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L’industrie des phosphates est une cl¢ de la sécurité alimentaire mondiale, puisqu’il joue

un role important dans la productivité agricole et par suite dans I'alimentation de I’homme.

Le groupe OCP étant parmi les plus grands producteurs des phosphates et de ses derivés

dans le monde, constitue un acteur clé sur le marché international.

Parmi les objectis du complexe industriel Jorf-Lasfar, la production et Ila
commercialisation de I'acide phosphorique avec ses différentes concentrations (29% et 54 %

en P20s) ainsi que la production de différents engrais chimiques.

La fabrication de l'acide phosphorique est réalisée par I’attaque a l'acide sulfurique de la
roche phosphatée, la suspension résultante est ensuite filtrée pour séparer le gypse de l'acide
phosphorique 29%P20s produit, ce dernier est concentré par évaporation pour avoir un acide

phosphorique de concentration 54% P20Os.

La performance de ces opérations est largement affectée par le comportement
rhéologique des fluides et suspension misent en jeu. Dans le present travail nous avons évalué
le comportement rhéologique de I'acide phosphorique et des boues générées et c’est par la

mesure de la viscosité¢ que I'étude a été réalisée.

L’objectif de mon stage a été d’effectuer des études du comportement d’écoulement

de cette suspension pour optimiser au mieux le processus de fabrication.

Pour effectuer ces études rhéologiques, il faut tout d’abord acquérir une connaissance
basique sur la rhéologie et la viscosité ; pouvoir effectuer des mesures de la viscosité en fonction
de certains paramétres, ainsi que des mesures rheéologiques al’aide d’instruments et d’appareils

spécifiques afin d’identifier le type de comportement d’écoulement de ’acide phosphorique.

Université Sidi Mohamed Ben Abdellah
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Chapitre 1 : Présentation générale

1. Introduction

Ce stage a ¢été effectué a I'Office Chérifien des Phosphates de Jorf-Lasfar, qui est
considéré comme leader mondial sur le marché des phosphates et de ses dérivés.

Dans ce chapitre nous allons donner un apercu général du groupe OCP, ainsi qu’une petite

présentation du complexe Jorf-Lasfar et la direction R & D.

II. Présentation du groupe OCP
1. Apercu général du groupe

Le groupe O.C.P (Office Cheérifien des Phosphates) est une firme Etatique créée depuis
aodt 1920, dans le cadre de I'exploitation de la richesse nationale en phosphates, il est parmi les
plus grands producteurs des phosphates dans le monde. Ainsi, il est le premier exportateur
mondial des phosphates et de ces dérives. 1l extrait, valorise et commercialise du phosphate et
des produits phosphatés (notamment de l'acide phosphorique et des engrais). L’OCP intervient
dans tous les aspects de la création de valeur dans I'industrie des phosphates, de I'extraction du

minerai jusgu'a la production des engrais, en passant par la fabrication de l'acide phosphorique
[1].

En effet, avec les phosphates, le Maroc occupe une place de choix : trois quarts des
réserves mondiales (98% dans le centre du pays et 2% dans le sud), troisieme producteur et
premier exportateur mondial de phosphate concentré, d'acide phosphorique et de P2Os sous
toutes ses formes [1].

L’OCP Présente dans cing zones géographiques du pays : 3 sites d'exploitation miniéres :
Khouribga /Youssoufia, Boucrad/ Laayoun et 2 sites de transformation chimique : Safi et Jorf-
Lasfar. L’OCP constitue un vecteur de développement régional et national important [1].




PPN
S
. . . 95 .
7L Qngfﬂl@f ?A@«% “m'\-b"&?"mtf"#“ daol>
tolrZlolt | +Co000lZl A +OIZXZ+ZI ‘ g’@] +00NolZ+ OIAL CSACLCoA Ol HOASUUCD

Université Sidi Mohamed Ben Abdellah

ﬂ( asablanca
— s :
l(-vll Lastfar Hhouribgan -
d d San = gBenguerts -
Youssoufa -

o
e _ Laayoune
. * Boucradn T

Figurel : La carte des principaux sites d’implantation du groupe OCP

Les minerais de phosphate sont extraits du sous-sol marocain qui possede les trois-quarts
des réserves mondiales(Khouribga constitue la plus importante zone de production de
phosphate du groupe OCP); La matiere phosphatée est exploitée a Khouribga puis elle subit un
traitement pour la préparer au transport par Slurry-pipeline : C’est une stratégic basé sur
Iacheminement hydraulique de la pulpe de phosphate (transport par voie humide), visant a
augmenter les capacités de production, optimiser les couts et développer la flexibilité tout en
répondant au défi écologiques [4].

» EL JADITHWA

HHOURTBGA - JORF LASFAR SLURRY PIFELIMNE
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2. Secteur d’activité

Le groupe OCP matitrise toute la chaine de création de valeur de I'industrie phosphatée :
extraction et traitement du minerai, transformation de cette matiere premiére en un produit
liquide mntermédiaire, I'acide phosphorique, et fabrication des produits finis par concentration

et granulation de cet acide ou par purification : engrais, acide phosphorique purifie.
Les principales activités de TOCP sont :

> La prospection: Elle consiste a faire le forage pour délimiter le gisement, s’informer
sur 'épaisseur des couches et leur teneur.
> La production:
-L’extraction : Elle s’effectue de deux manieéres qui dépendent du site,

e La voie souterraine : est facilitée par le fait que les couches phosphatées affleurent ala
Surface du sol particulierement dans les ravins.

e L’exploitation a découverte ou stripping : consiste a découvrir chaque niveau phosphaté
a partir de la surface.
-Le Traitement : Le phosphate extrait subit un enrichissement de fagon a éliminer la

gangue et réduire la teneur de certaines impuretés.

> La valorisation: C’est la transformation des phosphates en produit semi-fini (acide

phosphorique) ou fini (les engrais), dans les entités chimiques du groupe a Jorf Lasfar et Safi.
> La commercialisation : Le phosphate est vendu selon la demande des clients aux

cing continents de la planete soit brut soit apres traitement, les exportations représentent 15 a

30% du commerce international du phosphate et de ses dérivés [2].

