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Résumé

Dans le cadre de la politique de garder son rang de leader sur le marché du phosphate, le groupe
OCP s'engage dans I'amélioration continue des procédes et des performances de production des
engrais.

Dans ce sens, nous avons été missionnées a réaliser une étude sur I'amélioration de la qualité
des engrais MAP de ’entité JFC 5, pour éviter le probleme de prise en masse des engrais au
stockage par des analyses effectuées sur le produit fini et I’application de plusieurs techniques
de résolution des problemes. Ainsi, I’indisponibilité du refroidisseur, se trouve étre lié
directement a la problématique de la prise en masse des engrais MAP. Nous avons étudié les
causes racines de cette indisponibilité de refroidisseur et proposés des actions correctives.
Finalement, nous avons fait un plan d’action contenant plusieurs taches d’amélioration pour

résoudre ces problemes, et éviter ainsi la prise en masse des engrais MAP.

Abstract

As part of its policy to maintain its position as a leader in the phosphate market, the OCP Group
is committed to continuously improving the processes and production performance of
fertilizers.

In this why, we have been commissioned to carry out a study on the improvement of the quality
of MAP fertilizers of the JFC 5 entity, and find a solution to avoid the problem of mass taking
of fertilizers in storage: realize analysis on the finished product and achieve several techniques
to overcome these problems. Thus, unavailability of cooler, is directly related to the problem
of mass taking in MAP fertilizer by an AMDEC study.

We then studied the root causes of this chiller unavailability and proposed corrective actions.
Finally, an action plan containing several tasks of possible solutions was carried out to avoid

the mass taking problem.
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Abréviation

MAP Mono Ammonium Phosphate (NH4) H2PO4 Engrais binaire N,P
TED Traitement d’eau douce

Bouillie Meélange réactionnel en réacteur entre NHz et Ha3POg4

RM Rapport molaire NHz/H3PO4

OCP Office chérifien de phosphate

MSP Maitrise statistique de procédé

TSP Triple super phosphate

DAP Di-ammonium de phosphate

RTG Réacteur tubulaire a granulation

AMDEC Analyse des modes de défaillance, de leurs effets et leurs criticités
RCA Analyses des causes racine (Root cause analysis)

Bunge

Entreprise bracilienne




Introduction générale

L’industrie des engrais est considérée aujourd’hui comme 1’une des piliers de I’économie
nationale. En ce sens, le Groupe OCP joue un rdle prédominant a la fois dans la valorisation du
phosphate marocain, et dans le développement du pays, mais aussi dans la scéne internationale
ou le besoin en engrais se fait de plus en plus croissant.

La production des engrais se compose genéralement de cing étapes : réaction, granulation,
séchage, classification et broyage, et enfin conditionnement et stockage. La présente étude
s’intéresse a la derniére étape.

Dans la ligne 306 du complexe chimique Jorf Fertilizer Company V, I’étape de
conditionnement est assurée grace a un refroidisseur a lit fluidisé et un enrobeur. Le
refroidisseur a lit fluidisé se révele étre d’une importance capitale. En effet, outre son influence
sur la consommation d’oil enrobage nécessaire a 1’enrobage, il permet de limiter la prise en
masse de I’engrais pendant son stockage.

Aujourd’hui, le probléme de prise en masse du MAP produit au niveau de la ligne 306 est
vivement posé lors de son stockage. Cette prise en masse, qui découle de I’indisponibilité du lit
fluidisé de refroidissement, a donc naturellement un impact négatif sur la qualité du produit, et
par voie de conséquence sur sa vente.

La présente étude a pour but d’étudier le lit fluidisé du refroidisseur de la ligne 306 pour
mettre au clair les causes qui ménent a cette prise en masse. Elle sera donc scindée en quatre
parties :

- La premiére partie vise a présenter bri¢vement 1’organisme d’accueil et une genéralité sur
les engrais.

- La deuxieme partie est une description du procédé de fabrication des engrais MAP.

- La troisieme partie porte sur 1’étude descriptif du systéme du refroidissement, et rappelle
sur le phénomene de fluidisation.

- La quatrieme, et derniére partie est expérimentale, ¢’est la mise en contexte d’une étude ;

problématique de la prise en masse, les analyses des causes racines et les solutions.



