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Sntroduction

pres des années passées a acquérir les connassslaéoaques nécessaires a ma
formation, il était grand temps pour moi de lestedeen me frottant au milieu
professionnel. Ce stage de fin d’études du cyclécgace était donc une occasion
tres attendue.
En effet, ce stage a une importance primordiales éagursus de ma formation. Il vient briser
la barriere qui sépare I'étudiant du vrai profeseml. Et puisque la filiere ou je suis
actuellement inscrit s'intéresse essentiellemertanirdle de la qualité, ce stage m’'a permis
d’avoir une approche plus concréte concernant msnaissances que javais jusqu’ici
accumulé, en étudiant un aspect de la qualité dpaede entreprise.
Révant d'une entreprise marocaine de grande renemmeén choix s’est inéluctablement
porté sur I'Office Chérifien des Phosphates, autmimdit: « Le Groupe : OCP Jorf
Lasfars. Le premier exportateur mondial de phosphate eted dérivés.
Grace aux 45 jours que jai passés au sein de tablissement, jai pu accumuler une
expérience enrichissante. J'ai pu voir et sentique le domaine professionnel pouvait offrir,
et donc, avoir une vision plus ciblée sur ce gusojhaiterais faire plus tard concernant ma
carriere professionnelle.
Dans cet humble travail, vous trouverez des inftiona sur le groupe OCP. Des
informations sur les procédés de production desraggphosphatés et de I'acide
phosphorique. Vous pourrez également connaitreatedyses qui sont effectuées sur les
matieres premieres pour la fabrication de I'acidegphorique, ainsi que les méthodes suivies
aux laboratoires. Et enfin, les points positifs dla pu relever, les écarts que jai pu
remarquer, ainsi que quelques solutions que jap@sées, a mon humble niveau, pour une
possible amélioration de la qualité des analyses.
J'espere que ce travail sera a la hauteur de vestes, et vous apportera entiere satisfaction
en donnant réponses a vos questions.



‘est en 1920 qu’a été fondé I'Office Chérifien ddsosphates. Dés 1921, son activité
commence avec l'ouverture de la premiere mine @ujrdba » (dans la région de
Khouribga), sur le gisement de phosphate le plklserdu monde. L’acheminement
du phosphate vers le port de Casablanca commenoé@rze année, ce qui permet
I'export de cette matiere a partir du 27 JuilleR19
En 1954, I'entreprise atteint les 5 millions dertes en production. Elle dépasse les 10
millions en 1964, puis les 20 millions en 1979.
Des installations de séchage et de calcinatiorégeldppent dans les régions de Khouribga et
Youssoufia entre 1951 et 1961. En 1965, la soeidaroc Chimie » est créée par I'Office
Chérifien des Phosphates pour produire différemslyits dérivés du phosphate grace a une
usine construite a Safi, et ainsi, gagner les nauxenarchés internationaux. La méme année,
les premiéres exportations de produits dérivéshaisphate commencent.
En 1975, I'Office Chérifien des Phosphates deviehe Groupe : OCP », et investit durant
les années suivantes dans la création de nouviiliess de production, dont la plus
importante et celle de « Jorf Lasfar ». Sur ce sitemencent des travaux de construction
d’'un nouveau complexe chimique en 1982. Ces naewedtructures sont destinées a la
production d’'acide sulfurique et d’acide phosphoeget seront effectives a partir de 1986,
suivies par les lignes de production des engrafko&.
L’OCP devient une société anonyme en 2008.
Les activités du groupe OCP couvrent 'ensembleopesations de la chaine de valeur depuis
I'extraction des phosphates jusqu'a la producti@nlae commercialisation de différents
produits, notamment des engrais et de I'acide pgharsgue.
Présidée par M. Mostafa TERRAB, et avec un chifffiafaires de 5 milliards d’euros en
2011, I'entreprise joue un role socio-économiqueanant au Maroc. Les phosphates et ses
dérivés représentent en 2010, en valeur, pres duert des exportations du pays, et
approximativement 3.5% du PIB. En outre, le gro@@P vise a doubler sa production
annuelle de phosphates d’ici a 2017, et a trigsreduction d’engrais d’ici a 2020.



L AGIRS, EHRRPHORIQUE

1. Généralités

'acide ortho-phosphorique (ou phosphorique) de tenthimique HPO,, est un

acide minéral obtenu par traitement du minerai liesphate ou par combustion du

phosphore. Il tire son importance du fait qu'il eshployé comme ingrédient de
boissons non-alcoolisées (Les sodas au cola), ldanaments dentaires, comme catalyseur
dans les métaux inoxydables. Dans la productionptesphates, I'acide phosphorique est
utilisé dans les adoucisseurs d’eau et les en(a&6%). Il est aussi utilisé dans les industries
cosmétologiques et pharmaceutiques, l'industrietakdile et du papier... Chimiquement
parlant, I'acide phosphorique est un liquide incejode température d’ébullition égale a

160°c, de masse moléculaire de 100.46 g/mol etafsenvolumique de 1.53g/ém

En général, les minerais phosphatés ont une caatient faible en FOs (Pentoxyde de
phosphore). Pour étre utilisables pour la produactibacide, ils doivent étre traités et

débarrassés de leurs impuretés.

Il s’agit en fait d’augmenter la concentration egOf et de diminuer celles des autres
constituants présents dans les minerais. En eféeix-ci influent sur la qualité de l'acide
produit, sur le choix du procédé, sur le colt detien des installations de traitement, et

finalement, sur le prix de revient du® produit.

Il. 2. Procédé de fabrication

Il'y a difféerentes méthodes de traitement des miseParmi elles, on distingue :



Procedé de fabrication de H,PO,
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Figure 1: Types de procédés de fabrication de I'acide phosigue

Le procédé de fabrication de l'acide phosphorigae yoie humide, selon lequ
'acide est obtenu par attaque directe du phosphateeral parl’acide sulfurique, es
largement utilisé dans le monde, car il présergeahtage de produire un acide ayant

faible prix de revient.