. Présentation du péle chimique Jorf-Lasfar

1. La présentation
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Le pble chimie de Jorf-Lasfer est une unlte industrielle intégrée, dotée d'importantes

infrastructures et d'un port capable d'accueillir des bateaux d'une capacité d'environ 100.000
tonnes, ce qui constitue une valeur ajoutée pour les investisseurs.

Il est situé sur le littoral atlantique, a 20 km au sud-ouest d’El Jadida, le complexe
industriel de JORF LASFAR s’¢tend sur 1700 hectares. Cette nouvelle unité a permis au
Groupe OCP de doubler sa capacité de valorisation des phosphates. Le site a été choisi pour ses

multiples avantages :

-proximité des zones minieres,
- existence d’un port profond,
- disponibilit¢ de grandes réserves d’eau

- présence des terrains pour les extensions futures.

Cela permet de produire chaque année 2 millions de tonnes de P20s sous forme d’acide
phosphorique, nécessitant la transformation de 7,7 millions de tonnes de phosphate extraits des
gisements de Khouribga, 2 millions de tonnes de soufre et 0,5 million de tonnes d’ammoniac.
Les besoins en énergie du complexe sont satisfaits par une centrale de 111 MW utilisant la
chaleur de récupération [1].

Une partie de la production est transformée localement en engrais, ainsi qu’en acide
phosphorique purifié. L’autre partie est exportée sous forme d’acide phosphorique marchand

via les installations portuaires locales.

Centrale thermique
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Figure 3 : Plan du p6le chimique Jorf Lasfar

2. Ateliers Maroc Phosphore

Les ateliers de MAROC PHOSPHORE Jorf-Lasfar sont :

» L’atelier sulfurique : Il est constitué de six unités de production, leur but est la
fabrication d’acide sulfurique a partir du soufre. Il assure en outre, la production de

la vapeur d’eau haute et moyenne pression a partir de ses chaudiéres de récupération,
qui sera utilisé par la centrale thermoélectrique pour la production d’électricité.
» L’atelier phosphorique : permet de produire 5 400 tonnes de P20s par jour d’acide
54%. 1l est constitué de :8 unités de production d’acide phosphorique 29%et 16 unité de
concentration. L’acide phosphorique se fait a base de ’acide sulfurique et du phosphate broyé.
» L’atelier engrais : 11 comporte quatre unités de production de DAP (phosphate di-
ammoniaque) et TSP (super phosphatetriple).

» L’atelier des utilités : Cet atelier rassemble tous les produits intermediaires

nécessaires a la production a lexception de lacide sulfurique [3].

TR Traitement Centeale i
5 1257 d'EAU thermosleotiigue £
EAU ~ B 4
o mer

. T

Ateliers d'Acide L

PR ‘ hultunqnf; 1 T
> w

Ateliers d'Acide
Phosphate Phosphorique

[ — - —l
Phosphate broyé Atelier Engrais \
Acide sulfurique )

Acide phosphorique

(En
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Figure 4 : Bloc de production de Maroc chimie

1V. Présentation de la direction Recherche & Développement

La Direction R & D au sein de laquelle a été effectué ce stage compte plusieurs unités de
recherche, ainsi que des entites supports et logistiques. Elle réalise des travaux de recherche
sur des thématiques liées a toute la chaine de valeur du phosphate ainsi que sur des themes

transverses (eau, environnement, corrosion, ...). Les unités de R &D de cette direction sont :

= Unité R&D “Minéralurgie et Traitement des Phosphates”

Son activité principale consiste a:

» Réaliser des essais concernant I’étude et la mise au point des différentes étapes du
traitement de minerai (lavage, séchage, broyage, flottation et calcination).

» Améliorer les performances des unités de traitement.

=  Unité R&D Acides et Procédés de séparation

Elle a pour activité des études et recherches dans le domaine de la valorisation chimique des
phosphates et de la fabrication des acides phosphorique et sulfurique. Elle traite également des
procédés et technologie de séparation (Filtration, membranes...).

=  Unité R&D “Fertilisation”
Elle s’occupe du développement de procédés de fabrication de differentes qualités d’engrais

et de 'amélioration de leurs caractéristiques physico-chimiques.

= Unité R&D “Eau, Environnement, Energie”
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Ses principales activités consistent a I’accompagnement des partenaires exploitants, au
niveau des sites miniers et chimiques, dans I’évaluation environnementale, I'optimisation des
consommations d’eau et d’engrais,

= Unité de recherche en agronomie_ et Biotechnologie

Son activitée principale consiste a :

- Augmenter Pefficacit¢ agronomique des engrais par I'utilisation des microorganismes,

- Valorisation biotechnologique du coproduit de I'industrie du phosphate tels que les
boues de lavage du phosphate, phosphogypse...,

- Amélioration de P'efficacit¢ du phosphate naturel pour application direct par utilisation
des microorganismes solubilisant le phosphate,

V. Conclusion
Cette présentation générale du groupe OCP nous permet d’avoir une idée sur le cadre de cette
grande société¢ avec ses secteurs d’activités qui constituent la production et la
commercialisation du phosphate et de ses dérivés. C’est ainsi que j’ai donné :

- Un apercu général du groupe OCP

- Son secteur d’activité

- Une présentation du pble chimique Jorf-Lasfer
- Les ateliers Maroc Phosphore

- Et une présentation de la direction R &D

Au suivant chapitre, je développe la partie bibliographique concernant le processus de
fabrication de I’acide phosphorique, ses boues générées et le théme principal du sujet, la
rhéologie.
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Chapitre 2 : Partie Bibliographique

1. Introduction

Mon syjet d’étude comprend 3 mots clés dont nous allons traiter dans ce chapitre : L’acide

phosphorique, les boues générées et la rhéologie.

1. Généralité sur le phosphate

Phosphate O
Le phosphate comme étant la matiere premiere
principale  dans les fabrications  industrielles | I
du groupe OCP; il améliore la productivité des sols. .

