,38°;
59,00° ; 80,67° ; 24,03°pour la pyrite. On observe ainsi I’existence d’une phase importante
qui est la muscovite a des angles de diffractions : 18,55° ; 20,68° ; 26,61° ; 29,19° ; 30,87° et
le quartz correspondant a : 21,74° ; 27,32° ; 41,36° ; 44,40°.

Par ailleurs d’autres phases telles que la kaolinite, la calcite, le graphite, le gypse et la

cérusite se laissent apparaitre dans ce méme diffractogramme.
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b. Concentré de Pb
La figure 1V.4 représente les résultats d’analyse du concentré de plomb par DRX :

B:Blende
18000 - G:Galene
P:Pyrite

16000 —-
14000 —-
12000 —-
10000 —-

8000 -

Counts

6000 -
4000 —

2000 -

Position [2°theta]

Figure 1V.4 : Diagramme de diffraction des rayons X du concentré de Plomb
D’aprés la figure 1V.4, on observe I’existence des pics de galéne correspondant a des
angles de diffractions : 25,97° ; 38,08° ; 43,04° ; 44,40°. Mais les pics les plus importants sont
attribués a la blende a des angles de diffractions 28,53° ; 33,04° ; 47,45°; 56,31° ; 69,44° ;

76,77°. La présence de la pyrite est aussi remarquée par certains pics faibles.
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c. Concentré de Zn
Le diffractogramme représenté par la figure 1.5 donne les résultats d’analyse du concentré
de zinc par DRX :

B:Blende

18000 - P:Pyrite
G:Galéne

16000

14000 H
12000 -
10000 -

8000 -

Counts

6000 -
4000 -

2000 -

Position[2°Theta]

Figure IV.5 : Diagramme de diffraction des rayons X du concentré de Zinc
D’apres la figure IV.5 On observe ’existence des pics de blende comme phase principale
a des angles de diffractions : 28,53°; 33,04°; 47,45°; 56,31°; 69,44°; 76,77 : 25,97° ;
38,08° ; 43,04° ; 44,40°. Les pics de galéne sont aussi présents dont certains ont disparu par
apport au concentré de plomb, des pics de pyrites sont aussi présents sur ce diagramme.
d. Rejet
Aprés I’opération de la flottation I’analyse du rejet par DRX nous a permis d’obtenir le

diffractogramme illustré par la figure IV.6 ci-dessous :
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Q: Quartz
6000 — M: Muscovite
C: Calcite
K: Kaolinite
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A: Albite
4000
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Figure 1V.6 : Diagramme de diffraction des rayons X du rejet

Les diffractogrammes des rayons X représentés sur la figure (I\V.6) correspondent au rejet

de la flottation du minerai Pb/Zn d’ Amizour. Ce diffractogramme met en évidence 1’existence

d’une principale phase minéralogique, qui est la muscovite comme étant la principale phase.
minéralogique a des pics de diffractions respectifs 18,55° ; 20,68° ; 26,61° ; 29,19° ; 30,87°;
La seconde phase la plus importante est le quartz a des angles de diffractions : 20,92° ;
26,52° ; 36,47° ; 50,32° ; 60,07° ; 68,32° et la kaolinite correspond a 20 : 20,92°. Par ailleurs

d’autres phases telles que l'albite, la calcite, la pyrite se laissent apparaitre dans ce méme

diffractogramme.
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1VV.2.2.Analyse chimique du rejet de flottation par fluorescence X

Cette analyse a été effectuée au laboratoire de Centre du developpement et de recherche

(CRD) - Boumerdes. Les résultats obtenus sont présentés dans le tableau 1V.6 :

Tableau 1V.6 : Résultats d’analyse chimique par FX du rejet

Oxyde % en masse
Na,O 2,96
MgO 0,44
Al, O3 13,38
SiO; 53,56
P,Os 0,26
SO; 3,55
K,0 1,91
CaOo 7,84
TiO, 0,78
Mn,03 1,06
Fe,0; 3,29
V305 0,0201
Cr,03 0,0277
NiO 0,0033
CuO 0,0086
ZnO 2,3889
Rb,O 0,0225
SrO 0,0167
ZrO, 0,0187
MoO; < 0,001
BaO 0,0199
PbO 0,2545
PAF 7,52
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D’apres 1’analyse du rejet par spectroscopie de fluorescence X on voit clairement que la
majeure partie du rejet est constituée de la silice avec 53,56%, suivi de I’alumine avec 13,38%
et en troisieme place les carbonates de calcium avec 7,84%.