Les principaux procédeés sariRhon«-Poulenc, Prayon, Nissan et Jacobs.

En général, les trois principales phases roduction sont: BroyageAttaque/filtration—

concentration.

Nous allons donc nous intéresser aux deux procétiéses au sei du complexe Jorf
Lasfar ». & procédé MONSANTO a double absorption (pour ladpetion d'acide
sulfurique), et le procédé PARON MARK IV (pour la production d’acidehosphorique).

A- Le procédédMIONSANTO a double absorpti

L’acide sulfurique étant un élément primordial ptaifabrication de I'acide phosphorique
est nécessaire d’avoir une idée sur la méthodeuwjt€OCF pour sa productio

Ce procédé consiste a produire I'acide sulfuriqueassant par trois éta; :

» Combustion du souffre en présence d’oxygéne darsurrpour former le dioxyde ¢

souffre.

Le souffre st introduit dans un four a 11°c avec de l'air etessort sous forme ¢

SO2.




S +Q— SO+ Chaleur]

* Conversion de SO2 en SO3 en présence d’oxygene.
Cette opération est effectuée dans un convertisgmuipé de plusieurs couches
successives d’'un catalyseur : Le pentoxyde de wvamal/205)

SO+ % Q =— S@+ Chaleur ]

* Absorption:.
SO3 est évacué vers un conduit en haut duquebsegeint des pulvérisateurs d’eau
déminéralisée provenant du TED. L’acide sulfuriggeforme.

SO, + H,0 — HSQ, + Chaleur 1

B- Le procédé PRAYON MARK IV

Préparation de la pulpe de phosphate

Le phosphate non broyé stocké dans la seat@anutention est envoyé a poids constant
au moyen des convoyeurs vers la trémie dont leastiele réserver une quantité de phosphate
permettant la continuité du travail du broyeur.

Proportionnellement au poids de phosphad’'edu industrielle est ajoutée de maniére a
obtenir en sortie de broyeur une pulpe contena®t fbids de solides. Sortant du broyeur,
cette pulpe qui contient des bulles d’air en susjpen rendant son pompage difficile
(probléme de cavitation des pompes), passe darsacragité par un agitateur ou l'air se
dégage (dégazeur). La pompe envoie alors la primtiudt broyage vers la cuve de stockage,
équipée d’'un agitateur pour le maintien du solids@spension.

Apres son stockage, la pulpe de phosphaterestyée vers la cuve d’attaque ou elle est
alimentée dans le premier compartiment au moyemedjpompe : un contrbleur de débit
assure une alimentation constante de la cuve dlatan phosphate « sec », en controlant et
adaptant la vitesse de rotation de la pompe. Laitfede la pulpe de phosphate est mesurée
au moyen d’un densimétre nucléaire.

< Phosphate

Trémie de
phosphate
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— M — =l
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* Section « Attaque »

Cette section comprend essentiellement :
<~Une cuve d’attague du phosphate par I'acide sujfigri
<~Un systeme de refroidissement (flash cooler)

Cuve d'attaque

La cuve d’attaque consiste en une cuve de six cdmyents construite en béton armé
monolithique. Chaque compartiment est équipé d'gitateur a trois rangs de pales de
modele « PRAYON ». Ces compartiments sont connegtése eux. Les gaz de réaction sont
collectés par deux hottes, pour étre envoyés wersysteme de lavage des gaz, ce qui
maintient une légére dépression dans la cuve, deemeaa éviter I'échappement de ces gaz

vers I'atmosphére.

La pulpe de phosphate est introduite dans le campant « 2 » de la cuve. L’acide
sulfurique est dans le compartiment « 1 », etdadiecyclé dans le « 3 ». Le mélange a lieu
dans le compartiment « 4 », et passe vers les atimpats «5» et «6 ». Arrivé au

compartiment « 6 », la bouillie est envoyée auesystde refroidissement « Flash cooler ».

Systéeme de refroidissement

La dilution de I'acide sulfurique ainsi que les gans chimiques produites dans la cuve
d’attaque étant exothermiques, il est nécessainefdeidir la bouillie & une température de

I'ordre de 80°c afin d’assurer une formation opfiende cristaux de sulfate de calcium.

La température de la bouillie est controlée pasldash cooler ». Ce dernier recoit la bouillie
provenant du compartiment « 6 », lui fait subir @éwaporation sous vide, et la refoule vers le

1% compartiment.

Les parametres de marche au niveau d’attaque sont :



* Densité bouillie (1535-1545)

* Densité Filtrat: (1290- 1300).

* Sulfates libreSQ” : (28 — 30 g /I).

* Température 80°C dans le%"® compartiment.
La bouillie dans le compartiment « 1 » provenant«dtlash cooler » passe vers le « 6 », et
déborde vers la section « Digestion » qui compr8nidacs placés en série. Le but étant
d’augmenter le temps de séjour de la bouillie afiabtenir la meilleure cristallisation
possible du Gypse, et ainsi, faciliter la filtratide I'acide phosphorique 29%.
Les bacs de digestion sont réalisés en acier-carlvemétus d’'une couche de caoutchouc sur
les parois intérieures, et d'un revétement de lesqde carbone au fond. Chaque bac est
équipé d’'un d’agitateur de modéle « PRAYON ».

e Section « Filtration »

La filtration se fait en trois étapes :

1 — La bouille d’attaque est envoyée vers l'augelid&ibution du filtre horizontal a cellules
basculantes sous vide « BIRD-PRAYON » (pré-sectdwa)bouille est filtrée (Secteur fort).
Le filtrat nest autre que l'acide phosphorique 29§t sera envoyé a la section
« Concentration ».

2 - Un premier lavage du résidu se fait par ded@adaible (secteur moyen). Le filtrat de ce
premier lavage va a l'aspiration de la pompe dadarecyclé qui sera envoyé vers I'attaque.
3 - Un lavage final (secteur faible) est réalisénaoyen d’eau chaude. Le filtrat ('acide
faible) de ce dernier lavage est drainé et enveye ke premier lavage. Aprés séparation des
eaux- meres, le gateau de gypse lavé a contrertoestifinalement déchargé et évacué vers

la mer.