Ty ,I —
Concretement, il contribue a développer les racines, a — O/ \ O

faciliter Talimentation de la plante et a la rendre plus

résistante face aux maladies. AT

Figure5 : Formule chimigue du phosphate

Les phosphates naturels proviennent principalement des gisements sédimentaires de
differentes origines. Il se présente dans les roches sous forme de phosphate de chaux,

notamment [I'apatite ('espéce minéralogique la plus répandue) et phosphorite. La matiére




Jj)”,“::.\\
. . . 2 , .
7L oL;.mJU‘a,.laJM.AS y‘f’)@lﬁ‘; Wl b () does Sk Aol
to'r2lolt | +Lo000l2l A +0OI2X2+12] 1%& +00NoUZ+ OIAT C8ACLoA Ol MOASUUoD
b Université Sidi Mohamed Ben Abdellah

phosphatée de base, formée de composés issus de I'apatite par un ensemble de substitutions

isomorphiques partielles (ex : substitution de PO43- par CO3%") [7].

Nl.  L'acide phosphorique
1. Généralité sur ’acide phosphorique : H3PO4

L'ACIDE @)

Ac. Orthophsphorique : est un composé ”
chimique de formule HsPOa; peut étre issu par P H

) H \ / ”’““'O/
l'attaque sulfurique des roches naturelles @) \
constituées principalement de fluorophosphates O—H
de calcium, de fer et d’aluminium. A ce titre, on EHOS PTORIQUH
peut dire que HsPOs est le principal dérivé de Fiqure6 . Formule chimique de l'acide

phosphorique

La chimie du phosphore. Il présente une grande importance au niveau industriel ; utilisé dans
la fabrication des engrais phosphatés, les traitements de surfaces métalliques, les synthéses
organiques, la fabrication des détergents, les industries alimentaires, les insecticides, les huiles
lubrifiantes ...

Il est disponible dans le commerce sous forme de solutions aqueuses a diverses
concentrations dont les plus courantes sont 29 et 54 % en P2Os. En pratique, en milieu de travail,
on le trouve sous forme de solutions aqueuses [7].

Propriétés chimiques Propriétés physiques
T° fusion 42,35°C
Formule | H3POa4 -
T° ébullition Se décompose au-dessous
brute du point d'ébullition
a213°C
Masse
molaire 97,9952+ 0,0014 g/mol Solubilité sol. dans éther alcool
trés sol. dans l'eau chaude ;
; 1,834 g-cm® a18°C
PKa (25 °C)pKal = 2,148 /7,198/ Masse volumique gem-a
12,319 :
Pression de vapeur a20°C:4Pa
saturante
Viscosité dynamique 3,86 Pa-s (solution a
40 %, 20 °C)

Tableau?2 : Propriétés physiques de I’ACP



https://fr.wikipedia.org/wiki/Compos%C3%A9_chimique
https://fr.wikipedia.org/wiki/Compos%C3%A9_chimique
https://fr.wikipedia.org/wiki/Formule_chimique
https://fr.wikipedia.org/wiki/Gramme
https://fr.wikipedia.org/wiki/Mole_(unit%C3%A9)
https://fr.wikipedia.org/wiki/Point_de_fusion
https://fr.wikipedia.org/wiki/Point_d%27%C3%A9bullition
https://fr.wikipedia.org/wiki/Solubilit%C3%A9
https://fr.wikipedia.org/wiki/Masse_volumique
https://fr.wikipedia.org/wiki/Viscosit%C3%A9_dynamique
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Tableaul : Propriétés chimigues de
I’ACP

2. Processus de fabrication de I’acide phosphorique

Deux procédés sont utilises avec differentes matiéres premieres :

> Procédés par voie thermique : Consiste a une réduction du phosphate a haute
température conduisant a la sublimation du phosphore qui est ensuite oxydé par l'oxygéne et
récupéré sous forme de P20s. Ainsi, I'acide phosphorique est préparé par hydratation du P20s

obtenu.

Il fournit I'acide avec un grand degré de pureté, mais sa consommation ¢levée en

énergie limite son utilisation.

e Réactions :
2Ca3(POy), + 6Si0; + 10C — P4 + 10CO + 6CaSiOs (1)
P; + 50, — P4O19 (2)
P4O19+ 6H,0 — 4H3PO, (3)




ol Ol g pglall 408 o Al b (3 dama Sibus dnal
:‘%@u ’ +00NolUZ+ OZIAZ CSALLoA ©1 HOASUND

toZlol+ | +Lo000lZl A +OIZXZ+ZI

phosphorique, ainsi il est le plus utilisé dans le monde entier, vu son faible co(t de revient par
rapport a celui issu de la voie thermique. L’acide phosphorique produit par voie humide est
obtenu a partir des phosphates naturels par attaque d’acide (nitrique, chlorhydrique ou
sulfurique).

L’attaque par l'acide sulfurique est la plus utilisée et présente plusieurs avantages,
notamment son faible colt de revient relativement aux autres procédés, et la facilitt de
séparation de I'acide produit (le sulfate de calcium obtenu est pratiquement insoluble dans

I'acide phosphorique).

e La réaction globale de cette attaque est la suivante :

Cauo (PO.)6F, + 10H:SO, + 10nH.O0 — 10CaS0Os4, NH0 + 6H3:PO, + 2HF (4)

Avec n =degré d'hydratation du sulfate de calcium.
Les procédés sont classés en fonction de la forme de cristallisation du gypse ; qui se différe
selon les conditions opératoires et les valeurs de divers paramétres (température, concentration
de lacide, ...):

e n=0 : Gypse anhydre => (50-55% P20sa 120-130°C)

e n=Y%: Hymihydrate => (42-45% P,0s a20-100°C)

e n= 2: Dihydrate => (28-32% P.Os & 68-78°C) => AC. Phosphorique en moyenne

29% P20s: le plus couramment utilisé.

La réaction (4) est généralement menée a 80°, conduit d’autre a l'acide phosphorique HzPOasa
la formation de sulfate de calcium CaSOa4, 2H20(Principale composante du phosphogypse) et
d'acide fluorhydrique HF [4].
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Figure 7 : Schéma du procédé humide de fabrication de [’ACP

3. Procédé de fabrication de I’ACP a I’0OCP :

> Présentation de la ligne E

3.1 Epaississeur

Consiste a une décantation des particules pour séparer les phases solides et liquides, grace

a la gravité, en utilisant la floculation [8].