On remarque également la présence d’oxyde de zinc et de plomb avec des pourcentages non
négligeable.

IV.2.3.Analyse du rejet par spectroscopie infrarouge a transformé de Fourier
(IRTF)

La Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier du rejet est représentée sur la figure
IV.7.

55 —
50 —
a5 2372.25
| 2848.5
2918.5
40 - 9
3854 1655 695.5
@ 1 1560 760
£ 3°7 1460
£ 1 3694 1420
£ 30 -
2 3619
©
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Figure IV.7 : Spectre infrarouge des tranches granulométriques

D’aprés la figure 1V.7 nous remarquons 1’existence des pics de quartz & 470 cm™associé
aux pics des carbonates vers 760, 1420,1460 cm™. Un pic intense & 1030 cm™ attribué au
quartz, deux bandes a 3694 cm™, 3619 cm™, attribuées a la vibration d’élongation du
groupement OH de la muscovite et/ou la kaolinite. Une bande vers 1655 cm™, attribuée a la

vibration d'élongation du groupement H-OH des molécules d’eau absorbées par la poudre
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minérale (eau d’humidité) et une large bande de faible intensité vers 2372,25,2848,5,2918,55
cm ™ correspondantes aux liaisons C-O.
1V.2.4. Analyse Thermogravimétrique ATG

Le rejet était soumis a une analyse thermogravimétrique (ATG) et thermique différentielle

(ATD). La représentation graphique de ce spectre est donneée par la figure 1V.8.

ATG

94

ATG (%)

92

i
T T T T T T T T T
200 400 600 800 1000

Temperature °C

Figure 1V.8. Thermogrammes ATG/ATD du rejet

L'analyse thermique gravimétrique (ATG) fait apparaitre quatres domaines de température :

@ Entre 110-380°C, nous constatons une diminution faible de la masse, de moins de 1%,
Cette diminution s'explique par le dégagement de 1’eau physisorbée existant dans le
matériau.

@ Entre 380-540°C, une diminution rapide de la masse, une perte en masse de 3,2% attribuée
au départ de CO,, et a la transformation de kaolinite en méthakaolinite, dans cette zone
I’eau de constitution commence a se dissiper.

@ Entre 540-800°C, des pertes en masse de 2% attribuées au dégagement de SO».

@ Entre 800-1000°C, des pertes en masse de 1,3%, les réactions de désulfuration deviennent

plus lentes que dans le domaine précédent.
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IVV.3.Mesure de la conductivité et du pH du rejet
Les résultats de pH et de la conductivité sont donnés dans le tableau 1V.7 ci-dessous :

Tableau IV.7 : Résultats de mesure de pH et de la conductivité

Echantillon pH Conductivité en ps/cm

Le rejet 7,48 1030

D’apres les résultats obtenus, on constate que le pH correspondant au rejet est 1égérement
basique, ceci est di au fait de la présence des teneurs en carbonates dans le rejet [1].

La conductivité électrique se traduit par la capacité d’une solution aqueuse a conduire le
courant électrique. Elle est directement proportionnelle a la quantité de solide (les sels
minéraux) dissous dans 1’eau, elle détermine aussi I’ensemble des minéraux présents dans une
solution ; cette mesure détermine également la quantité des ions contenue dans cette solution
tels que: bicarbonates, chlorures, sulfates, calcium, magnésium, potassium, sodium. Ainsi,
plus la concentration en solide dissout sera importante, plus la conductivité sera élevée.

On remarque que la valeur de la conductivité est relativement élevée, ceci se traduit donc par

le fait que le rejet est trés riche en ions métalliques.
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Conclusion

Au terme de cette partie expérimentale, il ressort que :

D’apreés ’analyse granulométrique par tamisage du minerai, la granulométrie de la poudre
minérale est étalée et bien graduée (continuité bien répartie).

L’optimisation du temps opteé pour le broyeur a boulets a donné un To, =35min.

Apres flottation sélective, les teneurs en zinc et en plomb, données par SAA, sont
respectivement 18,19 % et 5,89 %. Ces teneurs sont appréciables par apport a la teneur de
départ dans le minerai.

D'aprés I’analyse par DRX du minerai avant flottation, on a remarqué une présence
importante des sulfures de zinc présentée par la sphalérite. Par contre le plomb se trouve
essentiellement sous forme de carbonates de plomb.

Le diagramme de diffraction des rayons X des concentrés de zinc et de plomb montre la
présence de la blende comme phase principale. La présence de celle-ci dans le concentré
de plomb est significative.