Pré secteur //———\\ mecteur faible
_ = | -

Secteur fort —\—|// Hecteur moyen

Figure 3 : Schéma simplifié d’'un filtre

* Section «concentration »

L’acide phosphorique issu de la filtration a uneaantration de P20Ovariant entre 28% ¢
30%. Cette faible concentration entraine des inéaients parmi lesquels on peut citer le
gue l'acide n’est pas utilisable pour la fabricatide certains engrais, et nécessite une

grande concentration en P2

Au-dela de 5% de P205, l'acide devient visqueux. Le taux dedsoElevé augmen
I'abrasion. L’acide sulfurique libre et le fluor eéés accentuent la corrosion, ce

nécessitent des matériaux plus nobles, et dong,cpliiteu>
Aux environs de 45%, la corrosivide I'acide est maximale.

Le fait de concentrer I'acide phosphorique de -30% a 45%64% est une nécessité. C’
ainsi que les unités de concentration représenteatétape importante dans la chaine

fabrication de I'acide phosphoriq
La concentratin de I'acide phosphorique passe par les étapeardei :

* L’acide 2% recu de la section filtration est stocké dandam agité que I'o
appelle «Désaturatel ».

* Par débordement, I'acide 29% quitte le désaturateus un deuxieme bz
appelé «décantel », dont le réle est de diminuer le taux de solidesd’acide
La boue décantée est recyclée vers la cuve d'a

* Par débordement cette fois aussi, I'acide 29% déqgaasse vers un troisier

bac appelé Bac tampo ».

Bac désaturateuDécanteur Bac tampor




[

|

Figure 4 : Schéma des bacs de concentration

* Le bac tampon est lié a cinq pompes (A, B, C, B ePompe réserve).
Chaque pompe alimente un échelon de concentration.

* La section concentration contient quatre échelomsa@hcentration. Chaque
échelon (figure 5) est constitué d'une boucle, -elame composée d’'un
bouilleur, d'une pompe (ou circulateur), et d'unh&egeur de chaleur
tubulaire.

* L’acide concentré a 54% est pompé vers des badspasse par les mémes
étapes que l'acide 29% (désaturation, décantatibrgubit également une

clarification avant d’étre stocké, puis commersidli

Remarque

Le temps que passe l'acide 29% dans les trois (ossturateur, décanteur, et bac tampon)
est de I'ordre de 14H.
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II.  CHIMIE DES PROCEDES

La fabrication de I'acide phosphorique par voie iderésulte de la réaction chimique

suivante :
Cag(PO4)2+ 3HZSO4+ HZG—' 2I5P04+ 3CasQ+H,0
Cette réaction est un simple déplacement d'un ‘selide faible C%‘(POQZ par un
acide fort I—%SO4Ie gypse produit peut étre éliminé par une simittiafion.
En fait, la réaction est beaucoup plus complexe leghosphate contient un grand
nombre dimpuretés qui peuvent avoir un réle néfémts des différentes étapes de

transformation des phosphates en acide phosphoeigae engrais. Ainsi les majeurs MgO,
Al203, Fe203 et F affectent la qualité chimiqud’deide.

Parmi ces impuretés, on peut citer :
+ Le carbonate de calcium qui réagit avec I'acidéusigjue, suivant la réaction :
CaC03+ HZSO4+ H26—> (Ca89 2HZO) + CO2
Le dégagement de Cz(mvorise la formation des mousses en présence deresa
organiques.
. Le fluorure de calcium réagit avec I'acide sulfuigsuivant la réaction :

CaF +H SO +2H&—  (CaSQ2H0) + 2HF

+ La silice en présence d’acide fluorhydrique génkré&acide fluosilicique

(HZSiFG). Ces deux acides sont trés corrosifs.
4HF + Sto—>  SiF +2HO

2SiF +2H#06»H SiF + SIiO + 2HF
4 2 2 6 2

+ Les oxydes métalliques contenus dans le phospmaprésence d’acide fluosilicique

produisent des fluosilicates :



H SiIF + N\a6— NaSiF + H O
2 6 2 2 6 2
H SiF +K©6% SiF +H O
2 6 2 2 6 2
+ Les chlorures de sodium et de potassium sont ada e grandes corrosions générent
de l'acide chlorhydrique :

2NacCl +—H;SGADNaZSO4 + 2HCI

2KCl +H SO K _SO + 2HCI
274 27 a4

i 50//?04@/4?//2/

A travers ce chapitre, nous avons essayé d’expligiee maniere concise le procédé de
fabrication de I'acide phosphoriqgue « PRAYON MARX %, et nous avons donné quelques

notions de bases sur le phosphate et I'acide ploospie, pour pouvoir comprendre la suite
du travail.

En effet, 'objet du prochain chapitre est avantttone étude bibliographique, puis critique,
concernant les méthodes d’analyse qui se fontiaudss laboratoires local et central.



%&fma/(w[mﬂ/

ors de la fabrication, que ce soit pour I'acideggtwrique ou tout autre produit, il est
d’'une grande importance de fournir un service makanun prix moindre. Il convient
donc de prévoir un contréle de la qualité de faggorotéger I'utilisateur contre un
sous-dosage qui aboutirait a une perte globalenosurdosage qui nuirait au codt de
fabrication du producteur.
Les analyses faites en laboratoire sur les matigresiieres ne sont donc pas un simple
contrdle. C’est un poste de garde qui est placedsidétecter le plus rapidement possible les
anomalies, car une bonne matiere premiere estelaipre garantie d’'un bon produit fini.
C’est un contr6le qui maintient la confiance « Fisgeur — Client », et qui participe a la
bonne réputation de I'entreprise sur toutes legléxh
Ce chapitre traite de plusieurs points qui nous patu importants. D’abord I'étude
bibliographique, en premiere partie, traitant deithondes d’échantillonnage a la validation
des résultats en passant par les analyses enndlegs, sur chaque matiere premiere
préecédemment citée. Ensuite, I'étude critique, e@uxtéme partie, qui nous montrera
comment sont appliquées ces méthodes au sein fiied @hérifien des Phosphates. Et enfin,
une troisieme et derniére partie, qui sera unegpetimparaison entre ce qui est fait, et ce qui
doit étre fait. Nous y verrons les points fortssaique les points faibles de I'entreprise
concernant les méthodes d’analyses en laborattirgielques solutions pouvant y apporter
des améliorations concretes.