Premiere Partie : Description de
I’organisme d’accueil et genéralite sur

les engrais



I. Présentation de groupe OCP

i. Introduction

L’OCP est un groupe spécialis¢ dans I’extraction, la valorisation et la commercialisation
du phosphate et de ses dérivés. Chaque année, plus de 24 millions de tonnes de minerais sont
extraites du sous-sol marocain qui recéle les trois-quarts des réserves mondiales.

Les activités du Groupe OCP se répartissent sur six zones géographiques du pays : quatre
sites d’exploitations miniéres a Khouribga, Youssoufia, Benguerir et Boucraa, et deux sites de
transformations chimiques a Safi et Jorf Lasfar. Selon les cas, le minerai subit une ou plusieurs
opeérations de traitement (Extraction, criblage, séchage, broyage ...). Une fois traité, il est
exporté tel quel ou bien livré aux industries chimiques du groupe, a Jorf Lasfar ou a Safi, pour
étre transformé en produits dérivés commercialisables : acide phosphorique de base, acide

phosphorique purifié, engrais solides.

ﬁ(:asablanca.
ﬂd Jorf Lasf.arm Khouribga Q
dﬂ Safi = sBenguerir gy

Youssoufia Q

Axe Nord

.
== 575 4 n
Laayoune 3 Axe Centre

= Boucraa oy
Phosboucraa

1T

Usines chimiques
Bassins miniers

Ports phosphatiers

|

lurru Pipeline

Figure 1 : Les principaux sites d’implantation du groupe OCP

ii. Historique

L’office chérifien des phosphates fiit créé le 7 aott 1920, il se réservait tous les droits de
recherche et d’exploitation du phosphate, ainsi que, le monopole des ventes de ce minerai au
marché mondial. L exploitation effective du minerai ne fiit entreprise qu’en 1921 dans la région
de Oued-Zem et le premier navire a été chargé le 23 juillet 1921. D¢s cette date, I’OCP conn(t
une tres vive expansion sans relache, grace a la qualité du minerai extrait et a I’appréciation des
pays demandeurs.

A partir de 1921, ’historique de I’OCP est I’histoire prodigieuse d’expansion. En effet, le
phosphate marocain ayant une teneur de 75% BPL (bon phosphate lime) c’est ce qu’on appelle

couramment la teneur en phosphate Tricalcique, a fourni a I’industrie des engrais la possibilité
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de faire un bond en avant du superphosphate, la demande pour le phosphate marocain fut trés
élevée.

Encouragé par cette réussite ’OCP étudie alors la mise en exploitation d’un nouveau
gisement a Youssoufia (1930), la teneur de phosphate de ce gisement (70%), bien inférieure a
celle du phosphate de Khouribga reste néanmoins supérieure a celle des gisements exploités
dans les autres pays (U.S.A, Tunisie...).

En 1939, la guerre éclate et les relations commerciales avec un grand nombre de pays sont
rompues (en 1940 I’OCP n’a pu exporter que 714 290 tonnes).

Au lendemain de la guerre (1944-1945), la restauration des sols et la restructuration du secteur
agricole des pays européens exigeait des quantités croissantes d’engrais et les exportions de
1I’OCP repartent en fleche pour dépasser 10 millions de tonnes en 1964.

En 1975, dans le cadre de la récupération des provinces sahariennes, I’OCP a pris en charge
I’exploitation du phosphate de Boucraa, et en 1979 il démarra I’exploitation d’une nouvelle
zone miniere : le centre de Benguerir.

En matiere de transformation sur place du phosphate produit, en acide phosphorique et
engrais I’OCP a mis en service plusieurs usines :

e Maroc Chimie | en 1965 a Safi.

e Maroc Chimie Il en 1976 a Safi.

e Maroc phosphore Il et IV en 1986 a Jorf Lasfar.

e 2004 Démarrage de Pakistan Maroc Phosphore a Jorf Lasfar

e 2008, Transformation du groupe OCP en SA (société anonyme).
e 2009 Démarrage de Bunge Maroc Phosphore a Jorf Lasfar

e 2013 Démarrage des nouvelles lignes

e 2016 La création de sa filiale, OCP AFRICA

Statut juridique de I’entreprise

Le groupe OCP a été constitué sous la forme d’un organisme d’Etat avec une gestion
autonome. Mais étant donné le caractere de ses activités commerciales et industrielles, il est
doté d’une organisation lui permettant d’agir avec les mémes mécanismes privés.