[W] Figure8 : Schéma de
e Uinstalation d’un

LYY ,{” VAVAVAR epaississeur
RS 1 ] 2 Alimentation de
floculant

Conduite
d'alimentation

Goulotte de
surverse

(Cone de décharge}
(Sousverse)

13
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» Principe de la floculation : C’estun processus phy3|co chimique, conduit a

I'agglomération des particules en suspension dans un liquide en utilisant des additifs

floculant pour former un floc ; pour qu’il puisse se décanter rapidement.

(o [ St

Self 4 : \ "
5 . - = !-:’::./ 8::.
| I (2 IR |
A R : \
() o
Suspension a faible ~c -
concentration \

Figure9 : Schéma simplifiant le principe de la floculation

3.2 Section Attaque-Filtration

Conders
Pré - Condenseur tau ticerset
" de Process|
Flash
Acide Sulfurique Cooler
Pulpe de Phosphate "7>
Adde de Retour

'1*

TII M. L; e

Sacteur Premler TmEH;eDEDgaeu:
Digesteur

Figure 10 : Cuve d’attaque-Filtration

» Sectionattaque

Le procédé est basé sur I'attaque du phosphate par voie humide dans un milieu réactionnel

agité pour produire I'acide phosphorique 29% et du gypse dihydrate (CaSO4.2H20).
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La cuve d’attaque est cloisonnée en 8 compartiments : La pulpe de phosphate contenant

66% de solides alimente le 1¢"compartiment. Le 1°"et 2°™€ compartiment sont muni d’agitateurs
spécifiques afin d’éviter la formation d’une couche de phosphate, la passivation et les pertes en
phosphate. On ajoute a ce qui préceéde les boues recyclées de I'unité de stockage d’acide puis
elle passe au 3°M¢ compartiment ou l'on fait entrer de I'acide sulfirique qui, avant son
introduction dans le 3®M¢ compartiment, afin de faciliter la dispersion dans le réacteur.
L’attaque est effectuée dans le 38™¢ et le 4®M€ compartiment. Le mélange passe ensuite au
5¢me compartiment ou il est attaqué de nouveau par une quantit¢ d’acide sulfurique diluée par
Pacide recyclé (18%) venant de la filtration, le mélange est envoyé au 6°™M¢ compartiment ou
I'on agite encore afin d’améliorer la digestion du minerai. La bouillie passe aprés au 7éme
compartiment (compartiment central) ou elle est agitée avant de passer au huitie me
compartiment qui alimente le systeme de refroidissement (flash cooler). Apreés son
refroidissement, la bouillie recyclée du Flash cooler est introduite dans le 1¢'compartiment de

la cuve de maturation [9].

> Sectionde maturation

Le but de la maturation est d’augmenter le temps de séjour et d’améliorer la

cristallisation du gypse pour faciliter I'opération de filtration. Elle est cloisonnée de 3

compartiments :
Acide Sulfurique /
Acide de Retour
Bouillie
Premier Deuxiéme Troisiéme
Maturation Maturation Maturation
Pulpe de Phosphate |

I Sert a alimenter le
filtre




ol Ol g pglall 408
to"ilolt | +Co000lZl A +0OIZXE+ZI

Wl A o oo (S daol>
+00MolZ+ OIAZ CSALCLoA O MOASUNCD
Université Sidi Mohamed Ben Abdellah

Figurell : Réacteur d'Attaque et Cuve de Maturation —_—
> Sectionfiltration Ajuster la concentration du
% calcium dans Palimentation

La filtration est une opération de séparation entre deux phases liquide et solide qui permet
d’éliminer le solide contenu dans la bouillie grace a un filtre soumis a vide. Le but de cette
filtration sous vide est de récupéré I'acide phosphorique 29% en le séparant du gypse. Cette
section comporte deux filtres (A et B), chacun est constitué de deux principaux dispositifs : une
table tournante et une bofte a vide qui sert a créer le vide nécessaire pour faciliter la filtration

et les lavages. Le filtre est divisé en six secteurs :

- Pré-secteur : La bouillie est tombée sur la toile filtrante, le giteau n’est pas encore
formé, elle comporte un taux important de solide.

- Secteur acide fort : A ce niveau le filtrat a une teneur de 28% en P2Os, il est appelé
acide fort et aspiré vers le stockage d’acide 28%.

- Secteur acide moyen : le gateau est formé, il se fait un lavage par acide faible pour
avoir un acide moyen a 18 20% en P20s.

- Secteur acide faible : Le gateau subit un autre lavage par I'eau. Le filtrat obtenu
contient quelques % en P2Os et il est réutilisé au premier lavage.

- Extraction du gypse : Le gateau de gypse est lavé a contre-courant en 2 étapes. Le
lavage final est realisé a I'eau chaude produite au pré-condenseur. Le gypse est
finalement déchargeé.

- Lavage de toile : sc fait par I'cau filtrée (gypseuse). La toile est séchée apres au
ventilateur de séchage. Le liquide obtenu est renvoyé au bac d’eau chaude.

- Séchage de toile : consiste a sécher I'eau pour ne pas influencer les caractéristiques de
I'acide faible.

L’acide phosphorique 29% est acheminé vers I'unit¢ de concentration apres desursaturation et

décantation [10

Figurel? : Vue
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3.3 Unité de concentration
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=| Figurel3 : Atelier phosphorique échelon de concentration acide 54% P205 |=

La fabrication d’acide phosphorique selon la plupart des procédés par voie humide,

permet de produire un acide phosphorique a une teneur en P20sde 27% a 30%. Cette faible

teneur en P20s rend la commercialisation d’acide phosphorique difficile suite aux :
4 Transport inutile d’eau (produit dilué) ;

#+ Inadaptation ala réalisation de certaines formules d’engrais nécessitant acide de

départ plus concentré.
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D’ou, la nécessit¢é de concentrer I'acide phosphorique généralement a une concentration

de 54% P20s, par I'évaporation d’une quantité d’eau contenue dans I’acide.

L’ébullition se fait dans un bouilleur sous vide a 80mmHg et a une température de 80°C.