PARTIE | : L'ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE
|.  ECHANTILLONNAGE

I. .1 Qu’est-ce que « L’échantillonnage » ?

bY

Selon I'ISO 5667, I'échantillonnage est une actigmi consiste a prélever une partie
considérée comme représentative d'une matiére em de I'examen de diverses
caractéristiques définies.

Il ne peut y avoir d’analyse sans échantillons seiggement collectés au préalable. C’est pour
cela que des techniciens s’occupent régulieremenpréndre les échantillons dont les
laboratoires ont besoin. Et puisque ce travail eame surtout les matiéres premiéres de
fabrication de I'acide phosphorique, nous parlerdmsc d’analyses concernant le phosphate
brut, I'acide sulfurique, et I'eau.

Parmi les facteurs prépondérants qui affectentrtoade d’échantillonnage, nous pouvons en
citer :

1 — Masse et caractéristiques du lot (nature demktiére, granulation, teneurs en
composants...).

2 — Lot stagné ou en mouvement

3 — Caractéristiques a déterminer.

4 — Moyens et facilités d’échantillonnage.

L’objectif de I'’échantillonnage au sens strict ase réduction non destructive de la masse.
Cette réduction ne peut résulter que de la sélectdtun sous-ensemble d’éléments
consécutifs destinés a représenter I'ensemble fpanée lot.

La préoccupation fondamentale du principe d’écllanhage est basée sur le principe
d’élimination d’erreurs systématiques.

Ainsi, I'importance d’'un bon échantillonnage résidlEns le fait qu’il nous donne une idée
assez exacte sur :

1 — La constance de la fabrication.

2 —L’adéquation aux parametres et résultats es@smpt

3 — L'estimation du pourcentage de défaut.

I. 2. Méthodes et types d’échantillonnage

Il existe deux méthodes d’échantillonnage :les s probabilistes et non-probabilistes.

+ Méthode probabiliste (aléatoire)

Cette méthode donne la possibilité a tous les él&mneonstitutifs du lot d’avoir une
probabilité non-nulle d’étre sélectionnés.

+ Méthode non-probabiliste

Elle résulte d’'un choix déterministe des élémeatsnus, ou quand elle donne aux éléments
constitutifs d’un certain sous-ensemble du lot prababilité nulle d’étre sélectionnés.
A- La méthode probabiliste

Il existe trois modes principaux pour la méthodababiliste.

Echantillonnage aléatoire simple
L’échantillonnage aléatoire simple requiert de niéfun périmetre et de déterminer au hasard
des points de prélevement a lintérieur de cetteez&Chaque point doit avoir une chance




égale d'étre sélectionné, et le choix d’'un pointioé pas affecter le choix d’un autre. Elle est
utilisée pour éliminer toute possibilité d'intertien humaine.

* * * *
* * ok * * *

* * * *

Figure 8 : Modéle de I'échantillonnage aléatoirengile
Echantillonnage aléatoire systématique

L’échantillonnage aléatoire systématique consisteha@isir au hasard le premier point de
prélevement et, dans un univers unidimensionnglagouter ou a y soustraire une unité de
longueur choisie a l'avance (intervalle d’échaatihage). Dans un cadre bi ou
tridimensionnel, une grille ou un cube de grandixe viendra diviser la surface ou le

volume en parties égales

Deux modes de prélevements sont possibles :

* * * *

* * *

Figure 9 : Modéle aléatoire systématigue avec pmsialéatoire dans chaque maille

Figure 10 : Modéle aléatoire systématigue avectimsisystématigue dans chaque maille
Echantillonnage aléatoire stratifié
Lorsqu’un milieu présente des zones de compoditimnogene, il est possible de le diviser en
autant de secteurs qu’il y a de zones semblableaqu® secteur ainsi délimité est ensuite
échantillonné par la technique aléatoire ou sysii@oe Les résultats de chaque strate
permettront d’établir un mode adéquat de gestiamr ghacune. Les résultats de toutes les
strates peuvent aussi étre regroupés pour étaldorhposition moyenne de I'ensemble.

Figure 11 : Modele aléatoire stratifié
B- La méthode non-probabiliste

Il existe trois modes principaux pour la méthode-poobabiliste.
Echantillonnage représentatif

Suivant une définition restreinte, I'échantilloneageprésentatif peut étre realisé lorsqu’une
substance est distribuée de fagcon homogéne dangmiilisu ou un espace donné. Le
prélevement en en seul point permet alors I'obdenti’'un résultat représentatif.
Ce type de prélevement est beaucoup utilisé. Laets @nalytiques sont réduits au minimum
et le résultat représente a priori la moyenne cwdedans la masse, ce qui constitue par
expérience des renseignements probants et suffisant

Echantillonnage ciblé
L’échantillonnage ciblé differe du représentatihgdde sens qu’un effort est mis pour retenir
la partie qui semble la plus convaincante au petlevl est trés difficile d’associer la notion
de représentativité a ce type de prélevement. Qnrgo dire que cet échantillon n’est
représentatif que de lui-méme.
Le but principal de I'échantillonnage ciblé est date démontrer la présence de matieres et
d’en déterminer les concentrations les plus élevées

Echantillonnage selon le jugement




Trés souvent, aprés avoir examiné le produit arétlwaner, le préleveur est en mesure
d’identifier par la couleur, la texture ou d’autrearactéristiques de la substance un
échantillon qui lui semble typique de la moyennedlieu. Ce type de prélévement est donc
réalisé selon I'opinion du spécialiste et peut éprésentatif ou non de 'ensemble.
Tout comme le représentatif, I'approche selon Igejnent vise I'obtention de la valeur
moyenne, mais en se basant sur des notions swefcttontrairement au premier qui
s’appuie sur des considérations techniques.

