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Résumé

La flottation est un procédé de concentration té&mndu qui implique d'importants colts
d’opération. La principale contribution a ces coéss liée a la consommation des réactifs qui fait
I'objet de constants efforts d’optimisation.

Ce projet évalue I'effet des parametres sur ldopmiance de la flottation de la blende. I
vise la recherche de condition optimale d’ébauclipbfe collecteur, activant) qui consiste a ajouter
des faibles quantités de réactifs lors de la fiimita

Des essais de la flottation réalisés au labomtairec des échantillons de minerais de

blende montrent le pouvoir de la méthode.

Les résultats de quelques essais effectués auatabver permettent d’adopter une nouvelle

stratégie d’optimisation pour permettre de diminleeconsommation en réactifs.
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LEXIQUE ET ABREVIATIONS

MRE : Méthodologie de la Recherche Expérimentale
MIBC : Méthyle Iso Butyl Carbinol (moussant)
A3418: Aérophine 3418 (collecteur)

PZC: Point Zero Charge (point de charge nulle)
PZNPC: Point of Zero Net Proton Charge

PIE: Point Iso Electrique

PC: Plan de Cisaillement

ZnS : la blende ou sphalérite

Ps : la Probabilité de Flottation.

P. : la Probabilité de Collision bulle-particule.

P, : la Probabilité d’Attachement bulle-particule.

Ps : la Probabilité de Stabilité de I'agrégat bulkeicule.
Pb : plomb

Cu : cuivre

Zn : zinc

Rm : rendement métal

Alim : alimentation

Reconst: reconstitué

CMG : compagnie miniére de guemassa
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INTRODUCTION

La flottation demeure I'un des procédés de traitgtmes plus utilisés dans l'industrie
miniére durant ces derniéres décennies a causendenportance, sa simplicité et son faible codt
énergétique.

Cependant ce procédé nécessite des quantités éndieae, I'exploitation miniere de facon
générale affecte les réserves d’eau douce palidatton d’eau destinée au traitement du minerai et
par la pollution générée lors des décharges deaxitis1

Le but de ce travail est la recherche de conditptimale de flottation de la blende a
I'échelle du laboratoire et de conclure par laeswsitir les effets des différents parametres sur la
performance de la flottation.

Pour parvenir a cette fin, nous ferons recours aMéthodologie de Recherche
Expérimentale qui nous servira a mieux €laboreressais aux laboratoires et a traiter les résultats
des analyses avec plus d’efficacité.

Par ailleurs, pour répondre a ces questions lidasflattation, deux parties seront traitées
dans ce rapport :

La premiére partie de ce mémoire sera réserve&twde théorique qui permet de cibler la
problématique de la flottation, ainsi que I'iddéicition des intervenants dans ce processus de
séparation. Elle traite également de la performalecka flottation ainsi que des équipements de ce
processus.

La Méthodologie de recherche expérimentale nous skmne grande utilité pour la
résolution de ces questions et servira comme putitipal pour I'optimisation des choix d’essai et
a leur enchainement au cours de I'expérimentatidie. permettra de définir en n’importe quel
point du domaine expérimental d’'intérét la valeumne ou plusieurs réponses expérimentales.

La deuxieme partie sera consacrée aux essais arafaioe sur la substitution de I'amyle

xanthate par le di isobutyl dithiophosphinate (3418
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PARTIE | : ETUDES THEORIQUES

- GENERALITES SUR LA FLOTTATION DES MINERAIS
- PLANS D’EXPERIENCES
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CHAPITRE | : GENERALITES SUR LA FLOTTATION DES MINERAIS

|- PRINCIPE DE LA FLOTTATION

La croissance industrielle durant le XX siécle a nécessité des quantités considérables des
métaux et de ce fait, la mise en ceuvre des procéui@patibles avec le traitement de masses
rocheuses énorm¢s|.

La flottation est une technique de séparation eétrithissement des minerais basés sur leurs
propriétés de surface dans une solution aqueuse etésence d'air. Cette technique permet de

différencier les minerais hydrophiles et hydroptobe

Le principe de la flottation des minerais est levant : les particules solides sont mises en
suspension par agitation dans I'eau apres qu’uyaige humide, plus ou moins poussé ait libéré de
la gangue de I'espece minérale valorisable.

Ce mélange solide-eau (ou pulpe) est conditionnéc ain réactif chimique appelé
collecteur, dont le role est de rendre hydrophobe la suréaceninerais a flotter. La pulpe ainsi
conditionnée est introduite dans des réacteurs sndtagitateurs aérés (cellule de flottation),
d’injecteurs d’air (colonne de flottation) ou d’éteodes (électro filtration) générant des bullesrd’
et les dispersants.

Les particules rendues hydrophobes se fixent autface des bulles qui constituent un
vecteur de transport grace a leur mouvement asoerdi vers la surface libre de la pulpe. On
obtient ainsi une mousse surnageante chargéeidesappeléedcumes
La taille des bulles et la durée de vie de la m@sssit modulées par I'addition d’'un moussant.

On peut donc définir plusieurs opérations élémesddors du processus de flottation :

» Conditionnement des surfaces des solides par dedificateurs de I'adsorption du
collecteur ;

» Adsorption du collecteur sur la surface d’'un solideerminé ;
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» Contact entre les particules solides et les bdllais ;

» Transport de I'ensemble bulles-particules versitéase de la pulpe ;

» Formation et récupération de I'écume.

Cellule n
Cellule n+1 Air Cellule n-1

I -1-ajustable I |

——]

Hotte )
-4 1 \Iﬂ—\ = I
- \ = =
ul ! > ol “Conduite

% Sl d'alimentation

Diffuseur Rotor
wp Pulpe
== Air
=¥ Agrégat particules-air (flottés)

Figure 1:Cellule de flottation sub aérée Denver Sala Sub-A

[I- REACTIFS DE LA FLOTTATION

Les réactifs de la flottation représentent unei@panmportante des codts du processus de
traitement, et sont utilisés a différentes étapeprdcédé pour assurer la séparation. L’'ajoutese ¢

réactifs dépend de la nature et de la compositiomitherai a traiter.

[I-1 Le collecteur

C’est un agent tensioactif (surfactant), conétifpar au moins une chaine hydrocarbonée et
une téte polaire, qui peut comporter un ou plusiguoupes salifiant facilement ionisables. Son réle
est de rendre hydrophobe la surface du mineriagtar.

Les collecteurs généralement utilisés dans lesegsus de flottation sont des tensioactifs
qui s’adsorbent a la surface des minerais utilesfgranation des liaisons Vander Waals ou des

liaisons électrostatiqugs].
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Dans le cas de la flottation des sulfures, lesectdlurs utilisés appartiennent a la famille des

thiols dont les principaux sont présentés danadiau 1.

Tableau N°1 : principaux collecteurs des minérauxudfurés

PH de mise
Collecteur Formule S CS TG
Alkyldithiocarbonates = B-13
(xanthates) &
R—O—C
S
S-, K+
Dialkyldisulfures 1-11
(dixanthogéne) e S
R—O—C C—0CO—R
e g
S5—S
Dialkyldithiophos- s 4-12
phates R—O_
— - b
R L8] S K+
Dialkyldithiocarba- 512
mates R iz ’?5
N —
- \S . K
Isopropylithionocarba- S5 4-9
mate | o
ICHz)o —CH— 0O — C— N
e H
Mercaptobenzothia- z N 4-9
zole | '
\/\S"C_ S-, Na+

1 Adsorption du collecteur sur les sulfures : cas dia sphalérite

L’analyse bibliographique concernant la flottatida la sphalérite a mis en évidence les
points suivants :
> La sphalérite n’est pas un minerai qui réagit comiraporte quel minerai sulfuré.
» La sphalérite posséde un fort risque de dissolut@ninc est un élément trés mobile
(Précipitation sous forme d’hydroxyde a haut pH,$1:0 11]).[4]
> La sphalérite est un minerai qui ne possede digdfiavec aucun collecteur; il a besoin
gu’on modifie sa surface pour flotter.
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> La surface de la sphalérite est couverte d’hydrexdel zinc entre pH 6,5 et &5%.

» La granulométrie d’un minerai, en particulier lehafgrite influence la flottation; les fines
inférieures a 20 microns sont plus difficilemewtthbleg6].