> Description de procédé :

L’unit¢ de concentration est divisée en 4 lignes identique, chaque ligne est composee
deux échelons.

L’acide venant de I'unit¢ de stockage est versé dans un bac (bouilleur) DO1, puis par
I'intermédiaire d’une pompe POI I'acide sera envoyé vers I'échangeur EO1 en traversant un
filtre SO1, qui a pour but d’éliminer les particules solides qui provoquent 'endommagement du
circuit de I'échangeur.

L’acide arrive dans I’échangeur, circule dans des conduites qui seront en contact avec une
vapeur de haute température venant du transformateur de vapeur 20J.

L’¢échauffement des conduites entraine I’évaporation de I'eau conduit dans I’acide, donc
I'acide récupéré dans le brouilleur sera de concentration 54% qui va étre envoyé vers l'unité
14J par une pompe PO2.

La vapeur mélangée avec le gaz va traverser un bac appelé (grand laveur) EO2 puis vers
petits laveurs équipés des « €jecteurs » pour qu’il soit lavé par R04 pour qu’il soit envoyé par
une pompe P03 vers 'unit¢ 03] afin d’étre utilisé pour I'évacuation du gypse vers la mer. Ainsi
I'eau récupérée de I'’échangeur va traverser un condensateur RO7, puis il sera envoyé vers le

transformateur de vapeur par une pompe PO5.

V. Les boues générées

Les boues générées sont des particules trés fines qui se forment au cours du processus de
fabrication de I'acide phosphorique ; puisque I'opération de filtration d’acide phosphorique
permet le passage de ces particules traversant le gateau filtrant, L’acide y est séparé de ces
déchets par une combinaison de difféerentes unités de traitement ; en passant par 2 principales
étapes :

e La désursaturation : qui consiste a diminuer la température de 80°C a 50°C par contact
de l'air pour augmenter le temps de séjour et refroidir I'acide afin de favoriser la formation des

differents cristaux, puis il est dirigé vers le décanteur.
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e La décantation : I'acide est acheminé vers le décanteur ou il subit une séparation solide-

liquide par ajout de floculation approprié qui permettant : I'agrégation des particules pour
augmenter la vitesse de sédimentation et augmenter la concentration en solide du sédiment pour

obtenir de l'acide prétraité et un acide chargé en boues est récupéré pour étre recyclé.

V. Larhéologie

1. Introductions

Le mot « rhéologie » a été proposé par Eugene Cook Bingham, en 1928, pour désigner
« La science qui étudie la déformation et 'écoulement de la matiere, comprenant ['élasticité, la
viscosité et la plasticité. Dans ce chapitre, nous nous intéresserons principalement ala viscosité,
qui désigne la résistance d’un fluide a I’écoulement et au mouvement lorsqu’il est a une
contrainte appliquée.

L'objectif de ce chapitre, est de bien définir la rhéologie et la viscosité, les différents types
du comportement rhéologique, [utilisation d'un rhéométre ou un viscosimétre comme
instrument de rhéologie, et les parametres influencant la viscosité, pour appliquer ces études
sur nos échantillons qui seront : TACP 29%, ACP 54%, les boues 29% et les boues 54%.

2. La rhéologie et la viscosité

2.1 Définition de la rhéologie

La rhéologie est une discipline qui étudie I'écoulement ou la déformation des corps sous
Ieffet des contraintes appliquées, compte tenu de la vitesse d’application de ces contraintes ou
plus généralement de leur variation au cours du temps, on dit que c’est la science des relations
entre contraintes et vitesses de déformation d’un €lément de volume. Dont I'objectif est de
déterminer la réponse d’un fluide a ces contraintes mécaniques ; afin d’analyser les
comportements mécaniques des substances et établir leurs lois de comportement.

Les données rhéologiques nous aident a comprendre les fluides sur lesquels nous travaillons de
sorte que nous puissions savoir comment ils se comportent, ou comment les forcer a se
comporter de la fagcon désirée [5].

Elle impacte toutes les étapes de I'utilisation des matériaux dans diverses industries — du

développement et de la stabilité de la formulation jusqua la production et la performance du

produit.
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Les mesures rheologiques comprennent :
* Suivi de la viscosit¢ pour étudier le comportement non newtonien en fonction du cisaille ment
afin de simuler la fabrication ou les conditions d'usage.
« La classification des matériaux pour déterminer [létendue de leurs comportements
mécanigues.
« Impact de certains paramétres sur la viscosité pour le traitement et la performance de
[utilisation finale.

* Référencement des produits pour leurs capacités a étre pompés ou étalés.

2.2 Définition de la viscosité
La viscosité est définie comme étant la friction interne d'un fluide, causée par les
interactions moléculaires, qui le rendent résistant a l'écoulement. Cette friction apparait
lorsqu'une tranche de fluide doit se déplacer par rapport a une autre tranche. Plus importante
est la friction, plus importante est la force nécessaire pour provoquer ce mouvement, qui est
appelé cisaillement. Le cisaillement apparait des qu'un fluide est physiquement déplacé, comme
en versant, pulvérisant, mélangeant, etc. Les fluides fortement visqueux nécessitent donc plus

de force pour se déplacer gque les substances moins visqueuses.

Isaac Newton a défini la viscosité en se basant sur le modeéle représenté sur la figure ci-dessus
(qu'il faut voir en 3D). Deux plans paralleles de fluides de surfaces égales (A) sont séparés par une
distance dx et se déplacent dans la méme direction, a des vitesses différentes Viet V,. Newton a supposé
que la force nécessaire pour maintenir cette différence de vitesse était proportionnelle a la différence de
vitesse a travers le liquide, ou gradient de vitesse. Pour exprimer cela, Newton a écrit :
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dynamique.
- Le gradient de vitesse, dv/dx, est une mesure de la variation de la vitesse a laquelle les

couchent intermédiaires se déplacent I'une par rapport a lautre. 1l décrit le cisaillement que subit
le liquide et estdonc appelé taux de cisaillement et sera symbolise par y(« shear rate »), dans la
suite de la discussion (y=dv/dx). Son unité de mesure estla st.

- Le terme F/A indique la force par unit¢ de surface, qui est requise pour produire le
cisaillement et est appelée contrainte de cisaillement et sera symbolisée par 7(« shear stress»).
Son unité¢ de mesure est le Pa.