L’analyse du rejet par DRX, a montré le caractere cristallin du rejet ainsi la prédominance
de certaines phases telles que la muscovite et le quartz.

Les bandes d’absorption observées dans le domaine infrarouge confirment bien aussi la
présence des liaisons caractérisant le rejet, notamment celles correspondant aux vibrations
des liaisons Si-O, Si-O-Al.

D’aprés I’analyse Thermogravimétrique (ATG), on distingue la présence de quatres
domaines de température.

L’analyse par fluorescence X a mis en évidence que les constituants prédominants du rejet
sont : la silice, I’alumine puis on trouve les carbonates de calcium. On remarque
également que la teneur des oxydes de zinc et de plomb est non négligeable. De plus la
teneur des autres oxydes est faible comme celle de I’oxyde de cuivre qui est en trace.

Les pH du rejet est 1égérement basique, la conductivité électrique est relativement élevée,

ce qui signifie qu’il contient beaucoup plus d’ions.
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Conclusion générale

Le minerai, récupéré sous forme de carottes cylindriques du sondage 94, a subi un
traitement mécanique (concassage, broyage et quartage). La poudre minérale obtenue est

analysée par differentes méthodes physico-chimiques.

L’analyse granulométrique par tamisage donne une maille de libération Dsp=1,09 mm, un

coefficient d’uniformité Cy=16 et un Coefficient de courbure Cc=1,52.

Les spectres de diffraction des rayons X du minerai brut ont mis en évidence les phases
minérales contenues dans la poudre. Les pics de blende sont fréquents, ainsi ceux

correspondant a la muscovite, le quartz et la kaolinite sont relativement importants.

L’analyse chimique par spectrophotométrie d’absorption atomique de la poudre de matiere

premiére donne une teneur en Zinc de 6,59% et 1,44% en plomb.

La réalisation d’un essai de flottation tenant compte des parameétres optimales prouvés
expérimentalement a permis d’obtenir un concentré de zinc & une teneur de 18,19% de zinc et

un concentré de plomb d’une teneur de 5,89% en plomb.

Le diagramme de diffraction des rayons X des concentrés de zinc et de plomb montre la

présence de la blende comme phase principale.

L'analyse par la diffraction des rayons X du rejet montre qu’il est constitué
majoritairement de quartz avec des phases minéralogiques de muscovite, de kaolinite et de

calcite.

La composition chimique du rejet de la flottation donnée par fluorescence X montre que
les taux de silice d'alumine sont les plus importants. D’autres oxydes tels que le Fe;O3. CaO,

ZnO et PbO sont aussi présents a des taux relativement faibles.

L’analyse par Spectroscopie FTIR montre la présence des groupements Si-O-Si,

les groupements OH de la muscovite et/ou kaolinite et des groupements de CaCO:s.

L’Analyse thermogravimétrique du rejet montre les principales transformations
endothermiques et exothermiques relatives a la transformation du kaolin en métakaolin, la
transformation des carbonates associés a la transformation du métakaolin en promullite

respectivement.
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Les pH du rejet est 1égérement basique, la conductivité électrique est relativement élevée,

ce qui signifie qu’il contient beaucoup plus d’ions.
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Annexe |

Traitement du minerai brut

Minerai brut

\ 4
Homogéneisation

A\ 4

Concasseur a machoire d= 2mm

A4

Concasseur a cylindre d=1mm

Tamisage a 1mm

>1mm

v

Diviseur rotatif
(Homogénéisation, quartage)

A4

Broyeur a boulet

A4

Tamisage a 100 um

> 100 pm

4

Diviseur rotatif

(Homogénéisation, quartage)

Analyses chimiques

N
v

Flottation

(SAA, DRX))

Schéma 1. Plan du traitement du minerai brut
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Annexe ||
Etapes de spectrophotométrie d’absorption atomique (SAA)

a. Prise d’essai de I’échantillon a analyser :

Soit que nous avons a analyser un produit lors d’une quantité quelconque, On applique a
ce produit une réduction consistant en des quartages et homogénéisations successives jusqu’a

obtenir moins de 100g, ensuite on pése avec precision une quantité a analyser, soit 0,5g.
b. Mise en solution du minerai Pb/Zn :

L’échantillon du minerai Pb/Zn étant préparé réduit et finement broyé a une

granulométrie< 80 pum, doit étre mis en solution pour étre analyser.