> Les ions C@', F€" et C&" activent la flottation de la pyrite seule. Tous @ens accélérent
la formation du dixanthogéne. De plus, I'ion“Ctavorise la chimisorption du xanthate par

formation de xanthate de cuiig.
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[1-2 Les Moussants

Ce sont des tensioactifs qui s’adsorbent a l'iatfliquide-air pour diminuer la tension
superficielle et participer a la stabilité des bslf’air. lls appartiennent aux familles @ddsoolset
despolyéthers

Tableau N°2 : Les moussants utilisés en flottatiodes minerais sulfurés

Moussant Ajout typique (g/t)
MIBC 2,5-250

L’huile de pin 5-150

Acide crésylique 5-180

[I-3 Les activants

Les activants sont des réactifs qui facilitenffil@tion du collecteur sur la surface des
particules solides, on peut distinguer comme antides sulfures, les agents conditionneurs
(chaux, carbonates de soude, silicate de soudied eations métalliques en solution.

Les principaux activants de la sphalérite sontdas Cd" PIF* et Ag". Toutefois, certaines
tendances apparaissent concernant I'activatioa dpHalérite par le cuivre |l.

L’activation par le sulfate de cuivre(Cu®Caboutit & une substitution entre ‘Guqui se
retrouve dans la structure de la sphalérite (Zh8pe Zn** qui se remet en solutida].
La réaction de surface pourrait s’apparenter & cdlin échange ionique.

CuSQ + ZnS— CuS + ZA"+ SO~

Cet échange se fait sur une épaisseur de 5nm feeule ZnS et aboutirait a un équilibre
Zn**/Cu**Cette activation permet d'atteindre une récupématie 80% de la sphalérite quel que soit
le pH. Cependant, autour de pH=8.5, une trop footeentration en ion cuivre (€Y déprimerait

la sphalérite par adsorption de Cu(@ét) surfacg9].

[I-4 Les déprimants

Les déprimants sont des réactifs qu’on peut ajoatéas pulpe pour déprimer de facon

sélective une espéce minérale afin de I'empéchdtotter. Les déprimants sélectifs des sulfures
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sont des sels organiques. On peut donner quelgunespes généraux sur la dépression des sulfures
car les possibilités sont nombreuses et dépenaecdsiparticulier.
» Une oxydation poussée et sélective de certainarsglidont la surface est transformée en un
composé oxydé, est un moyen de les déprifagr.
» Les composeés de surfaces métal-thiol peuvent étraits a pH trés acide.
> |l est possible, dans le cas de la pyrite, de Hoda réaction de formation du composé

métal-thiol, ce qui revient a déprimer la pyri@.

[1l- LES TECHNIQUES DE LA FLOTTATION
[1I-1 La flottation au laboratoire

La flottation a l'aide d'une cellule de laboratdicellule Denver) est un procédé discontinu.
On doit dans un premier temps broyer le minergirésence d'eau et ensuite transférer le mélange
dans la cellule. Legtactifs sont ajoutés et le mélange pulpe-réasti€enditionné pour un@ériode
de temps prédéfinie. L'injection d'air permet d'areo la flottation. Ensuite vient la phase de
flottation qui permet de récupérer a la fin le camicé.

Généralement ses études menées au laboratoiretfgeriria détermination des parametres
de marche et le choix des réactifs. Ce qui perradixér les ordres de grandeur des concentrations
de réactifs. Parmi les parametres étudiés a I'échdel laboratoire on cite : le temps de broyage, le
pH, la viscosité, les conditions d’ébauchage, etc.

[1I-2 La flottation a I'’échelle pilote

Les résultats des essais de flottation obtenuslaardtoire seront confirmés par les essais
pilotes et permettront de déterminer les paraméteestabilisation et d’optimisation du procédé.
Parmi ces parametres qui génent la stabilisatigordcédé de flottation on peut citer :

v' Les caractéristiques du minerai (teneur, granulométcomposition minéralogique,
propriétés de surfaces, solubilité des espéce3,cetde la qualité d’eau ;

v' Des causes imprévues telles que les pannes oiffieslids opératoires ;

v Une analyse poussée de linfluence de chaque ptmaraisi que les conséquences de
toutes fluctuations ;

Pour remédier a ces problemes, il faut :
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v' Une stratégie de commande a partir d'un modelednit dans I'ordinateur, fournissant les

connaissances nécessaires au pilotage et dictarégftexes lors des perturbations ;

v" Un moyen de mesure adéquat qui préléve l'infornmatit qui constitue un des signaux
d’entrée du régulateur ;

v" Un systéme détecteur d’erreur comparant le sigealticte a un signal affiché appelé point

de consigne, représentant la valeur désirée dalsignsortie.

[1I-3 La flottation a I'échelle industrielle

A I'échelle industrielle, la pulpe est alimentéecamtinu dans des bancs de cellules. Les
concentrés sont extraien continu par débordement de I'écume ckdhiles et les rejets sont
acheminés par gravité aux étapes subséquenteaitfumient. Un circuit de flottation industriel
est composé de plusieurs regroupements de cellidelottation en série appelés bancs de
cellules. Un bancomporte en général 4 a 8 cellules.

Les étapes d'ébauchage et d'épuisage maximisaigclgération du minérade valeur.

Les concentrés d'ébauchage et d'épuisage récupEmésacheminés vers I'étape de relavage qui

produit le concentré final dont la teneur est ataigp pour la fonderie.

Degrossissage Epuisage
! (6 cellules) | (4 cellules) !
Alimentation I | i I

—-
Rejet final

- — [T T T T[T

Relavage
(3 cellules)

Concentré final

Figure2 : exemple de circuit de flottation pour unseul produit
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IV- THERMODYNAMIQUE DE LA FLOTTATION

L’angle de contact est défini comme étant l'anglee dait la surface du solide avec

I'interface liquide-gaz au point de contact trigléangle est toujours mesuré du coté du liqu[@g.

1

'] Liquide

avec tension superficielle solide-gaz
tension superficieile liquide-gaz
tension superficielle solide-liquide

Figure3 : angle de contact pour un systeme solidetlide-gaz

Le contact bulle-particule est le facteur clé colatnt le procédé de flottation par écume.
L’équation de Young décrit le systeme solide-liguiar a partir des tensions superficielles et de

'angle de contact entre la bulle et le solide. Hlle s’écrit :

Vso = Vst Vis-COSE (1)

Avec les indices, L etG pour les solides, liquides et gaz.

L’équation deDupré :
AG =y — (Vo tVie) (2)
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Par combinaison des deux équations on a :

AG = y,; (cos 8 - 1)

Toutefois, I'équation d&oung ne s’applique qu’a un systeme idéal en equilibtetous les
effets gravitaires et dhystérésissont absents et I'équation @ripré implique qu’il n'y ait pas
d’effets secondaires consommateurs d’énergie tedsla déformation de la bulle. La condition du
contact entre bulle et particule est donnée peelédion :

AG =Yy = (Vs V) <0

Cette équation suppose gu'’il n’y a pas de couchade entre bulle et particule.

IV-1 Point de charge nulle PZC (Point of Zero Chrge) et point isoélectrigue (PIE)

Pour beaucoup d’auteuB0], le point de charge nulle(PZC) correspond au pH pour lequel
la charge moyenne de surface est nulle. AutremigntedPZC correspond au pH ou le bilan des
protons, H+, sorbés et désorbés est nul sans gqiraitge de surface soit nécessairement nulle.

Ce point peut également étre appelé le PZNPC (Ruirdero Net Proton Charge). Le
PZNPC, généralement déterminé par titrage acidmpr@speut ne pas correspondre a une charge
nulle, soit a cause d'une charge initiale, soinase de sorptions spécifiques d’espéces autres que
H+.

IV-2 Le potentiel zéta

Lorsqu’une particule et un liqguide sont en mouvenrefatif, seule une partie du liquide
contenant les contre-ions est entrainée avec tepler Les parties mobiles et immobile du liquide
sont séparées par un plan appelé le plan de eisaiit (PC).

Le plan de cisaillement découpe l'ifdee en deux zones. L'accumulation des contre-ions
pour compenser la charge de la surface fait glecti®neutralité n’est pas respectée dans chacune
des zones. Lors du déplacement des particulesdoecie naissance a une différence de potentiel
entre le plan de cisaillement et la solution, apppbtentiel zétaz.
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La position du plan de cisaillement est foncti@s propriétés physico-chimiques du milieu.

V- LES FACTEURS INFLUENCANTS LE PROCESSUS DE LA FLOTTATION

V-1 Préparation de la pulpe

L’entrée d’'un circuit de flottation est constituééune pulpe minérale qui a subi des

opérations de préparation mécanique (concassdgeyeige) et de conditionnement.

a) La maille de libération

En minéralurgie, la préparation mécanique se tegy'a la maille de libération. Elle est
définie comme étant la taille au dessous de laguatie particule de minerai est parfaitement
libérée, c'est-a-dire, constituée uniquement dgpéee minérale a valoriser.

b) La granulométrie adéguate

Elle consiste a travailler avec des particulesdsslide dimension appropriée. En effet, pour
gue des bulles de diametre compris généralemerd @it et 1 mm puissent entrainer les solides, il
faut que ceux-ci soient suffisamment fins, génénalet de dimension inférieure a 300 pum.