En utilisant ces termes simplifiés, le coefficient de viscosité dynamique peut étre défini

mathématiquement par la formule :

- . . . T contraint e de cisaillement
Coefficient de viscosité dynamique =1 =- =
Y

taux de cisaillement

L'unité de la viscosité, dans le systeme international est donc le Pa.s ou Poiseuille PI.
On peut également définir la viscosité cinématique, qui est le rapport entre la
viscosit¢ dynamique et la masse volumique : v= m/p, qui n'a pas d'unit¢ spécifique dans le
systéme international (m2.s'1), mais que l'on exprimait dans l'ancien systeme en Stokes (St), ou
1 m?s1=104St[5].

3. Les comportements rhéologiques :

Les lois de dependance entre y et 7 permettent de définir differents comportements

rhéologiques des fluides :
3.1 Les fluides newtoniens

Le coefficient de viscosité est constant quel que soit le gradient de vitesse.
Exemple eau: quand on tourne une cuillere dans un bol, la résistance alavancement ne change
pas si on change la vitesse de rotation.

Le comportement d'un fluide newtonien est représenté graphiqguement dans la figure ci-

dessous.

2

iscosite

itraint&de ceaillement

/
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Figurel4d : A : Le taux de cisaillement en fonction de la contrainte de cisaillement

B : La viscosité en fonction du taux de cisaillement
3.2 Les fluides non-newtoniens

Un fluide non-newtonien est défini, au sens large, comme étant un fluide pour lequel le
rapport z/y n'est pas une constante. En d'autres mots, lorsque le taux de cisaillement varie, la

contrainte de cisaillement ne varie pas dans les mémes proportions (ni méme nécessaireme nt
dans la méme direction). La viscosité¢ de tels fluides va donc varier a mesure que le taux de
cisaillement change. Un flux non-newtonien peut étre imaginé en pensant a tout fluide comme
étant un mélange de molécules avec différentes formes et tailles. Lorsqu'elles passent 'une pres
de l'autre, comme cela arrive durant un écoulement, leur taille, forme et cohésion va déterminer
quelle force est nécessaire pour les faire bouger. A chaque taux de cisaillement spécifique,
lalignement peut étre différent et une force plus ou moins importante peut étre requise pour
maintenir le mouvement.

Il'y a différents types de comportement d'écoulement non-newtonien, caractérisés par la
facon dont la viscosité du fluide varie en réponse a un changement de taux de cisaillement. Les
types les plus communs de fluides non-newtoniens sont décrits ci-dessous.

e Pseudoplastiques
Ce type de fluide présente une viscosité décroissante lorsque le taux de cisaille ment

augmente, comme représenté dans la figure ci-dessous.
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Figurel5 : Rhéogramme d’un fluide pseudoplastique

Sans doute le plus commun des fluides non-newtoniens, les pseudoplastiques
comprennent la peinture, les émulsions et les dispersions de nombreux types. Ce genre de

comportement d'écoulement est parfois appelé "fluidification par cisaillement”.

e Dilatant

Une viscosité croissante avec une augmentation du taux de cisaillement est

caractéristique d'un fluide dilatant et ce comportement est illustré dans la figure ci-dessous.

& T F

Y Y
> >

Figurel6 : rhéogramme d’un fluide dilatant

Bien que plus rare que la pseudoplasticité, la dilatance (épaississement) est fréquemme nt
observée dans les fluides contenant un haut taux de solides défloculés, comme les boues
d'argile, les composés sucrés, la fécule de mais dans l'eau et I'eau sablonneuse. La dilatance est

également connue sous le terme d'épaississement par cisaillement.

e Plastique

Ce type de flude se comporte comme un solide sous des conditions statiques. Une

certaine quantité de force doit étre appliquée au fluide avant qu'il n'y ait écoulement. Cette force
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valeur de contrainte tc. Le ketchup en est un bon exemple ; son seuil d'écoulement l'empéche

de sortir de la bouteille jusqua ce quelle soit secouée ou frappée, permettant au ketchup de
jaillir librement. Une fois le seuil d'écoulement dépassé et I'écoulement engagé, les fluides
plastiques peuvent présenter des caractéristiques newtoniennes, pseudoplastiques ou dilatantes.

La figure ci-dessous représente I'un de ces cas.

Tc

Figurel? : rhéogramme d’un fluide plastigue

Jusqu'a présent, nous n'avons discuté que sur l'effet dutaux de cisaillement sur les fluides
non-newtoniens. Que se passe-t-il lorsque le temps est considéré ? Cette question nous conduit
a examiner deux types d'écoulement non-newtoniens supplémentaires : les thixotropes et les

rhéopectiques [6].

« Thixotropieet rhéopexie

Certains fluides présentent une modification de la viscosité avec le temps, sous des conditions de

taux de cisaillement constant. Il y a deux catégories a considérer :

> La thixotropie
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avec le temps, lorsqu'il est soumis a un cisaillement constant.

T

L

Y
o+

Fiqurel8 : La viscosité d ‘un fluide thixotrope en fonction du temps

> La rhéopexie

C'est essentiellement le comportement opposé du comportement thixotrope, en ce sens
que la viscosité du fluide augmente avec le temps lorsqu'il est soumis a un taux de cisaille ment

constant. La figure ci-dessous représente graphiquement ce type de comportement.

T'I

T

)
=+

Figurel9 : La viscosité en fonction du temps pour la rhéopexie

Un tracé de la contrainte de cisaillement versus le taux de cisaillement est réalisé en
augmentant le taux de cisaillement jusqua une certaine valeur, puis en le réduisant

immédiatement, jusqu'au point de départ. Notons que les courbes “"ascendante” et "descendante™
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ne coincident pas. Ce cycle d'hystérésis est provoque par Ia diminution de la viscosité du fluide

avec laugmentation du temps de cisaillement.

T
.

Y

Fiqure20 : courbe d’une combinaison entre la variation de t de thixotropie et celle de la
rhéopexie

4. Les parameétres influencant la viscosité

La viscosit¢ d’un fluide peut varier selon divers paramétres dont les plus importants sont :
la température, le taux de solide, la densité et les additifs. Dans le cas de nos échantillons on
risque de varier la densité car ¢a va changer le titre de ’ACP ou de ses boues.