I. 3. Prise d’échantillon

A- Consignes de sécurité

L’échantillonneur doit avant tout étre rigoureusetrfermé au travail qu’il s'appréte a faire,
et ne doit en aucun cas travailler sans son undatrson casque de sécurité, sans oublier ses
lunettes, ses gants et son masque filtrant, selbesoin.

Pour l'acide sulfurique, une combinaison antiacégdé obligatoire, car étant un produit tres
dangereux, il est primordial de prendre toutesnesures de sécurité nécessaires. Il doit
vérifier si son matériel d’échantillonnage n’estspdéfectueux (flacon perfore, outils
métalliques oxydés et coupants, verrerie casséar. gata augmenterait le risque de blessure.
Des douches de sécurité et des lavabos de ringaigent se trouver a proximité du lieu
d’échantillonnage, et des informations expliquamtpgrsonnel comment se comporter avec
une victime en cas d’accident di a I'acide doiv&ng placardés sur les murs, et distribués en
brochure. Des formations régulieres sont ausséaqir.

Pour ce qui est du phosphate brut, I'échantillonrdait porter en plus de I'uniforme et du
casque qui sont obligatoires en toute situationmasque filtrant pour éviter d’inhaler les
particules de phosphate, des lunettes protectciaese un possible contact avec les yeux, et
des gants pour éviter lirritation de la peau. Gefant, le danger est moins grand qu’en
manipulant I'acide sulfurique.

Quant a l'eau, il n’est pas obligatoire de porterrdasque filtrant. Les lunettes et les gants
sont cependant recommandés, surtout lors de lgoulation de I'eau de mer.

B- Méthodologie

+ L’acide sulfurique

Avant de prendre un échantillon d'acide, il est esdaire de purger le robinet
d’échantillonnage en le laissant ouvert pendantrenv2 minutes.Cela permet d’évacuer
I'acide stagné dans le robinet d’échantillonnaga’étiminer les possibles résidus qui s’y
trouvent. Il est nécessaire d’avoir un robinetéelu bac, car le bac d’acide sulfurique doit
étre fermé. L’échantillon est pris dans un flaconpéastique préalablement rincé et nettoyé.
Le bout du robinet doit étre a I'intérieur du flac@t son débit doit étre réglé de facon a éviter
les éclaboussures.
+ Le phosphate brut

Le phosphate brut est un solide a granulométris & donc, son échantillonnage doit se faire
a l'aide d’un tube dans le baril ou le tas.
+ L'eau



Méme technique a utiliser concernant I'eau brutieegtiutilisé pour la fabrication de la pulpe
d’acide phosphorique. Purge du robinet pendantriites, puis prise de I'échantillon dans un
flacon en plastique.

i Jonclusion

Le meilleur modele d’échantillonnage pouvant éppligué aux matieres premieres qui nous
intéressent est le modele représentatif. Les neatigont homogénes, stockées dans des lieux
confinés, et le cout analytique est faible par cappux autres modéles. L’homogénéité du
mélange sera mise en relief en prenant plusietnanditions représentatifs.

L’échantillonneur doit effectuer des analyses piregsimples comme la densité du produit
par exemple, afin de s’assurer que le produitalestert qui vient des ateliers est conforme, et
que le produit de marche qui va vers l'usine lass$si. Ainsi, il n'est pas responsable en cas
de problemes liés aux matiéres premiéres, et péwepir plus vite les ateliers concernés, la
salle de contrble de l'usine, et les laboratoires.

Du personnel qualifié doit s’'occuper uniquementrdmsport des échantillons des conditions
adéquates pour plus de rapidité et d'efficacitér léa caractéristiques de la plupart des
matieres changent selon le temps et I'environnement

. LES METHODES D'’ANALYSE
[I. 1. Consignes de sécurité

Le laboratoire doit garantir la sécurité des lahtrs. Pour cela, le laboratoire doit toujours
étre propre et bien nettoyé du sol au plafond, piter tout risque de glissade ou autres
accidents du genre. Les dispositifs doivent étrggngmsement rangés, et les réactifs
chimiques dangereux mis sous hotte pour éviterriegtie de contact accidentel.
La verrerie cassée doit étre jetée et remplacélesebutils métalliques désinfectés. Chaque
appareil doit étre posé a la place qui lui conviewiec son mode d’emploi pour éviter les
mauvaises manipulations.
Le laborantin doit toujours étre vétu d’'une blodsdaboratoires et de gants en plastique. Des
lunettes protectrices doivent étre portées poutégey les yeux dans le cas de I'analyse de
I'acide sulfurique par exemple.
Des douches de sécurité et des lavabos de ringaygedix doivent étre installés a proximité
des paillasses. Rien ne doit encombrer ces paBass qui veut dire que des poubelles sont a
prévoir, et que les échantillons analysés doivastjétés.

II. 2. Méthodologie

Les analyses doivent se faire chaque jour réguatieng en respectant un horaire donné, ou sur
demande du chef de laboratoire. Les résultats dbitee enregistrés et une carte de controle
doit étre établie concernant chaque analyse.

L’analyste doit établir un rapport en fin de jougngn mentionnant si tout est normal, s'il a
détecté des anomalies, ou si, au contraire, il @uwért une possible amélioration de
I'analyse ou du produit.

A- Etalonnage

L’étalonnage doit se faire par l'analyste lui-méme par un technicien spécialisé en
étalonnage d’appareils de laboratoire. Il doit &#ie régulierement selon le type d’appareil
pour garantir un fonctionnement optimal.



B- Inventaire des analyses a effectuer
¥ L’acide sulfurigue

Deux analyses sont a effectuer pour I'acide sujfiei La détermination de la densité et de la
concentration.
+ Le phosphate brut

Cing analyses sont a effectuer sur le phosphate baugranulométrie, le pourcentage en
P,Os, en CQ, en CaO, et la présence d’éléments traces.
+ L'eau

Concernant I'eau, les analyses a faire sont treésbneuses selon les documents délivrés aux
laborantins du laboratoire central: pH, mesureadtutbidité, dosage du chlore libre et total,
alcalinité, conductivité électrique, Teneur en shisous, Dosage des ions sulfates... Car le
laboratoire analyse plusieurs sortes d’eaux (Eatebeau de mer, eau de table, eau de lavage,
vapeur condenseée...), et chacune est destinée arempble précis.