Cependant, les trés fines particules de dimensif@miéure a 10-15 pum, ont des difficultés a
flotter a cause de leur faible énergie cinétignsuyffisante pour se placer a la surface des bulles,

de leur court-circuitage par entrainement direatsdas rejets.

c) Le conditionnement de la pulpe

Un bon conditionnement de la pulpe estueé avec les réactifs (déprimant, activant,

collecteur, moussant...) dans des réacteurs agitsaniqguement, appelés conditionneurs. Les
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théories classiques du génie des procédés surdEngeurs s’appliquent bien pour caractériser

cette opération.

V-2 Effet de la granulométrie fine sur la flottahlité des particules

Les difficultés associées aux traitements des fiaescules sont :
» Faible probabilité de collision et d’adhésion.
* Contamination de surface des particules(le phénerd&dagulation).
» Consommation des réactifs.

* Perte de sélectivité.

V-2-1 Probabilité de flottation

Indépendamment de la taille des particules, la gbiité de flottation d’'une particule est
donnée par I'équation[11].
Pr= pc"PaPs
Avec
P; : la probabilité de flottation.
P. : la probabilité de collision bulle-particule.
P, : la probabilité d’attachement bulle-particule.
Ps : la probabilité de stabilité de I'agrégat bulle-icule.
Pour récupérer une particule dans le concentigyilsatisfaire trois conditions :
» La particule doit entrer en collision avec une &ullair.
* Formation d’'un agrégat.

* Le brisement de I'agrégat.

V-2-2 La probabilité de collision

Les fines particules possedent une probabilitéotlssion inferieure a celle des particules de

taille plus importante.

V-2-3 La probabilité d’adhésion
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Lorsqu’une particule hydrophobe entre en contaet ane bulle d’air, la rupture du mince

film séparant la bulle et la particule nécessiteairtain temps qui s’appelle le temps d’inductibn.
est fonction des différentes caractéristiques gmfticule[12].

Pour qu’il ait adhésion, le temps d’induction déite inferieur au temps permettant a la
particule de glisser hors de la bulle, plus ladw@st grosse, plus le temps d’induction est grand
[13].

La probabilité d’adhésion est moindre pour les geearticules.

V-2-4 Probabilité de détachement

Elle est fonction de :
v La quantité de collecteur
v La dimension des bulles d’air
v" Du degré de turbulence
Lorsque I'agrégat bulle-particule est formé auvee bulle de faible dimension, les grosses
particules sont plus facilement détachid4g.
La probabilité de détachement augmente avec la tik particules.
Pour les fines particules, cette probabilité edependante de la taille des bulles auxquelles elles
sont attachées.
+ La sélectivité des fines particules
Les particules fines peuvent étre flottées en raane adsorption non sélective de réactifs a leur

surface. Elles peuvent également étre entrainéeamutiement dans le concentté].

V-3 Effet de I'hydrodynamisme du milieu de sépation

L’hydrophobie de la particule a une influence sadhésion d’'une particule a une bulle de
gaz, plus la particule sera hydrophobe, plus leefafadhésion a la bulle sera forte.
En effet, la forte agitation du milieu dans legsel fait la remontée du systeme bulle-

particule peut entrainer le détachement de laquaetj16].
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L’agitation de la cellule de flottation doit étr@tonisée, afin d’éviter le détachement des

particules, mais de permettre malgré tout la doli€ntre la bulle et la particule.

V-4 Effet d’entrainement

L’entrainement est considéré comme le principal ané&me pour la récupération des
particules de la gangue dans le concentré detftmita

Des études menées pdi7] ont montré que I'entrainement est significativemiéta la
récupération de l'eau et dépend en outre de l'aslorisde divers parameétres tels que le taux
d’'aération, de I'épaisseur de la mousse, de laeputfe la concentration, de la distribution
granulométrique et de la viscosité de la pulpe.

Par ailleurs I'entrainement augmente avec laugatert du taux d’aération. On peut

distinguer entre autre I'entrainement mécaniqu&etrainement hydraulique.

» L’entrainement mécanique est non sélectif, celupeut devenir tel qu’'un concentré de
gualité acceptable ne puisse pas étre produit. leduire I'entrainement mécanique, il faut
ajouter de I'eau de lavage, pour étre efficace.

» I'entrainement hydraulique est un facteur contrititeu passage du solide dans le concentré.

En général, on admgi8] que I'entrainement hydraulique augmente quand td#le des

particules diminug¢l9].
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CHAPITRE Il : LES PLANS D'EXPERIENCES
-1 Définition

La méthodologie des plans d’expériences corresgonde série d’'essais définis a partir

d’'une stratégie optimale permettant la prédictiome réponse avec le minimum d’erreurs et un
minimum d’essais sur la base d’'un modéle postulé.

Selon la norme ISO 3534-3: les plans d’expériencasstituent essentiellement une
planification d’expériences afin d’obtenir des dois@ons solides et adéquates de maniere efficace

et économique.

I-2 Objectif

L’objectif principal de cette méthode peut étreurégé par la devise : « obtenir un maximum
d’information en un minimum d’expériences ».

Une autre vision du probleme est la recherche diatians simultanées pour toutes les
variables controlées afin, une nouvelle fois, daixé un maximum d’information en un minimum
d’essais. Une telle problématique est primordiaesdie milieu industriel ou minimiser le nombre

d’expériences a réaliser est synonyme de gainndpset de productivité.

-3 Méthodologie de surface de réponse

Dans tout probléme d’optimisation il intervientusecatégories de variables :

v’ Les variables opératoires (X) appelées facteurs .@@eteurs doivent étre de nature
quantitative (pH, température,..) et il doit étmsgible de les faire varier a volonté (facteurs
contrélés) dans les limites permises par I'expénitaiteur.

v La réponse (Y) dite aussi fonction de réponse.

Ce doit étre aussi une variable quantitative, @dstqui sera dite optimisée.la dénomination
« fonction de réponse » indique que Y doit dépentdizs valeurs X prises par les variables

opératoires.

[-3-1 Notion de courbe d’iso réponse

Les courbes d’iso réponse sont les projectiondesptan (OXX;) de la surface de réponse

représentant la variation de Y en fonction deeXX, dans I'espace a trois
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dimensions. Notons que cette notion de surfac@&plense se généralise pour un nombre de
facteur supérieur a 2.
Le principe de toutes les méthodes d’optimisatiomscste a explorer cette surface de facon

a localiser un éventuel extremum dans un domaipérerental donné.

[-3-2 Les modeles mathématigues

Les modéles utilisés appartiennent tous au modeékxaite, ce qui signifie que les
coefficientsai et aij de I'équation interviennent au premier degré. Qelée peut étre du®lou

2°Mdegré en X.

[-3-3 Validation du modele

 Lavariance

La variance d'un ensemble de valeurs est égals@niae des carrés des écarts par rapport

a la valeur moyenne, divisée par le nombre de valgida moyenne est connue, mais divisée par le
nombre de valeurs moins une si la moyenne est é@stinpartir de I'ensemble des valeurs. Le
diviseur est appelé : nombre de degrés de liberté.

Soient :
Y : Vecteur colonne des réponses expérimentales yi
b* : Vecteur colonne des estimations des coeffisiein modele
X : matrice du modele

La variance $n’est généralement pas connue mais nous pouvonsaiculer une

estimation

ISCE = (Y-X b*)’ (Y-X b¥)

ISCT= SCE + SCR

SCE : Somme des Carrés des Ecarts
SCT: Somme des Carrés Totaux

SCR : Somme des Carrés due a la Régression
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Posons: MSCE = SCE/(N-p)

IMSCR = SCR/p

MSCE est une estimation non biaisée de la varishce
Espérances mathématiques: E [MSCE]=
E [MSCR] = (b’ X’ X b/p) +S°
Hypothése nulle Ho; b =0
Si I'hypothése est vraie, nous avons deux estimsiicdépendantes de la varian&
E [MSCE]= S?avec (N-p) degrés de liberté,
E [MSCR]= S?avec p degrés de liberté,
Tests d’hypotheése :

1) Signification du modéle

Ho : hypothese nulle
Ho pas de lien significatif entre X et Y
Alors la Vreg=Vrés
Ho accepter»P>u

Sinon P<a — Vreg>= Vrés
R : coefficient de corrélation
R? tend vers 1 ceci signifie que la qualité desaretidu modéle est satisfaisante en plus3 R
nous prouve que le modéle est bien ajusté.