4.1 Latempérature

Un des facteurs les plus évidents qui puisse avoir un effet sur le comportement
rhéologique d'un matériau est sa température. Puisqu'une augmentation de la température
correspond a une augmentation de volume du liquide. Les molécules s’éloignant les unes des
autres, les interactions intermoléculaires s’affaiblissent avec I'augmentation de Ia

température. On peut donc s’attendre a une diminution de la viscosité¢ considérablement avec
B

n= AeT

la température.

On montre le modéle mathématique suivant :

Avec aetb étant des constantes dépendant de la nature du liquide et T la température absolue.
4.2 Taux de solide
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des interactions entre les particules, et puisque ces interactions augmentent avec le taux de

solides donc la viscosité ainsi augmente avec le taux de solide dans une suspension.
5. Appareils de mesure

5.1 Le rhéométre

Un rhéometre est un appareil de laboratoire capable de faire des mesures relatives a
la rhéologie d’un fluide. 1l applique un cisaillement a Téchantillon. Il permet d’étudier

fondamentalement les propriétés d’écoulement d’un liquide, d’une suspension, d’une pate, etc.,

en réponse a une force appliquée.

Un rhéomeétre est plus sophistiqué et plus cher qu’un
viscosimétre. 1l permet de connaitre les grandeurs
fondamentales taux de cisaillement , contrainte de

cisaillement 1(t) et viscosite.

Les rhéométres rotatifs sont de loin les plus utilisés.

étudié remplit l'espace entre deux pigces coaxiales (le rotor e Figure21 : Rhéometre entre
le couple de rotation, et la vitesse de rotation du rotor, donne la viscosité, a une constante

géométrique pres.
5.2 Le viscosimétre

e Viscosimetre rotationnel de laboratoire

Il mesure le couple nécessaire pour faire tourner une tige en immersion dans un liquide.
La tige est entrainée en rotation par un moteur en passant par un ressort calibré.

La résistance a I’écoulement va augmenter en fonction de la grosseur de la tige et/ou la

vitesse de rotation.

V. Conclusion

Dans ce chapitre nous avons réalis¢ une étude bibliographique sur la production de I'acide
phosphorique et ses boues générées, ce qui nous a aidé a mieux comprendre le processus de
fabrication de I'un des principaux produits de 'OCP (P'acide phosphorique), ainsi que des

notion de base sur la rhéologie qu’on va utiliser pour effectuer nos études expérimentale.
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Chapitre3 : Partie expérimentale

1. Introduction :

Dans le cadre d’¢tudier le comportement rhéologique de I'acide phosphorique et des
boues générées, des essais de la viscosité et de rhéologie ont été entamé. Dans ce contexte, ma
mission dans ce stage de fin d’étude est de :

» Etudier la viscosité de 'ACP et des boues et d'observer la variation de la viscosité en
fonction de la température et du taux de solide.

» Déterminer le comportement rhéologique de I’acide phosphorique et des boues.

1.  Mesure de la viscosité de TACP et des boues

» L’objectif de cette partie est d’étudier I'effet de la température ainsi que le taux de solide

comme étant les principaux parametres influencant la viscosité
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1. Procédure expérimentale (mode opératoire)

Uninees

1.1 Matieres premieres

On va étudier 4 échantillons qui ont été menés de I'usine de fabrication de I'acide
phosphorique (Ligne E) :

= L’ACP 29% : Sortie filtration qui sort a une température de 80°C et un taux de solide de
3 6%

= [’ACP 54% : Sortant de 'unit¢ de concentration avec une température de 70°C et un
taux de solide 2_4%

» Les boues 29% : sortant de la premiere décantation (provenant de I'acide 29%) a une
température de 40°C et un taux de solide de 19%.

» Les boues 54%: Sortant de la 2°M® décantation (provenant de I'acide 54%) a une
température de 40°C et un taux de solide de 29%.

1.2 Préparation de I’échantillon
» leessaie :

On met a peu pres 200ml de notre échantillon dans un bécher, on I'agite bien avant de le
mettre sur la plaque chauffante pour le chauffer jusqu’a des températures de leur milieu
d’origine (ACP 29% => 80°C, ACP 54% => 70°C et Boues => 40°C) tout en agitant, puis on
mesure la viscosité a I'aide d’un viscosimetre rotatif (le cylindre approprié est choisi  pour
donner des résultats exacts et précis).

Ensuite, a chaque fois on diminue la température et on mesure la viscosité.

Figure2?2 : illustration de
[’échantillon chauffé sur
la plague chauffante

> 2¢me pssaje :

29




w&@%ﬁﬂ‘j‘i’lﬂlw ﬁlmwmgyhb
tolrZlolt | +Co000lZl A +OIZXZ+ZI ; ‘ +00NolIZ+ OIAT CSACLCoA 61 HOASUNCD
FUUILY UUD OLITILED Tt ITLININCSY U T e Université Sidi Mohamed Ben Abdellah

Méme expérience que le 1°" essaie, mais avant de mesurer la viscosité on calcule le taux

de solide de I'’échantillon puis a chaque fois on diminue le taux de solide et on mesure la
Viscosité.
e Calcule du taux de solide :
- On prend une quantit¢ X de I’échantillon dans 4 flocons
- Onles met dans la centrifugeuse pendant 7min avec 3500tr/s => décantation du solide
- Récupération de I'acide dans un bécher
- 3lavages dusolide par I'alcool, achaque fois on fait la centrifugation pour séparer toute
I'acide du solide
- Séchage du solide dans I'étuve
- On mesure la quantitt Y du solide recupéré et on calcule le taux du solide dans

I’échantillon par la relation suivante :

massedusolide—masseduflacon
Te= flacon 100

massedelréchantillon

On mesure la viscosité a ’aide d’un viscosimétre rotatif ;
Cet nstrument agis par la rotation d’un cylindre ou disque
(tige) qui est plongé dans le matériel & analyser et mesure
la résistance de cette substance a une vitesse sélectionnée.
La résistance qui en résulte est la mesure du flux de
viscosité, dépendant de la vitesse et des caractéristiques de
la tige; 'appareil calcule le résultat et la lecture directe de
la viscosite est reflétée en cP ou mPa.s (SI).