.  ENREGISTREMENTS DES RESULTATS :

Les résultats trouvés doivent étre comparés minsgi@ment aux normes et aux intervalles
préférables ou imposés.

Les résultats de chaque analyse doivent étre estmégyisur papier d’abord, puis sur ordinateur
par I'analyste lui-méme. Des cartes de contrblégethd Etre élaborées régulierement afin de
vérifier la cohérence des résultats, et de déeeberplus vite les anomalies.

En fin de journée, chaque analyste doit établirajgport détaillé et signé de sa main.

Les résultats doivent étre archivés et classés seltype et la date d’analyse.

IV.  ORGANISATION :

Le laboratoire doit étre bien organisé, et pouracel faut appliquer des méthodes
d’organisation telle que la méthode des 5S. Auqpaeeil défectueux ne doit rester dans la
salle. Les appareils doivent étre bien rangés,aevdrrerie sur égouttoirs afin d’'éviter
I'encombrement.

Le ménage doit se faire matin et soir, et les assks doivent étre propres.

Un contrble régulier doit étre effectué par lepmsables et des notations doivent étre faites
concernant chaque partie de l'analyse, garantisaargi I'amélioration de la méthode,
I'organisation des opérations, et donc, I'efficaaiu laboratoire.

Partie Il: L’étude critique

Au sein de I'OCP, les analyses en laboratoire ssprient la base du contréle de qualité.
C’est pour cela gu’il y a des techniciens et deslymtes qui s’occupent exclusivement des
différentes taches, allant de I'échantillonnagénderprétation des résultats d’analyses. Il peut

y avoir des différences par rapport aux méthodasalyses prises comme modéle, et parfois
méme, des erreurs. Mais cela se corrige avec |psetiexpérience, le matériel haut de



gamme que I'OCP acquiert petit a petit, ainsi qugedfforts incessants de tout le personnel de
I'entreprise.

. ECHANTILLONNAGE
+ L’acide sulfurique

L’acide sulfurique est stocké dans un bac fermérdbinet d’échantillonnage y est relié. Lors
de la prise d’échantillon, I'’échantillonneur esbitlé d’'une combinaison antiacide. Il ouvre le
robinet pour une purge qui peut durer de 10 a 30@utes, puis récupére un échantillon
d’acide dans un bidon en plastique bien nettoy@raalable qu’il ferme avec précaution, et
nettoie de I'extérieur.
L’échantillonneur marque sur le bidon au feutrer dai nature de I'’échantillon, et fait des
analyses primaires lui-méme sur la densité dedgcavant de le porter au laboratoire. Pour
cela, il verse I'échantillon dans une éprouvettepkastique de 250ml, et met un densimetre
dedans. Aprées stabilisation, il note la densitd’adde. Ainsi, il s’assure que I'échantillon
gu’il méne au laboratoire est conforme. En casabaalie, I'analyste sait que le probleme est
survenu au laboratoire, et non entre les main&gdbdntillonneur.
Un échantillon se prend toutes les 2 heures envidonflacon est rempli depuis le bidon
d’échantillon et est envoyé au laboratoire localufés les 24 heures, les échantillons d’'une
méme journée, provenant d’'une méme source sontsrémun seul et méme échantillon,
qu'on appelle « Echantillon représentatif de larjeée », et qui est destinée au laboratoire
central.

+ Le phosphate brut

Pour le phosphate brut, I'échantillonneur récckeHantillon dans le phosphate qu’améne le
convoyeur aprés broyage. Il en remplit un seau lagtigue gu'’il améne directement aux
laboratoires. De ce seau, I'analyste prend des-&chentillons qu’il met dans des boites de
pétri.

+ L'eau

Pour I'eau brute, la méthode d’échantillonnage lasméme que pour l'acide sulfurique.
L’échantillonneur n’est cependant vétu que d’'uraubé et d’'un casque protecteur. Le robinet
d’échantillonnage est purgé pendant prés de 30 tesnest I'échantillon est pris dans un
bidon en plastique qui est directement amené ardadire.

i Jonclusion

Les échantillonneurs au sein de I'OCP ont tous dsgiformations concernant les techniques
d’échantillonnage. Grace a cela, ils fournissens glu moins des échantillons de qualité.

Le temps de purge pour I'acide sulfurique et I'eaticonsidérable par rapport aux 2 minutes
gue cela devrait prendre, et cela causerait urte permatiére premiere si 'OCP n’avait pas
prévu pour cela un systeme de recyclage. Ainsietoles matieres qui s’écoulent des bacs
vont dans un systéme d’égouts qui conduit versamappelé « Bac effluent ». Les matieres
qui y sont stockées sont réacheminées vers la dat@que pour aider dans le procéde de
fabrication.

L’échantillonneur effectue aussi des analyses premasur les produits dont il est
responsable.



II. LES METHODES D'ANALYSE

Au sein du laboratoire central

Certaines analyses au sein du laboratoire cerdrédrg tres régulierement, certaines se font
occasionnellement, et d’autres pas du tout. Cefeertt® de la durée ou de la difficulté de
'analyse. Si I'analyse prend beaucoup de tempdarnande beaucoup d’efforts, elle peut se
faire un jour sur deux, ou méme une fois par seeain
Les résultats de chaque analyse sont enregistrésrdunateur, et des cartes de controle
mensuelles sont dressées. En cas de problemelewgervices en relation avec le produit
concerné sont contactés pour trouver la sourcéaderhalie, et d'y remédier avant l'arrét de
l'usine.