2) Lavalidité du modéle

La représentation graphique des résidus montrdagdestribution des résidus par rapport

aux valeurs prédites suit une loi normale.

-4 Plan de Doelhert

La caractéristique principale des plans de Doelglstrid’avoir une répartition uniforme des
points expérimentaux dans I'espace expérimentals Tes points sont a la méme distance du centre
du domaine expérimental et sont situés sur le edra@jonomeétrique. lls forment un hexagone
régulier. La matrice d’expériences se construit pganant les coordonnées de chaque point

expérimental.
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PARTIE Il
ETUDE EXPERIMENTALE
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SUBSTITUTION DE L'AMYLE XANTHATE PAR LE DI-ISOBUTY L
DITHIOPHOSPHINATE(A3418) /OPTIMISATION DES PARAMETR ES

|- POSITION DE LA PROBLEMATIQUE

Au niveau de la laverie de la mine de Guemassépttion de la sphalérite par le di-
isobutyl dithiophosphinate est plus sélective ceiée par I'amyle xanthate comme collecteur. Ceci
est dO d’'une part a la chaine hydrocarbonée désctalirs et d'autre part les xanthates de zinc sont
relativement solubles dans I'eau comparés aux asggldes autres métaux loufa8].

Mais compte tenu que la pulpe alimentant le cirzint, de la laverie de Guemassa, est issu
de rejet cuivre et contient au préalable de I'amyénthate qui a servi comme collecteur a la
flottation de Pb-Cu, nous étudierons son effetlauécupération de la sphalérite et I'eau de
recyclage.

Dans cette partie, nous traiterons uniguementbatgution de I'amyle xanthate par le di-iso

butyle dithiophosphinate (aérophine 3418A) quiutiisé comme collecteur de la sphalérite.

* Présentation du circuit de flottation de la CMG

La séparation du minerai au sein de la CMG sedfaits trois circuits suivant une flottation
différentielle qui commence par la flottation dwmplb, suivi du cuivre et enfin celle du zinc. Cet
ordre est expliqué du fait que la galene flottena maille plus grande que la chalcopyrite et la

blende et qu’elle est insensible a I'effet du cyanu
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a) Circuit de flottation du plomb
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Figure4 : flottation de la galéne

b) Circuit de flottation de la chalcopyrite
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Figure5 : flottation de la chalcopyrite(CuFeS)
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c) Circuit de flottation de la blende
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Figure6 : flottation de la blende

II- MATERIEL ET METHODES

-1 Matériel
Les expériences se font dans des cellules de lalrerale volume 1500 ml (1.5l) contenant
de la pulpe. Les essais se déroulent a tempéraibéante (25°C) et la cellule est maintenue sous
agitation pendant toute la durée d’essai (10 msatwiron).
La préparation des réactifs pour le conditioneeimse fait avec le matériel usuel du
laboratoire (erlen, bécher, pipette, pissette...loetre d’ajout et la quantité de réactifs dépeied

chaque essai.

[I-2 La méthodologie expérimentale

Afin de réaliser les essais de flottation dansneslleures conditions, nous avons choisi

d’utiliser la méthodologie de la recherche expéntake (MRE).
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Cette méthodologie consiste a minimiser le nombegpériences sans sacrifier la qualité

des résultats.
Elle permet une étude complete de l'influence des fes paramétres sur un processus donné
et de leur optimisation, en recherchant un mode&hématique simple donnant une bonne

représentation du phénomene étufié]

[1-3 La méthodologie de surface de réponse

Dans ce travail, nous recherchons une méthodeidimgattion robuste, permettant d’aborder
I'optimisation globale, basée sur une évaluatioradi®nction colt en un nombre limité de points

disposés selon un plan d’expérience.

[1-4 Essais effectués

lI-4-1 Protocole
Ces essais se déroulent au laboratoire de mingralat valorisation des minerais selon le
protocole suivant :
» Echantillon prélevé a I'entrée du circuit zinc ;
» Bien agiter I'échantillon pour le rendre homogéne ;
* Le poids pulpe est déterminé par calcul et puig pes
* Une cellule de flottation de laboratoire (DENVER)mvolume de 1,5L ;
* Mettre la pulpe dans la cellule de flottation ;
* Mettre en marche la cellule ;
* Ajout des différents réactifs pour le conditionnatnge la pulpe ;
* Temps de conditionnement de la pulpe : 4min poagak essai ;

* Temps de flottation 10min pour chaque essai et pountervalle de [0- 30] secondes.

[1-4-2 Ordre d’ajout des réactifs

v' CuSQ pour I'activation de la blende ;

v' Réglage du pH a une valeur donnée par I'ajout a0 ;

v' Ajout du collecteur de la sphalérite : aérophin84A8)

v' 1 a2 gouttes de moussant, le MIBC (le méthylebisiyl carbinol).
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Le tableau suivant nous renseigne sur la quantigisge) et le volume nécessaire des réactifs a

prélever pour réaliser chaque essai. Le mode delagdt présenté dans (Annexe 1)

Essais CuSO4 (glt) A3418 (glt) PH MIBC
N°
d'expériences masse en (g) Volume en (ml) masse(gh Volume en (ml)

5% 10% | 1% 5% 10% 1%
1 0,3176 6,35 | 3,176 31,76 0,0635 1,27 0,685 6,35 |11
2 0,7146 143 | 7,15| 71,5| 0,0635 1,27 0,635 635 |11
3 0,3176 6,35 | 3,176 31,76 0,143 2,86 1,48 M3 |11
4 0,7146 143 | 7,15| 71,5| 0,143 2,86 1,43 143 11
5 0,3176 6,35 | 3,176 31,76 0,103 2,06 1,08 10,3 |10
6 0,7146 143 | 7,15| 71,5| 0,103 2,06 1,03 10,3 (10
7 0,3176 6,35 | 3,176 31,76 0,103 2,06 1,08 10,3 |12
8 0,7146 143 | 7,15| 71,5| 0,103 2,06 1,03 10,3 [12
9 0,516 10,32| 5,16 | 51,6 0,0635 1,27 0,635 635 |10
10 0,516 10,32| 5,16| 51,6| 0,143 2,86 1,43 11,3 |10
11 0,516 10,32| 5,16| 51,6| 0,0635 1,27 0,635 6,35 |12
12 0,516 10,32| 5,16| 51,6| 0,143 2,86 1,43 113 |12
13 0,516 10,32| 5,16| 51,6/ 0,103 2,06 1,03 1p,3 |11
14 0,516 10,32| 5,16| 51,6/ 0,103 2,06 1,03 1p,3 |11
15 0,516 10,32| 5,16| 51,6/ 0,103 2,06 1,03 1p,3 |11 ﬁ
16 0,516 10,32| 5,16| 51,6/ 0,103 2,06 1,03 1p,3 |11 §,
17 0,516 10,32| 5,16| 51,6/ 0,103 2,06 1,03 1p,3 |11 rE

Tableau N°3 : Les différentes quantités de réactifa ajouter pour le conditionnement

de la pulpe.
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[1-4-3 Résultats des essais

Apres flottation, le concentré et le rejet sontupErés puis séchés dans une étuve a une

température de 105°C et les produits séchés séchantillonnés et envoyés pour analysés.