L’OCP fonctionne ainsi comme une société dont le seul actionnaire est I’Etat il est dirigé
par une Direction Général nommé par Dahir. Le conseil d’administration est présidé par le
premier Ministre. En ce qui concerne la gestion financiere, elle est entiérement séparee de celle
de I'Etat.



Chaqgue année, I’OCP établit son bilan, son compte d’exploitation et ses prix de revient
comme les entreprises privées. L’OCP est inscrit aussi au registre du commerce et soumis sur
le plan fiscal aux mémes obligations que n’importe quelle entreprise privée (patente, droits de
douane, taxes a I’exploitation, impdts sur les salaires, impdts sur les bénéfices, ... etc.).
Toutefois, cet organisme a connu, une certaine tendance vers des partenariats étrangers
(IMACID, EMAPHOS et PAKPHOS).

Le site de Jorf Lasfar

Apres le complexe industriel MAROC PHOSPHORE | et Il a Safi, le groupe OCP a décidé
de réaliser le complexe industriel MAROC PHOSPHORE IlI-1V a Jorf Lasfar en 1986, pour
doubler sa capacité de valorisation des phosphates.

Le complexe industriel de Jorf Lasfar, se situe & 20 km au sud-ouest d’El Jadida, et s’étend
sur 1800 hectares environ. Le site a été choisi pour ses multiples avantages : proximité des
zones miniéres, existence d’un port profond, disponibilité de grandes réserves d’eau et présence
des terrains pour les extensions futures.

Le site de Jorf Lasfar est partagé entre plusieurs entités, explicitées dans la figure 2. Son
activité tourne autour de trois axes principaux :

- La production de I’acide sulfurique pour répondre aux besoins internes du site
- La production de 1’acide phosphorique
- Laproduction des engrais : TSP, MAP, DAP, NPK.. .ctc.

| Site de JORF LASFAR |
MAROC Pakistan BUNGE Maroc
PHOSPHORE Maroc IMACID EMAPHOS Phosphore
(AteliersI a IV) Phosphore JFCV
. Acidl:er‘s)ﬂl;:rtim;e: Production : Production : Production : . Acidl::r;ll?llt;:rtilo;e:
« Acide phos hclyri e *  Acide sulfurique *  Acide sulfurique * Acide phosphorique « Acide phos hc:)ri e
phosphionq * Acide phosphorique * Acide phosphorique Purifié puospiong

* Engrais * Engrais

Figure 2 : Les principales entités dans le site Jorf Lasfar

Jorf Fertilizer Company V (JFC V)
Cette usine, est située a la plateforme industrielle de Jorf Lasfar. L’inauguration de cette
entité atteste du bien-fondé de la politique de partenariat a long terme engagée par le groupe

OCP avec ses clients de renommeée mondiale. Un projet hautement stratégique.



Le 11 novembre 2005, I’Office Chérifien des phosphates (Maroc) et Bunge (Brésil), ont
annoncé la concrétisation de la joint-venture 50%-50% (mais maintenant c’est 100%
marocaines) pour la construction d’un complexe intégré de production d’engrais a Jorf Lasfar
au Maroc. Ce complexe est destiné a subvenir en priorité aux besoins de Bunge en engrais.

Le projet JFC V est un ensemble chimique de production des matieres premieres a base
de phosphate pour les engrais et autres produits intermédiaires utilisant le phosphate naturel de
qualité inférieure, le projet se compose d'une unité de production d'acide sulfurique d'une
capacité de 3410 tonnes par jour, et d’une unité de production d'acide phosphorique d’une
capacité de 1200 tonnes de P2Os par jour.

Le complexe est constitué des installations suivantes :

Energie électrique

Centrale
thermoélectrique ‘
Eau douce ]
‘— Traitement d’eau Acide phosphorique
5 29%, 54%
Eau de mer E Q
Soufre liquide s A%aci
Ateliel d. acide MAP
Sulfurique .
l )
Phosphate brute
p‘ Ateliers d’acide TSP
f\@ @ phosphorique T —.®
Ammoniac T
' Engrais
Bureau de Commercialisation
méthode et relation clients

Figure 3 : Organigramme JFC V

e Atelier traitement d’eau douce (TED)