30
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Figure24 : Viscosimétre rotatif

2. Résultats et discussions

2.1 Effet de la température :

e Les expériences qu’on a fait ont donné les résultats suivants :

12

10 =
8 N
\

N

e \/jscosité
4

Viscosité
[e)]

10 25 40 80

Température

Figure 25: représentation graphique de la viscosité d'ACP 29% en fonction de la
température

Figure 26: représentation graphique de la viscosité
d'ACP 54% en fonction de la température
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Viscosité (Pa.s)

Figure 27: représentation graphique de la viscosité
des boues 29% en fonction de la température
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Figure 28: représentation graphique de la viscosité
des boues 54% en fonction de la température
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e Interprétation : La viscosité des boues et des acides diminue dans la gamme de

température étudiée. La tendance a la diminution de la viscosité a des températures élevées se

produit en raison de 'augmentation de I’énergie cinétique des particules favorisant la rupture

de la liaison intermoléculaire entre les couches adjacentes, ce qui entraine une diminution de la

viscosité de nos échantillons.

2.2 Effet du taux de solide
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On a fait les mesures sur les boues 54% seulement car les acides ont un taux de solide

trés faible ce qui influence sur leur viscosité :

Figure 29: représentation graphique de la viscosté des
boues 54% en fonction du taux de solide

40
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15 Viscosité
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Viscosité (Pa.s)

7% 10% 15% 30%
Taux de solide (%)

¢ Interprétation : on constate que la viscosité augmente avec le taux de solide puisque

les interactions moléculaires augmentent.

M. L'étude de la rhéologie de IACP et des boues

1. Les mesures rhéologiques

Le rhéometre rotatif a été utilisé pour I’étude. Un systéme de capteur approprié est choisi
pour une concentration donnée afin de fournir des résultats précis. Le rotor est vissé sur la
broche et I’échantillon est versé dans la tasse. Le rotor est tourné trés faible vitesse et arrété par
intervalles afin de mesurer directement la température de la suspension a laide d’un
thermometre numérique. Une fois que la température désirée de I'échantillon de boues/acides
est atteinte, le sélecteur de vitesse ensuite réglé sur la valeur souhaitée. Dans tous les cas la
rotation varie d’une vitesse de cisaillement faible a élever. Les mesures sont faites a des

conditions optimales des boues et des acides.

2. Résultats et discussions
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Figure 30 : Comportement rhéologique des boues 54% et 29% a 40°C

= Nous remarquons a partir de la figure 30 que le comportement rhéologique des boues
54% est newtonien (linéaire sans seuil d’écoulement).

= Pour les boues 29% leur comportement rhéologique est peu dilatant.

= Nous pouvons extraire de la figure 1 que les boues 54% sont plus visqueux que les
boues 29%.
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Figure 31 : Comportement rhéologique des Acides phosphorigue 54% et 29%
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= |l est bien remarquable sur la figure 31 que 'acide phosphorique 54% a 70°C est plus
visqueux que ’ACP 29% a 80°C.

On applique le modele MATLAB pour calculer la viscosité de chaque échantillon.
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Figure 32 : Régression de la mesure rhéologique des Boues 29% a 40°C au modéle de
Bingham (o = ay+b)

= La viscosite dynamique des boues 29% a 40°C est de 0,01601 Pa.s selon le modele
Bingham.
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Figure 33 : Régression de la mesure rhéologique des Boues 54% a 40°C au modéle de
Bingham (o = ay+b)
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= La viscosité dynamique des boues 54% a'"40°c est de 0,1223 Pa.s selon le modele
Bingham.
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Figure 34 : Régression de la mesure rhéologique de I’ACP 29% a 80°C au modele de
Bingham (o = ay+b)

» La viscosit¢ dynamique de I’ACP 29% a 80°C est de 0,01209 Pa.s selon le modéle
Bingham.
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Figure 35 : Régression de la mesure rhéologique de I’ACP 54% a 70°C au modéle de
Bingham (o = ay+b)
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* La viscosit¢ dynamique de I’ACP 54% a 70°C est de 0,02989 Pa.s selon le modéle
Bingham.

V. Conclusion

Dans ce contexte nous avons réalisé plusieurs essais sur la viscosité et la rhéologie de
'acide phosphorique (29 et 54%) et les boues, et a partir des résultats obtenus, on conclut

que :

> La viscosit¢ diminue en fonction de la température et augmente en fonction du taux de

solide
> Les deux acides 54% et 29% ont un comportement rhéologique dilatant.
> Les boues 29% ont un comportement rhéologique peu dilatant.

> Les boues 54% sont considérées comme un fluide newtonien.

Conclusion générale

Mon stage effectu¢ au sein de I'O.C.P. JORF LASFAR m’était une formation pratique, il
m’a permis de me familiariser avec le monde professionnel, de prendre conscience des
differentes  difficultés pouvant entraver ma carriecre professionnelle, d’acquérir des
connaissances sur le monde de travail et d’avoir une idée sur la vie professionnelle des
employés, avec une participation réelle a des travaux de I’entreprise.

Au terme de nos investigations, il est temps de faire le point sur les résultats de travail par
rapport aux objectifs fixés, puis d’apporter éventuellement des améliorations et perspectives.

Nous avons abordé dans ce travail, d’une part I'é¢tude bibliographique sur la production

de I'acide phosphorique, les boues et des notions de base de la rhéologie et d’autre part I'étude
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rhéologiques.

Nous avons abouti aux résultats suivants :
e Le comportement rhéologique des deux acides 54% et 29% est dilatant.

e Le comportement rhéologique des boues 54% est newtonien (linéaire sans seuil
d’écoulement).

e Pour les boues 29% leur comportement rhéologique est peu dilatant.

Ces résultats sont des données de base pour un projet assez important d’OCP qui a pour
but d’étudier et d’identifier le comportement rhéologique de I’acide phosphorique et des boues,
et qui constitue un travail de base pour une recherche plus approfondie.
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