teneur | teneur teneur teneur teneur
N° poids | rdmt en en teneur en| en Rm Rm Alim(Zn) Alim(Fe)
d'essai eng poids(%) | Pb(%) | Cu(%) | Zn(%) fer(%) | Zn(%) | Fer(%) | (%) (%)
1,00 concentré 173,60 12,51| 0,81 0,65| 15,14 28,09 | 54,59 | 11,80 3,47 29,77
Rejet 1214,60) 87,49 1,80 30,01 | 45,41 | 88,20
alimentation
reconst | 1388,20 100,00 100,00} 100,00
2,00| concentré 258,00 18,06/ 0,53 0,33 8,50 27,56 | 46,79 | 16,52 3,28 30,12
Rejet 1170,70 81,94 2,13 30,69 | 53,21 | 83,48
alimentation
reconst | 1428,70 100,00 100,00} 100,00
3,00| concentré 167,80 11,56 0,54 0,33 7,58 2559 | 27,28 | 9,82 3,21 30,13
Rejet 1284,30) 88,44 2,64 30,72 | 72,72 | 90,18
alimentation
reconst 1452,10 100,00 100,00 100,00
4,00| concentré 227,90 15,72| 0,48 0,29 6,67 27,04 | 31,94 | 13,98 3,28 30,39
Rejet 1222,10 84,28 2,65 31,02 | 68,06 | 86,02
alimentation
reconst 1450,00 100,00 100,00 100,00
5,00| concentré 178,40 12,12| 0,53 0,28 6,47 26,62 | 24,43 | 11,04 3,21 29,21
Rejet 1293,70 87,88 2,76 29,57 | 75,57 | 88,96
alimentation
reconst 1472,100 100,00 100,00/ 100,00
6,00| concentré 30,80 2,53 0,92 0,60/ 16,39 16,47 | 12,26 | 1,18 3,39 35,44
Rejet 1185,00) 97,47 3,05 35,93 | 87,74 | 98,82
alimentation
reconst 1215,800 100,00 100,00| 100,00
7,00| concentré 189,20 17,68/ 0,45 0,23| 4,95 28,11 | 27,17 | 16,50 3,22 30,13
Rejet 880,70 82,32 2,85 30,57 | 72,83 | 83,50
alimentation
reconst 1069,900 100,00 100,00| 100,00
8,00| concentré 106,50 6,56| 0,49 0,25 6,44 26,95 | 12,35| 5,90 3,42 29,98
Rejet 1516,70) 93,44 3,21 30,19 | 87,65 | 94,10
alimentation
reconst 1623,200 100,00 100,00| 100,00
9,00| concentré 329,20 20,68/ 0,49 0,25| 4,84 28,38 | 30,47 | 19,27 3,29 30,46
Rejet 1262,70) 79,32 2,88 31,00 | 69,53 | 80,73
alimentation
reconst 1591,90 100,00 100,00| 100,00
10,00| concentré 236,30 14,77 0,51 0,24| 4,94 26,22 | 22,25 | 13,51 3,28 28,67
Rejet 1364,00 85,23 2,99 29,09 | 77,75 | 86,49
alimentation
reconst
1600,30| 100,00 100,00| 100,00
11,00| concentré 349,00 16,84 0,51 0,29 6,93 26,35 | 33,63 | 14,87 3,47 29,85
N° poids | rdmt teneur | teneur | teneur en| teneur | Rm Rm teneur teneur
d'essai eng poids enPb |enCu |Zn enfer |Zn Fer Alim(Zn) Alim(Fe)
Rejet 1723,40 83,16 2,77 30,56 | 66,37 | 85,13
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alimentation
reconst 2072,400 100,00 100,00| 100,00
12,00| concentré 169,70 10,80 0,51 0,26 6,47 25,99 | 21,38 | 9,72 3,27 28,88
Rejet 1401,60) 89,20 2,88 29,23 | 78,62 | 90,28
alimentation
reconst 1571,300 100,00 100,00| 100,00
13,00| concentré 153,20 9,75/ 0,50 0,26| 7,22 26,07 | 21,55| 8,60 3,27 29,55
Rejet 1418,00 90,25 2,84 29,93 | 78,45 | 91,40
alimentation
reconst 1571,200 100,00 100,00| 100,00
14,00| concentré 165,70 10,85/ 0,48 0,23| 4,94 27,14 | 16,69 | 9,85 3,21 29,89
Rejet 1361,80) 89,15 3,00 30,23 | 83,31 | 90,15
alimentation
reconst 1527,500 100,00 100,00| 100,00
15,00| concentré 142,30 8,99| 0,49 0,27 6,12 26,09 | 17,06 | 7,83 3,23 29,98
Rejet 1440,00 91,01 2,94 30,36 | 82,94 | 92,17
alimentation
reconst 1582,30| 100,00 100,00| 100,00
16,00| concentré 199,00 12,53 0,47 0,25| 5,16 26,86 | 19,71 | 10,88 3,28 30,93
Rejet 1389,30) 87,47 3,01 31,51 | 80,29 | 89,12
alimentation
reconst 1588,30| 100,00 100,00| 100,00
17,00| concentré 245,20 15,31| 0,44 0,21 3,98 28,49 | 19,44 | 14,85 3,13 29,37
Rejet 1356,80| 84,69 2,98 29,53 | 80,56 | 85,15
alimentation
reconst 1602,000 100,00 100,00| 100,00

Tableau N°4 le rendement métal et teneur de chaqudément

[I-5 Etude de plan de surface

Le traitement statistique des données par le leigtEMRODW nous conduit a :

a. Domaine d’expérience

Variables Centre U° PasAU; Domaine de variation
Ul :CuSQ g/t 325 g/t 125g 1/t 200-450
U2 :A3418 g/t 65g/t 25¢/t 40-90
U3 : pH 11 1 10-12
Tableau N°5 : variables
b. Le modele mathématique
Y=+ *Xi+bp*Xo+b*Xg+ b * (Xo*Xq) + bpa* (X2*X2) + gz * (X3*X3) +

c. La matrice d’'expérience

P12 * (X1*X2) + big* (X1*X3) + bz * (X2*X3).
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X1, Xz, X3 sont appelés respectivement des facteurs.

Avec X; :la consommation en Cu30
X : la consommation en A3418,
% : le pH.
Y1, Yo, Y3: les réponses telles que
Y. : la récupération en Zinc
Y, : la récupération en fer
Y3 : teneur en Zinc

Y, : teneur en fer

N° Exp X1 X2 X3 Y1 Y2 Y3 Y4

1 -1.0000 -1.0000 0.0000 5459 11.80 15.14 28.09
2 1.0000 -1.0000 0.0000 46.79 16.52 8.50 27.56
3 -1.0000 1.0000 0.0000 27.28 981 7.58 25.59
4 1.0000 1.0000 0.0000 31.94 13.98 6.67 27.04
5 -1.0000 0.0000 -1.0000 2442 11.04 6.47 26.62
6 1.0000 0.0000 -1.0000 12.25 1.17 16.39 16.47
7 -1.0000 0.0000 1.0000 2717 16.49 4.95 28.11
8 1.0000 0.0000 1.0000 12.34 5.89 6.44 26.95
9 0.0000 -1.0000 -1.0000 30.46 19.26 4.84 28.38
10 0.0000 1.0000 -1.0000 22.25 13.50 4.94 26.22
11 0.0000 -1.0000 1.0000 33.62 14.86 6.93 26.35
12 0.0000 1.0000 1.0000 21.38 9.71 6.47 25.99
13 0.0000 0.0000 0.0000 2154 8.60 7.22 26.07
14 0.0000 0.0000 0.0000 16.69 9.84 4.94 27.14
15 0.0000 0.0000 0.0000 17.06 7.82 6.12 26.09
16 0.0000 0.0000 0.0000 19.71 10.88 5.16 26.86
17 0.0000 0.0000 0.0000 19.44 14.84 3.98 28.49

Tableau N°6: matrice d’expérience

d. plan d’expérimentation

D’apreés les résultats des analyses on constatéaqueilleure récupération obtenue en Zinc
est de 54,59% et sa teneur maximale est de 16,;B8fest de méme pour le fer ou la récupération

minimale obtenue est de 1,17% avec une teneur d&%6 (Voir annexe).
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[1-6 Analyse de la variance

Réponses F (facteur de Fisher) R® (coefficient de corrélation
Y1]|9.6872 0.946
Y2 |7.7976 0.933
Y3 6.0187 0.915
Y4 50.8144 0.989

Tableau N°7 la variance des réponses

D'aprés les valeurs du ratio F et dé @ableau ci- dessus) nous en déduisons que trés
probablement les variations des réponses expéraesnetudiées ne peuvent étre considérées

comme aléatoires et qu’elles sont bien représepiiele modele.
Le modele polynémial de degré deux est validé mhaque réponse, nous pouvons donc

calculer en tout point du domaine expérimentaéf@onse étudie¢22]

[I-7  Analyses et interprétations des résulta

» analyse de la variance : réponse Y

Y 1. récupération en Zinc

A3418 w2

1 0&0
=1
=

oo 080 —flon _ osT on
N____//
X—;%D__——ﬂ‘_’f

40 — =t

Figure 7 :A3418=f(CuSQ) avec pH=11
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D’aprés la courbe d’iso réponse A3418=f(Cup®@n remarque que la récupération
maximale en zinc peut atteindre 46,89% dans l@méQuSQ (-1) et A3418 (-1).

Pour un pH basique, les résultats obtenus sontemeslavec une consommation moindre en
réactifs (CuS@=200g/t, A3418=40g/t) et une récupération en zmd@®,89% qui est préférable.

En outre 'augmentation des quantités de réactifS(&) entraine la formation d’hydroxyde
de cuivre en grande quantité a la surface miné=lia sphalérite, ce qui empéche I'échange entre
Zn** et CJd" retardant ainsi la fixation du collecteur. Ce phé@@ne se traduit par les équations
suivantes :

CU" +20H < Cu(OH).

En comparant les produits de solubilité Cu(@ét)Zn(OH) on remarque que le Ks de
Zn(OH), est supérieur a celui de Cu(Qld¢ qui explique que ce dernier se dissous diffiéet en
solution ce qui consommerait d’avantage de réagtitfonner des faibles récupérations en zinc.