[I. .1 Consignes de sécurité

Dans le laboratoire central, la notion de sécusié assez prise au sérieux. Les sols sont
régulierement nettoyés pour éviter tout risque likesade ou autres incidents du genre. La
verrerie est bien rangée, et des poubelles spgmaleprévues pour la verrerie cassée sont
disponibles.

Des douches de sécurité et des lavabos de ringgeealix sont installés a proximité des
paillasses. Les appareils sont bien rangés, matairte d’entre eux sont défectueux, ou
présentent des difficultés qui peuvent engendrerpdebléemes, comme blesser I'analyste ou
encore fausser les résultats. Ces engins n‘'orntdosipas été remplaceés.

Les analystes portent tous des blouses blanchds, magligent parfois le port des gants.
Pourtant, sur le mur sont placardées des étiqueipgelant le port obligatoire des accessoires
de sécurité.

Les échantillons analysés sont vite collectés dandac, ce qui permet a l'analyste de
travailler plus a l'aise.

II. 2. Appareillage

- Verrerie disposée sur égouttoir - Broyeur

- Thermo balance - Spectrophotomeétre infra-rouge
- Centrifugeuse - Spectrophotométre UV

- Densimeétre -  SKALAR

- Thermometre - Calcimetre de Bernard

- Tamis - Tamiseur automatique

- pH-metre - Agitateur magnétique

- Balance normale - Agitateur automatique

- Balance analytique - Densimétre automatique
- Burette automatique - Etuve

- Pipette - Four

- Zipette - ICP

- Poire a pipeter - Dessiccateur infra-rouge




II. 3. Etalonnage

L’étalonnage se fait par l'analyste lui-méme meHso®ent ou annuellement selon
I'appareil. Sur chaque appareil est collée unaiétig ou est mentionnée la prochaine date
d’étalonnage.
II. 4. Analyses effectuees

- Détermination de la densité de I'acide sulfurique.

- Détermination de la concentration de I'acide siudfue.

- La granulométrie du phosphate brut.

- Pourcentage en P205 dans le phosphate brut.

- Pourcentage en CO2 dans le phosphate brut.

- Pourcentage en CaO dans le phosphate brut.

- Détermination des éléments traces dans le phosphate

¥ L’acide sulfurigue
> Détermination de la densité

La densité de 'acide sulfurique est déterminéeuypadensimetre automatique.
» Détermination de la concentration

La concentration est déterminée par simple calcul.
+ Le phosphate brut
> La granulométrie

La granulométrie est déterminée a I'aide d’un tamiglectronique.
» Pourcentage en®s

Pour cette analyse, le laboratoire utilise un agipaommeé « Le SKALAR » du nom de la
société qui I'a congu.

» Pourcentage en CO

Le pourcentage en G@st déterminé a I'aide d’'un calcimetre de Bernard.
» Pourcentage en CaO

Un mélangeur automatique s’occupe de définir leirpentage en chaux dans le
phosphate brut, grace a un systéme de dosageoen. ret
> Détermination des éléments traces

Ces éléments sont déterminés par un appareil tnggux qui s’appelle « L'ICP-9000 » qui
utilise le principe de la spectroscopie optique.
+ L'eau

Aucune analyse n’a été effectuée sur I'eau lonside séjour au laboratoire central.
[l. ENREGISTREMENT DES RESULTATS

Les résultats sont comparés aux normes et auxvatles préférables ou imposées pour
vérifier que le produit est de qualité. lls sontésosur papier, puis saisis sur ordinateur qui
s’occupe d’effectuer des cartes de controles méesumsncernant chaque analyse.



Les analystes ne font pas de rapports, et lestaégsiglont archivés et classés selon le type ou
la date de I'analyse.
IV. ORGANISATION

Le laboratoire central est assez bien organisé.pkeduits chimiques dangereux sont mis
sous hottes, et les produits non-dangereux sogésattans deux armoires. Sur chacune de ces
armoires figure l'inventaire des réactifs qu’eltntient.

Le laboratoire est régulierement nettoyé matiroat £a verrerie d’analyses est disponible en
grande quantité, et des poubelles pour la veroassée sont prévues pres de chaque paillasse.
Les appareils sont bien rangés. Certains sont wWeéfig@c et n'ont pas encore été remplacés.
Les échantillons utilisés sont évacués, ce qui peanfanalyse de travailler plus a l'aise.

Des responsables de laboratoire s’occupent d'étalds diagrammes d’Ishikawa, et
appliguent la méthode des 5S afin d’améliorer bolatoire, ce qui participe grandement a
son organisation et a sa propreté.



PARTIE lll : Les points positifs, les écarts et lesolutions
I. LES POINTS POSITIFS

I. 1. Echantillonnage

Le premier point positif qu’on peut relever lorsaidte étape est que les échantillonneurs sont
formés a la tache gu'ils effectuent. L'entreprigdlle a organiser des formations réalisées par
des professionnels, ou sont expliquées les difféserméthodes d’échantillonnage, les
manieres de procéder, et méme comment effectuearial/ses primaires. Ainsi, chaque
échantillonneur a pleinement conscience de I'imgrae de son travail.
L’échantillonnage se fait régulierement (toutes2el, et est presque conforme aux exigences
gue nous montre la partie bibliographique de ttadas mémes que l'entreprise essaie
d’atteindre.
Quant a la sécurité, les échantillonneurs se memisde leurs tenues et de leurs accessoires
de sécurité, ce qui permet grandement d’éviterrisgtie d’accident.

I. 2. Aulaboratoire central

Au laboratoire central, le nettoyage se fait régelinent. Les appareils sont bien rangés et
étalonnés régulierement. Sur chacun d’eux figugréehaine date d’étalonnage. Les réactifs
dangereux sont rangés sous hottes, et les autrdgifs ne présentant pas de danger sont mis
dans des armoires. Sur chaque armoire figuretiadiss produits qu’elle contient.

Les résultats des analyses sont précis, et celdlestdeux choses. D’'une part, le personnel
travaillant au laboratoire est formé aux tachesl gigit faire. D’autre part, 'OCP essaie au
maximum de fournir au laboratoire central du maténaut de gamme, colteux certes, mais
préecis et rapide.