La dissolution complete du minerai ne se réalise pas facilement tenant compte des facteurs

qui I’influence tel que (degré de broyage, volume des réactifs, etc.).
+ Attaque acide :

Selon les tests de solubilité le solvant adéquat pour la dissolution de notre minerai est I’eau

régale avec chauffage. [6]

+ L’eau régale : acide chlorhydrique concentré + acide nitrique concentré dans le rapport en
volume 3/1 respectivement.

+ Procédure :

Dans le bécher contenant la prise d’essai sont ajouté 15 ml d’HCI suivi de 5 ml d’HNOs.

On chauffe sur résistance électrique en réglant la température a 120°C, jusqu’a évaporation

presque a sec.

e On reprend I’attaques avec les mémes quantités d’acides et dans la méme proportion,
toujours jusqu’a évaporation presque complete.

e On laisse refroidir, on ajoute 30 ml d’acide chlorhydrique concentré et on rajoute de 1’eau
distillée jusqu’au trait de jauge dans une fiole jaugée de 100 ml.

La solution renfermée dans cette fiole représente 1’échantillon dissout prét pour 1’analyse en
SAA.
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. Dosage de Pb :
» Préparation des étalons :

A partir d’une solution étalon de Pb (solution mére) 1000mg/I et des concentrations allant de
5a20mg/l:

En appliquant la loi de dilution [32]

Ci.Vi=Ct.Vs;

Avec Ci=1000mg/I ;

C¢=5;10; 15; 20 mg/l.

Vi=100ml ;

Vi=Volume a chercher ;

On aura alors :

1000.Vi=5.100

1000.Vi=10.100

1000.Vi=15.100

1000.Vi=20.100

Les volumes a prélever sont mentionnés dans le tableau |

Tableau | : Les volumes a prélever de la solution mére

Vi (ul) 0,5 1 15 2
Quantité H,O (ml) 99,5 99 98,5 98
C (mg/1) 5 10 15 20

L’injection des quatres étalons et la lecture des absorbances correspondantes a leur
concentration nous permet de tracer la courbe d’étalonnage A= f (C).
> Préparation des échantillons pour I’analyse :

On préleve 1 ml la solution préparée dans un bécher de 100 ml qu’on diluera dans 100 ml
d’eau distillée. La solution ainsi préparée est enfin analysée par SAA qui nous donne la
concentration de notre élément en mg/1 et ce en se basant sur la courbe d’étalonnage.

Nous tenons a préciser que la dilution est faite de maniere a s’assurer que la concentration

de la solution a injecter cadre avec la courbe d’étalonnage.
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> Teneur en Pb

La teneur en plomb est calculée comme suit :
Ci .Vi=Cf .Vf

Ci= concentration a chercher en mg/I ;
Ci=Cf .Vf/Vi

On aura alors :
1000ml ——> Ci
100m — s X
lg —> x
100g—> y ou vy estla Teneur en plomb
e. Dosage de Zn :

» Préparation des étalons :

A partir d’une solution étalon de Zn (solution mére) 1000mg/l et des concentrations allant de
0,2a0,8 myg/l:

En appliquant la loi de dilution[32]
Ci.Vi=C:.Vs;

Avec Ci=1000mg/I ;
C¢=0,2;0,4;0,6 ;0,8 mg/l.
Vi=100ml ;

Vi=Volume a chercher ;

On aura alors :

1000. V;=0,2.100

1000. V;=0,4.100

1000. V;=0,6.100

1000. V;=0,8.100

Les volumes a prélever sont mentionnes dans le tableau I :
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Tableau Il : Les volumes a prélever de la solution mere

Vi (ml) 0.2 0,4 0,6 08
Quantité H,0 (ml) 99,98 99,96 99,94 99,92
C (mg/1) 0,2 0,4 0,6 08

L’injection des quatres étalons et la lecture des absorbances correspondantes a leur
concentration nous permet de tracer la courbe d’étalonnage A= f (C).

Préparation des échantillons pour ’analyse :

On préléve 1 ml de chacune des solutions préparées dans des bécher de 100 ml qu’on
diluera dans 100 ml d’eau distillée. La solution ainsi préparée est enfin analysée par SAA qui
nous donne les concentrations de notre élément en mg/1l et ce en se basant sur la courbe
d’étalonnage.

Nous tenons a préciser que la dilution est faite de maniére a s’assurer que la concentration
de la solution a injecter cadre avec la courbe d’étalonnage.