La sphalérite possede un fort risque de dissolutierzinc est un élément trés mobile

(Précipitation sous forme d’hydroxyde a haut pH %10 11],[4].

pH o 3
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Figure 8 : pH=f(A3418) avec CuSQfixe (325g/t)

On constate que la valeur maximale obtenue declgpé¥ation en zinc est de 39,19 % qui
dépend beaucoup plus de la consommation d’A3418.

Du fait que les réactions minéral-collecteur sontra/ées par la surconsommation du
collecteur lors de la flottation, celle-ci entrainee diminution progressive de la récupération de
zinc, cela peut étre expliqué par :

Une forte consommation du collecteur fait que amide va se fixer a la surface de particule
minérale grace a sa téte polaire telles que letebacarbonées se dirigent vers I'extérieur et
s’attractent entre elles ce qui provoque une coate® des particules d’ou une diminution de la
surface de contact (minéral-collecteur),de mémeolkecteur se fixe sur la bulle d’air par ses
chaines carbonées provoquant ainsi une hydroptilisdes bulles ce qui empéche I'ascension de

I'agrégat bulle-particule a la surface minéralersiune diminution de la récupération en zinc.
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Figure 9 : pH=f(CuSQO,) avec A3418 fixe (65g/t)

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
8 212535608014 ;Fax:2125356082 14



Université Sidi Mohammed Ben Abdellah
Faculté des Sciences et Techniques
www.fst-usmba.ac.ma FST FES

La récupération maximale en zinc est de 23,80 %espondant a une consommation qui
avoisine 200g/t en CuS@t pour un domaine de pH [10,5-11,5].

F=%
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D’aprés les analyses, on remargue que la récupénaitaximale de Zinc est de 23,80%, plus
on augmente la quantité de CuS@oins est la récupération donc une forte consdioma
(concentration) en ion Gl déprimerait la sphalérite par adsorption de Cy(©bbus forme de
couche hydrophile en surfaf$.

Pour ce fait, les effets de la pyrite sur la flotta de la sphalérite augmentent avec le pH

[71.

» analyse de la variance : réponse Y
Y, : la récupération en fer

a3418 . %2
MW T @ 12.5&\_#——*’”
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Figure 10 : A3418=f(CuSQ) avec pH fixe (PH=11)

Cette courbe d’isoréponse donne une récupératioferede 6,10% pour une guantité de

CuSQ environ 200g/t et une consommation moyenne en 8341
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Pour une récupération faible en fer (6,10%) ilgain de sélectivité par rapport au Zinc avec
des consommations en réactifs moyennes pour A34fhibée pour CuSQ Donc il est conseillé de
travailler dans cette zone.

Par ailleurs, une augmentation de la quantité deCyuéfavoriserait la teneur en Zinc du
concentré car on observe d’aprés ce graphe quedesuraleurs importantes en CuSfDfaibles en
A3418, la récupération en sulfure de fer est @evé

Le sulfate de cuivre a un effet négatif sur la p&ration de zinc a faible concentration en

aerophine.
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Figure 11 : pH=f(A3418) avec CuSQfixe (325g/t)

La récupération minimale en fer est de 6,10% poumpH de 12 et une consommation
moyenne en A3418.

La récupération minimale en fer est de 6,10% poumpH de 12 et une consommation

moyenne en A3418 tout en fixant le CuSB325g/t).mais dans les régions de faible consommat
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en A3418 la récupération en fer est maximale cela gtre attribué a I'effet négatif de CuS®

faible concentration en collecteur sur la récupénatie zinc.

Donc il est conseillé de travailler dans les régide consommation moyenne en A3418 et
en CuSQ a pH élevé pour obtenir une récupération meillemreinc

Pour des quantités moyennes en réactifs (A3418Haélevé on constate une faible

récupération en pyrite ce qui favoriserait une leeik récupération en zinc.

pH w3

I
200 325 450

Figure 12 : pH=f(CuSQ,) avec A3418 fixe (65g/t)

La récupération minimale en fer est de 2,8 % poupH de 12 et une consommation en
CuSQ de 325 gft.

Pour des consommations moyennes en A3418 (65g/t)édupération minimale en Fer
(2,8%) est obtenue a pH basique (~12) avec deouonations Iégerement faibles en Cu3Qais
au fur et a mesure qu’'on augmente la quantité deQgla récupération en fer augmente car ce

dernier active les sulfures de fer lorsqu’il seutre a forte concentration.
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> Analyse de la variance : réponse ¥

Y3 : la teneur en Zinc
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Figure 13 : A3418 =f(CuSpavec pH fixe (pH=11)

La courbe d’isoréponse suivante donne une tenenmmaée en zinc de 12,19%, cela pour
une consommation en Cug@gerement supérieure a 200g/t, et celle en A&418e 80g/t.

Pour des faibles quantités en CuSfD moyennes en A3418 nous obtenons une meilleure
sélectivité. Cette derniére sera encore bonne pagr quantités de réactifs inférieures a la
précédente.

La consommation moyenne en A3418 avec des faildesoecnmations en Cug@ pH=11
donne une teneur maximale en Zinc de 12,19%, mdenaqu’'on augmente en méme temps la
consommation en A3418 et en CuSEh a une diminution de la teneur en zinc car lraegtation
simultanée de la concentration de ces réactifsrisdentrainement et permet la formation d'une
écume (mousse) plus stable ce qui donne une mauggiectivité en zinc donc une teneur

minimale.
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Figure 14 : pH=f(CuS(,) avec A3418 fixe (65g/t)

La teneur maximale en zinc est de 16,39% pour emsanmation de CuS@e 200 g/t
avec un PH~12.

Pour une consommation moyenne en A3418 (659/§ pH élevé, la teneur en zinc est
maximale (16,39%) pour des consommations faibl€e8Q, mais 'augmentation de la quantité
de ce dernier fait diminuer la teneur en zinc caH&=11 et a faible concentration en CuSiDy a
dépression de la pyrite alors qu’a des fortes amnatons, on aura une activation des sulfure de fe

ce qui entraine une diminution de la teneur en.zinc

pH =3

120

11.0  —

100 — =t

Figure 15 : pH =f(A3418) avec CuSgXixe (325g/t) :

La teneur maximale en zinc est de 7,99 % pour oneammation moyenne d’A3418 et un

pH presque 12.

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
8 212535608014 ;Fax:2125356082 14



Université Sidi Mohammed Ben Abdellah
Faculté des Sciences et Techniques
www.fst-usmba.ac.ma FST FES

La teneur maximale obtenue pour ZnS est de 7,p6% une consommation en A3418

moyenne et plus on ajoute du A3418 plus on se démlans des zones de faible teneur, alors une
guantité raisonnable en A3418 produirait une mai#esélectivité. Donc dans ce cas la sélectivité
de ZnS dépend d’A3418

» analyse de la variance : Y

Y, : la teneur en fer

a0 ]

FE. 21

=1

.an

40 —

Figure 16 :A3418=f(CuSQ) avec pH fixe (pH=11):
La teneur minimale en fer est de 24,05% pour desa@omations en CuS@e 200g/t et
celle en A3418 tend vers 90g/t.
Pour des faibles consommations en Cy80Omoyenne en A3418 a pH=11 on constate une
faible teneur en Fer (pyrrhotite) donc une bonmectgité en Zinc (blende).
Cette teneur croit pour des quantités de réactifoitantes ce qui favorise I'entrainement
des constituants de gangue (en particulier la pyitd) vers le concentré et alors une teneur élevée

en fer.

Donc il est souhaitable de travailler dans la zdmeonsommation faible.
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Figure 17 : pH=f(CuSO4) avec A3418 fixe (65g/t):

La teneur minimale en fer est de 17,55% pour un J#Het une consommation en
CuS04 200 gft.

Pour obtenir une meilleure sélectivité en zincedt recommandé de travailler & une
consommation faible en Cu%OCar une surconsommation de CuS&xrtiverait la pyrite et
augmentait la teneur en Fer au concentré au détrideela ZnS.

A pH basique >11, et une faible consommation en@u#h a une teneur minimale en Fer
(17,55%) ce qui signifie qu'a ce niveau il y a d&gmion de la pyrite par des quantités faibles en
CuS04, mais une surconsommation de ce dernier enempél fait augmenter la teneur en fer ce qui
explique I'activation des sulfures de fer par €S0, dans cette gamme de concentration d’ou une
mauvaise sélectivité en zinc.