Chaque analyse est effectuée par un seul et mémgstn Chaque analyse est donc
« maitrisée ».

Enfin, les résultats sont enregistrés sur papisuebrdinateur, et des cartes de contréle sont
établies, ce qui permet de vérifier la fiabilitésdésultats, et donne une idée sur la fiabilité du
laboratoire en général.

II. LES ECARTS
II. 1. Echantillonnage

Le plus gros point noir que j'ai pu relever con@hla prise d’échantillon est I'inadéquation
du matériel d’échantillonnage. Les échantillonstgois dans des bidons en plastique, et les
robinets d’échantillonnage sont a tres fort détét,qui augmente le risque d’éclaboussure.
Ceci peut devenir dangereux avec l'acide sulfurigu®8.5%. Donc, la sécurité est a
renforcer.

[I. 2. Aulaboratoire central

J'ai pu remarquer au laboratoire central que lesgumes travaillant au laboratoire n’avaient
pas nécessairement fait d'études en chimie. AiB&ctriciens et mécaniciens se sont
retrouvés a travailler en laboratoire d’analysesm@jues. lls ont recu des formations
concernant les analyses en elles-mémes, et fontttevail grace a I'expérience qu’ils
acquierent au fil du temps. C’est une faute quierg@vavant tout au bureau de recrutement.
Des appareils défectueux n’'ont toujours pas étélamds, et des produits périmés depuis
longtemps n’ont pas été jetés. Pas de modes opéstde modes d’emploi ou de fiches de



sécurité pres des appareils et des réactifs, @iwes analyses se font rarement, ou pas du
tout.

Le laboratoire central a trop de taches a effeatmenn minimum de temps, ce qui participe

grandement a cette désorganisation. Enfin, lesigoes de sécurité ne sont pas toujours

respectées. La plupart des analystes se suffiseppod de la blouse blanche, peu importe le

degré de danger que présente I'analyse.

. LES SOLUTIONS PROPOSEES

Lors de I'échantillonnage Au laboratoire central
- Acheter du matériel d’échantillonnagg - Définir la fonction d’'une personne selon
adéquat (pompe, louche, flacons...) son domaine d’étude (n'accepter que |les
- Prévoir du personnel qualifié et chimistes en laboratoire)
motorisé pour le transport des - Remplacer matériel défectueux
échantillons - Fournir les modes d’emploi, les modes
- Installer des robinets d’échantillonnage opératoires, et les fiches de sécurité
réglables en débit - Mettre en place un systeme de notation
- Ajouter des hélices a différents niveayx  des laborantins
de hauteur sur les agitateurs de bacs| - Effectuer des réunions et des bilans
pour une meilleure homogénéité. trimestriels pour I'amélioration du
- Multiplier les formations laboratoire et de ses analyses
- Rapport quotidien de chaque analyste

i 5@/2@4/4/@/2/

i la qualité du produit n’est pas vérifiee et camigée, le produit ne peut étre vendu.
Cela, I'Office Chérifien des Phosphates I'a comgegpuis longtemps.
Au terme de cette étude, il est clair que I'entisspcherche activement a répondre aux
normes internationales en ce qui concerne les rdéghd’'analyses.
Nous remarquons, en effet, que la plupart des goasiet des méthodes sont respectées, et
I'OCP investit de plus en plus dans du matéridbtteratoire tres avancé.
Nous remarquons aussi qu’elle cherche a sensibdime personnel afin que chacun prenne
conscience de I'importance de la tache qui lucesfiée.
Mais le facteur humain a aussi son impact, etpsitticipe au développement continuel de
I'entreprise, il commet néanmoins des erreurs auifil du temps, peuvent étre les causes de
disfonctionnements et de pertes.
L’idéal serait de recruter plus de personnel aérr@ondre aux besoins du laboratoire. Ainsi,
toutes les analyses seraient faites en tempstetuge. Il faudrait aussi attribuer a chacun une
fonction relative a son domaine d’étude. Un tedenien mécanique peut en effet effectuer
une analyse si on lui donne son mode opératoiralidétUn chimiste, lui, en comprend le
meécanisme, |'effectue, sait prendre l'initiative @as de probleme, et peut proposer un moyen
d’améliorer son travail, et donc, d’améliorer I'esyirise.
Construire d’'autres laboratoires serait aussi béséfique pour I'OCP, et cette derniére
commence déja a investir dans la rénovation demmdaboratoires, et la construction de
nouveaux.
Malgré ces petits points noirs relevés, I'entrepast bel et bien sur le chemin qui la menera
vers une qualité optimale de ses produits. Qualitélle atteindra sans doute grace a son
immense expérience, a I'’engagement de son persatraesa volonté de réussir.
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e petit travail est le fruit de six semaines d’aglaagon et de contact au sein du milieu

professionnel.

Ce stage effectué a I'Office Chérifien des Phosggshat été pour moi une expérience

immense. J'ai appris a m’intégrer comme un vraifggsionnel travaillant pour
I'entreprise, et j'en ai aussi profité pour metiréépreuve les connaissances théoriques que
javais jusqu’a présent accumulé a la faculté desnses et techniques de Fes.

Grace a cela, jai pu observer et mener une pétitde concernant les méthodes
d’analyses des matieres premiéres pour l'acide gitwgjue. Celle-ci m'a permis de
comprendre comment 'OCP procéde pour assurerdhbt@ule ses produits, pour maintenir sa
réputation et la confiance que les marchés intenmatix lui témoignent.

Le premier exportateur mondial du phosphate etededgrivés m’a offert bien plus
gu’'un simple stage. C’était un petit apercu dediav, et une belle vision sur ce que le
domaine de la chimie pouvait offrir a celui de dlirstrie.
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OCP:

P.Os :

H,SO, :

H3PO4 .

ICP :

NCL :

CL:

ISO:

LISTE DES ABREVIATIONS

Office Chérifien des Phosphates
Pentoxyde de phosphore

Acide sulfurique

Acide phosphorique

Inductive coupled plasma

Non clair

Clair

International Organization for Standardization