» Teneur en Zn
La teneur en zinc est calculée comme suit :
Ci.Vi=C: V¢
C’i= concentration en zinc a chercher en mg/l ;
Ci=C%.V/V’i
On aura alors :
1000ml ——> C’i
100ml — s X’
lg —> x’

100g——> y’ ou y’ est la Teneur en zinc
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Annexe |11

Coefficients de variation en plomb et en zinc des différents sondages

Distribution des teneurs

Le tableau I regroupe les coefficients de variation en Pb des sondages du gisement. Le
tableau Il récapitule les coefficients de variation du Zn dans les différents sondages du
gisement [2]

Tableau. | : Les coefficients de variation en Pb des sondages du gisement.

Sondages | teneurs moyennes du Pb |  écarttypee | coefficient de variation V
N° en % en %
55 0,533 0,310 58,1
63 2,76 1,517 54,84
64 1,547 1,425 97,80
66 1,138 1,486 130,5
68 2,949 3,319 112,54
69 0,738 0,767 103,9
73 0,18 0,136 75,5
75 0,337 0,19 58,4
76 0,587 0,479 81,6
78 0,795 1,083 136,22
79 2,221 2,985 134,3
80 0,243 0,154 63,6
81 0,385 0,361 93,7
82 0,652 0,290 44,44
90 0,609 0,698 114,6
93 0,137 0,108 78,8
94 0,431 0,265 61,4
95 1,160 1,131 97,5
97 0,497 0,479 96,3
98 1,322 2,449 185,2
100 2,750 4,109 149,4
102 2,750 4,109 1494
104 0,693 0,855 123,5
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Tableau 11 : Coefficients de variation du Zn dans les différents sondages du gisement.

N° teneurs moyennes en écart type 6 V =6/Xen%
sondages Zn, %

55 5,608 3,354 59,8
63 4,008 1,095 27,3
64 7,758 10,187 131,3
66 5,112 5,113 100,0
68 8,107 7,034 86,7
69 5,505 4,294 78
73 3,339 2,430 72,77
75 2,923 1,725 59,01
76 5,36 4,747 88,5
78 5,354 6,052 113
79 8,18 6,294 77
80 2,301 1,010 43,89
82 4,3125 0,778 18
90 4,753 3,866 81,21
93 2,755 0,791 28
94 3,730 1,557 41,73
95 8,178 4,625 56,54
97 4,961 3,669 73,95
98 6,165 4,853 78,7
100 6,959 4,869 69,96
102 9,37 6,596 70,37
104 3,792 2,2307 58,82
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Annexe IV
Protocole de la mise en solution

1°" étape :

15 ml de HCL + 05 ml de HNO3
0,5 g de l'echantillion

plague chauffante avec T°=120C
jus'qua I'évaporation du l'eau
régale

2°™ étape

Dans le méme flacon
aprésl’évaporation et avec
méme les conditions
thermique ajout 15 ml de
HCL + 05 de HNO3

jus'qua l'evaporation

3*™ étape

HCL et remplir avec I'eau distillé &

Jr—— Aprés ["évaporation ajouté 15 ml de
100 ml

4°™ étape —_

N

Schéma 2. Protocole ’attaque acide

Infiltration par papier
filtre 01pm
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Résumé

L’objectif de cette étude consiste a enrichir par flottation sélective le minerai Plombo-
zincifere du gisement d’Amizour. Par la suite caractériser le rejet de cette opération, ce rejet
qui représente environ 60 % de ce minerai, est considéré comme un rejet non valorisé dans la
mine d’exploitation, ainsi un véritable danger sur 1’environnement. il est principalement
composé de silice, d’alumine, de carbonates de calcium, associées a des phases mineurs
d’argiles telles que la kaolinite.. Des analyses physico-chimiques de caractérisations sur ce
rejet (DRX. FX. FTIR, ATG) ont été faites nous montrent que la composition chimique de ce
rejet fait apparaitre la possibilité de valorisation dans plusieurs domaines tels que la
fabrication d'un clinker pour les ciments, les céramiques, les verres techniques apres des

traitements préalables de ce rejet.
Abstract

The objective of this study consists in enriching by selective flotation the ore Plombo-
zincifere of Amizour. Then to characterize the rejection of this operation. This rejection,
which represents approximately 60 % of this ore, is regarded as a rejection not developed in
the mine of exploitation, thus a true danger on the environment. it mainly made up of quartz,
alumina and calcium carbonates, with associated phases minors of clays such as kaolinite.
Physico-chemical analyses of characterization on this rejection (DRX. FX. FTIR, ATG)
were made show us that the chemical composition of this rejection made appear the
possibility of valorization in several fields such as the manufacture of a clinker for cements,

ceramics, technical glasses after preliminary treatments of this rejection.