Il est recommandé de travailler a une consommdtdiie en CuS@et a PH élevé pour

avoir une meilleure teneur en zinc.
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Figure 18: pH=f(A3418) avec CuSO4 fixe (325g/t):
La teneur minimale en fer est de 24,05 % pour ums@mmation moyenne en A3418 et un
pH de 12.
La teneur minimale en fer est obtenue pour destgé@amoyennes en collecteur (A3418) a
pH élevé tout en fixant CuS@325 g/t).
Une surconsommation du collecteur (A 3418) favoaeune augmentation de teneur en
minerais de gangue dans le concentré, donc uneaisausélectivité. Il est favorable de travailler

avec des quantités moyennes en A3418.

[I-8 Synthése des résultats

Une surconsommation d’aerophine entrainerait laupé@tion de minerai de gangue
(pyrrhotite) dans le concentré, donc une mauvaiksvité ;
Une quantité importante de sulfate de cuivre a [@décactive la pyrite, ce qui conduirait a

une mauvaise teneur en zinc.
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La solution est d’'opérer dans une zone qui cormd@it a nos objectifs et dans ce cas la

zone de compromis pour une meilleure récupératioephalérite est de travailler a pH=11 mais

avec des faibles quantités en aérophine et sulatelivre.

Une forte consommation en Cu$® une influence positive sur la récupération en gt
surtout pour des consommations faibles en A3418.

Nous pouvons dire qu’il est conseillé de travaibeec des faibles quantités en CySD
moyenne en A3418 a pH élevé pour avoir une réetipérmeilleure en Zinc.

Les surconsommations en reéactifs (CySD A3418) ont une influence négative sur la
teneur en zinc donc on est obligé de travaillersddes zones de concentrations raisonnables en
réactifs pour qu’on puisse améliorer la teneur Bn Z

L'utilisation des fortes consommations en Cyu®0DA3418 a des pH élevé fait augmenter la
teneur en Fer dans le concentré ce qui est intdsirdonc il est souhaitable de travailler avec des

guantités moyennes en réactifs pour avoir une ewgdl teneur en Zinc.

[1-9 Fonction de désirabilité

Le but de cette partie est de chercher a maxinase¥cupération (¥) et la teneur (¥) en
zinc de telle sorte & minimiser la teneur en Faj.(Y

A cet effet on fera appel a la fonction de d#slité qui nous servira pour la détermination
de la zone de compromis acceptable entre cessépon
Une fois la fonctiordi est définie pour chacune desréponses d'intérét, une fonction globd, (

représentant la fonction d'utilité globale.

_ m [ Tm g;
D = yIIZ,di

di : les désirabilités individuelles pour chaque rége;
d = 0, pour une réponse completement indésirable ;

d = 1, si laréponse est a la valeur cible.

Notre objectif est de trouver les conditions falnbea des réactifs et de pH qui maximisent

la récupération et la teneur en Zinc et assureaiateneur en Fer soit minimale.
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Réponse Y : récupération en zinc

Figure 19 Fonction de désirabilité élémentaire de la répqivs)

Cette figure de fonction de désirabilité montreéoqudésire une valeur maximale de
récupération en Zinc de 100% tout en fixant unewaminimale a 40%.

D1
M
100%
B0 %
| Yl
0% *
000 100,00
Min Cible G
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Réponse ¥: teneur en Zn

Figure 20 Fonction de désirabilité élémentaire de la répgse

De méme, on cherche & maximiser la teneur en Zid@%) avec une limite minimale de 15%.

L3

i

100 %

Réponse Y, : teneur en Fe

D4
s

100 %

4

0.00 25.00
Cible O b &

Figure 21 Fonction de désirabilité élémentaire de la répqivg)
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Dans ce cas l'objectif est de minimiser la tenguzi@c avec un maximum de 25%.

Réponse A48 . w2
040
' ]

0.2

Br

0.00a

a0

Cus04 200 325 4500
Cus504

Figure 22 Variation de la désirabilité dans le plan : (CyS@3418), facteurs fixes:
pH=11.9.

D’apres cette figure A3418=f(Cu3JOon constate que la zone de compromis se trouve da
la région ou il y a une faible consommation destiés (A3418 et CuS§).
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Figure 23 Variation de la désirabilité dans le plan : (CySgH), facteurs fixes : A3418 =
40g/t.

La figure pH =f(CuSQ@) indique que la zone cherchée se situe dans larréde faible

consommation de CuS@t pH élevé.

Réponse
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Figure 24 : Variation de la désirabilité dans le plan : (A84pH), facteurs fixes: CuS@

200g/t.
Enfin la figure pH = f(A3418) montre que la zoneabenpromis correspond a une région de

faible consommation en A3418 et de pH élevé.

Coordonnées du maximum

Variables Valeurs Facteurs Valeurs
X1 -0.999207 CuSp 200

X2 -0.999803 A3418 40

X3 0.941228 pH 11.9
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Caractéristiques du maximum

Réponse  Nom de la réponséaleur di %
Y1 Y1 4411 6.84
Y2 Y2 2.79 100.00
Y3 Y3 22.41 8.72
Y4 Y4 19.34 22.63
DESIRABILITE 19.17

Apres le traitement des données et le calcul pdodeiel NEMRODW, une condition
optimale pour des consommations de 200g/t en Gu&y/t en A3418 et un pH qui tend vers 12
ont été predit en utilisant la fonction d'utilitdgsirabilité).

Ces conditions optimales ont été obtenues avedegré globale de satisfaction pour les
guatre (4) réponses égale a 19,17%. D’apres desel ci-dessus on a noté la région autour des
conditions optimales ce qui signifie que les vadedes quatre (4) réponses prés de ce point sont
stables.

Donc la zone de compromis acceptable que nous lubrescse situe dans le domaine

délimité par ces conditions optimales.

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
8 212535608014 ;Fax:2125356082 14



Université Sidi Mohammed Ben Abdellah
Faculté des Sciences et Techniques
www.fst-usmba.ac.ma FST FES

CONCLUSION

Ce projet de master visait a évaluer la substiutiies collecteurs et son effet sur la
performance de la flottation, et de la stratégielid&ibution des réactifs.

Cette stratégie devait permettre d’augmenter lap@@tion en minerais utile (dans notre cas
la blende) et a méme d’accroitre sa teneur sansgdeant modifier le comportement du rejet lors
de la décharge.

La baisse de consommation en réactifs était Igbotordial, car en pratique on constate une
addition massive des réactifs a codts élevés.

L'utilisation de I'aerophine comme collecteur deblande s’est révélée trés intéressante dans
la flottation de celle ci. Mais du fait que ['élmdnage du circuit zinc contient de 'amyle xanthate
qui a servi préalablement comme collecteur a ldaflion de plomb-cuivre, I'effet cumulé de ces
deux(2) collecteurs a des conséquences sur laégatign de la blende qui normalement devrait
étre positive.

Les résultats des expérimentations se sont régéldginquants et les techniques évaluées
peuvent étre considérées comme prometteuses. drapgvident que toute réussite observée en
laboratoire serait méme diminuée a I'échelle indeis® pour diverses raisons telles que la
variabilité du minerai, la complexité des circules instabilités opératoires diverses.

La diminution de consommation de réactifs anticip@e I'utilisation de la stratégie de
distribution des réactifs a cependant été vrairnenstatée.

Ce projet nous a permis de postuler et validermodele ou une hypothése et permettant de
tirer des avantages de I'action combinée des féacti

Les travaux réalisés ont montré que la complémiéatqui existe entre ces trois parameétres
(collecteur, activant, pH) permettrait le mieuxXa@ptimisation du procédé. Toutefois la simulation
pourrait alors s’avérer tres utile pour évaluerféédnts scenarios et aider dans le choix des
expériences a réaliser.

La flottation est un procédé complexe qui offre amnérallurgistes des nombreuses

opportunités d’amélioration a faible codt.
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ANNEXES
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ANNEXE 1
1-Rappels desformules minéralurgiques:
Dilution: Concentration:[C=S/ (L+S) =1/ (14) =Ps/Ps+P
Volume utile: V= tg *P/Vyid Cs : concentration solide |[Cs=ds/dp*(1-dp)/ (1-ds)
P = S+L Tels que L:leau S:selid Tséj: le temps de séjour R : le refusA:

alimentation P :pulpe V utile: le volumtde

Données du probléme :

Les différentes masses volumiques :
> €=3,2 kg/m
> €.=1kg/n? * vitesse de la coigroV=1200tr/min
> €,=1, 54 kg/m

Volume pulpe Vp=V +Vs

Vp=1,5litres  V:volume du solide ; \le volume de I'eau€ : la masse volumique  , Ple
poids de la pulpe AN:  Cs=3,2/1,541(54)/ (1-3,2)=0,51 ou Cs=3,2/1,54*(1-1,54) (1
3,2)=0,51; C=1/1.5=0.67

Donc et €=m/V ce qui donng m £*V|

AN: P= §*V,=1,54*1500  Donc| #2310 §

Po=P.+Ps alors R=Py-P_

Calculons le poids de 'eau :

On sait que 23109 et €=3,2 g/cm

Donc: M= R/& = 2310/3,20 = 721,9 ¢m

V. =721,9 cri|Donc € =PV, ,R =€* = 1*721,9 D'ou :
AN:Ps = B—R = 2310-721,9 Donc

De méme pour Cs=0,6% Ps=P,*Cs=2310*0.67 —|Ps=1547,79
2-La préparation des réactifs:

e EssaiN°1:
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*CuSOy: 200g/t: 0,200 Kg—1000 Kg
X(g) —1,588Kg
X (g) = 0,2001,5891000  — X (g) =0,31764g

ab5%: 59 — 100cc
0, 3176 g— Xcc

%c = 0,3176 *100/5 — | Xec =6,35cC
2l1l0% :10g — 100cc
0, 3176 g— Xcc
%= 0, 3176 *100/10 —
*A3418: 40 g/t 0, 04 Kg—1000 Kg
X (g —1,588Kg
X (g) = 0, 04*1,588 /1000 — X (g) =0, 0635
ab%: 59 — 100 cc
0,06359 — Xec

Xee =0,0635 *100/5 — Xee =1,27 ¢k
al0%: 10g — 100 cc
0,0635— Xcc
%c = 0,0635 *100/10 —
al%: 1g — 100 cc
0,0635 g Xcc
% =0,0635 *100/1 — | Xec = 6,35 ct

Pour la préparation nous pesons 15,87 g de ¢g8lle qu’on introduit dans une fiole de 250 ml
et compléter avec de I'eau jusqu’au trait de jauge.
Donc pour le premier essai : les volumes nécessdées réactifs a ajouter sont :

*CuSOy: Xee=3,17mla10% ou 6,35 mla5%.

*A 3a15: Xe=1,27 ml a 5% ; 0,635 ml a 10% ou 6,35 ml a 1%.

* PH =11

*MIBC : 1 a 2 goulttes.
Il en est de méme pour les autres essais, lestommlopératoires et les modes de calculs seront
effectués de la méme fagon que I'essai précédent.
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La premiére matrice avec les consommations réelles

ANNEXE 2

Calculons les consommations réelles des différerdstifs de flottation pour la premiére

matrice (ou le premier plan d’expérimentation) apftottation et séchage des concentres et rejets.

Tableau N°2 : Reconstruction d’un nouveau plan d’epérimentation avec les consommations

réelles des réactifs.

Données :

Ps=1588 g

N° CuSO4 |A3418
d'expériences| Rang (a/t) (a/t) pH Y1l Y2 Y3 Y4
1 3 174,84 34,97 11
2 7 404,86 35,99 11
3 5 182,88 82,3 11
4 13 410,89 82,18 11
5 14 185,4 60,25 10
6 17 344,53 49,76 10
7 6 134,75 43,79 12
8 16 459,97 66,44 12
9 1 325,8 40,098 10
10 2 327,52 90,69 10
11 9 424,14 52,2 12
12 4 321,58 89,05 12
13 8 321,56 64,31 11
14 11 312,62 62,52 11
15 15 323,83 64,76 11
16 10 325,06 65,01 11
17 12 327,86 65,57 11
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Plan d’expérimentation :

N° Rand CuSO4 A3418 pH Y1 Y2 Y3 Y4
Exp
g/t ot

1 200 40 11.0 5459 11.80 15.14 28.09
2 450 40 11.0 46.79 16.52 8.50 27.56
3 200 90 11.0 27.28 981 7.58 25.59
4 450 90 11.0 3194 13.98 6.67 27.04
5 200 65 10.0 2442 11.04 6.47 26.62
6 450 65 10.0 12.25 117 16.39 16.47
7 200 65 12.0 27.17 16.49 4.95 28.11
8 450 65 12.0 12.34 5.89 6.44 26.95
9 325 40 10.0 30.46 19.26 4.84 28.38
10 325 90 10.0 22.25 13.50 4.94 26.22
11 325 40 12.0 33.62 14.86 6.93 26.35
12 325 90 12.0 2138 9.71 6.47 25.99
13 325 65 11.0 2154 8.60 7.22 26.07
14 325 65 11.0 16.69 9.84 4.94 27.14
15 325 65 11.0 17.06 7.82 6.12 26.09
16 325 65 11.0 19.71 10.88 5.16 26.86
17 325 65 11.0 19.44 14.84 3.98 28.49

D’aprés les résultats des analyses on constatéaqueilleure récupération obtenue en Zinc
est de 54,59% et sa teneur maximale est de 16,88%0est de méme pour le fer ou la récupération
minimale obtenue est de 1,17% avec une teneur d&%6

Tableau des coefficients

Pour la réponse Y1 :

Nom Coefficient F.Inflation Ecdrype t.exp. Signif. %
bo 18.750 2.331 8.04 0.0797
b1 -2.242 1.30 2.019 n.1 31.8
b2 -7.826 1.00 1.648 5.7 0.570 **
b3 -0.884 1.30 2.019 4.4 68.0
b1l 5.233 1.17 2.606 12.0 10.0
b22 16.167 1.17 2.606 06.2 0.207 **
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b33 -7.989 1.17 2.606 73.0
b12 3.115 1.00 2.331 41.3
b13 2.386 1.47 3.297 20.7
b23 -1.007 1.00 2.331 20.4

Pour la réponse Y2 :

Nom Coefficient F.Inflation Ecdrype t.exp. Signif. %

bo 9.285 0.952 9.76 0.0#¢2
b1l 1.535 1.30 0.824 61.8 12.0
b2 -1.930 1.00 0.673 2.8 3.50*
b3 -2.735 1.30 0.824 3.3 2.13*
b1l -3.954 1.17 1.064 3.7 142+
b22 7.696 1.17 1.064 37.2 0.117 **
b33 -2.649 1.17 1.064 R.4 5.5
b12 -0.137 1.00 0.952 40.1 88.6
b13 5.783 1.47 1.346 04.3 0.832 **
b23 0.153 1.00 0.952 60.1 87.3

Pour la réponse Y3 :

Nom Coefficient F.Inflation Ecdrype t.exp. Signif. %
o]0] 5.860 0.848 6.91 0.138*

bl -1.646 1.30 0.734 L2 7.4

b2 -1.219 1.00 0.600 2.0 9.6

b3 1.147 1.30 0.734 61.5 17.8

b1l 5.318 1.17 0.948 15.6 0.302 **
b22 -1.706 1.17 0.948 01.8 13.0

b33 1.641 1.17 0.948 31.7 14.3

b12 1.433 1.00 0.848 91.6 15.0

b13 -6.364 1.47 1.199 5.3 0.374 **
b23 -0.140 1.00 0.848 70.1 86.9

Pour la réponse Y4 :

Nom Coefficient F.Inflation Ecdrype t.exp. Signif. %

bo 26.540 0.242 109.87 <001
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bl 0.355 1.30 0.209 01L.7 14.9

b2 -0.693 1.00 0.171 5.0 1.03*

b3 -0.440 1.30 0.209 Q.1 8.8

b11 -2.488 1.17 0.270 19.2 0.0499 ***
b22 3.018 1.17 0.270 711 0.0267 ***
b33 -2.822 1.17 0.270 -80.4 0.0329 ***
b12 0.495 1.00 0.242 52.0 9.4

b13 5.555 1.47 0.342 66.2 < 0.01 »*
b23 0.450 1.00 0.242 61.8 12.0

Tableau des variances

Pour la réponse Y1 :

Source de Somme des Degrés de Carré moyen Rapport Signif
variation carrés liberté
Régression 1.8950E+0003 9 2.10563E+0002 9.6872 1.29*
Résidus 1.0868E+0002 5 2.17361E+0001
Total 2.0037E+0003 14

Pour la réponse Y2 :

Source de Somme des Degrés de Carré Rapport Signif
variation carrés liberté moyen

Régression 254.2983 9 28.2554 7.7976 1.97*
Résidus 18.1180 5 3.6236

Total 272.4164 14

Pour la réponse Y3 :

Source de Somme des Degrés de Carré Rapport Signif
variation carrés liberté moyen

Régression 155.8118 9 17.3124 6.0187 3.28*
Résidus 14.3823 5 2.8765

Total 170.1941 14
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E M=

Pour la réponse Y4 :

Source de Somme des Degrés de Carré Rapport Signif
variation carrés liberté moyen

Régression 106.7453 9 11.8606 50.8144 0.0643 ***
Résidus 1.1670 5 0.2334

Total 107.9124 14
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