L’installation TED a pour rdle le traitement, le stockage et la distribution des différentes
qualités d’eaux. Cette eau sera utilisée par la suite pour la fabrication d’acides et d’engrais, ainsi
que pour des besoins de refroidissement.

e Atelier acide sulfurique
La fabrication de ’acide sulfurique est réalisée en regle générale en 3 étapes :

La combustion : consiste a briler du soufre dans un four pour former I’anhydride sulfureux

(SO,) : S+0, —»S0,



La conversion : consiste a combiner 1’anhydride sulfureux dans un convertisseur pour produire
de I’anhydride sulfurique (SOs) : SO2+% 02 —» SO3
L’absorption : consiste & combiner 1’anhydride sulfurique a I’eau dans des tours d’absorption
pour former une solution contenante 98 a 99% d’acide sulfurique (H2SOs4) :
SO3+ H,O —— H>SOq4
e Atelier acide phosphorique
Le procédé de fabrication utilisé est par voie humide, dont I’acide est obtenu par 1’attaque

du phosphate minerai par un acide fort (acide sulfurique) :
Cas(POs)2 + 6H20 + 3H2S04 —— 2H3P04 + 3(CaS04, 2H20)

e Centrale thermoélectrique

La centrale thermoélectrique se base essentiellement sur la vapeur, on distingue deux types
de vapeur : la vapeur a haute pression (HP) et la vapeur a basse pression (BP).
e Atelier engrais

Dans cet atelier on procede a la fabrication des engrais chimiques, qui s’effectue en
mélangeant, phosphate, 1’acide phosphorique provenant de 1’atelier phosphorique et
I’ammoniaque provenant de stockage. Ce mélange conduit a la formation d’une bouillie a partir
de laquelle on obtient les engrais suivants :
MAP : Mono-ammonium phosphate.

TSP : triple superphosphate avec un seul élément fertilisant qui est le phosphate.



Généralité sur ’engrais
Définition
Les engrais sont des substances destinées a fournir aux plantes, par I'intermédiaire du sol, un ou
plusieurs compléments nutritifs, jugés insuffisamment abondants dans le sol, afin d’améliorer leur
croissance, et augmenter le rendement et la qualité des cultures. L'action consistant & apporter un
engrais s'appelle la fertilisation.
Ces éléments peuvent exister naturellement dans le sol ou y sont apportés artificiellement sous
forme :
- Stable dans la solution sol : ces engrais sont presque immédiatement utilisés par la plante.
- Des cations ou des anions échangeables, fixés par le complexe adsorbant du sol, ces ions sont
progressivement mis a la disposition de la plante.
- Les engrais granulés : sont sous forme de particules solides de taille comprise entre une limite
inférieure et une limite supérieure le plus souvent entre 2 et 4mm.
ii. Eléments nutritifs
Les engrais amenent aux plantes une variété d’éléments nécessaires a leur croissance :
Des éléments majeurs, des éléments secondaires et des oligo-éléments.
a. Eléments fertilisants majeurs
Les principaux éléments nutritifs sont 1’azote (N), le phosphore (P) et le potassium (K). Ils
font partie des éléments de bases (dont la plante a besoin en grande quantité) et sont les éléments
les plus susceptibles de manguer dans un sol.
Le rble des éléments majeurs peut se résumer comme suit :
« Azote : c’est un élément fondamental pour la matiére vivante, c’est I’un des principaux
constituants de la chlorophylle.
« Phosphore : c¢’est un régulateur qui favorise la croissance, le développement des racines, la
rigidité des tissus ainsi qu’une grande résistance aux maladies.
» Potassium : c’est un élément essentiel qui participe a la synthése des protéines il accroit la
résistance de la plante contre les parasites.
b. Oligo-éléments
Bore, Cuivre, Fer, Manganése, Molybdéne et Zinc. Ces éléments jouent un r6le important
dans le métabolisme des protéines et la synthese de la chlorophylle.
c. Eléments nutritifs secondaires
Les eléments secondaires sont le magnésium, le soufre et le calcium. Ils sont également

absorbés par les plantes en grandes quantités.



- Calcium : la présence de cet élément est indispensable a la nutrition des plantes pour lesquelles
il joue deux roles : role de structure et role métabolique.
- Magnésium : est un constituant de la chlorophylle qui joue donc un réle important dans la
photosynthése.
- Soufre : entre dans la composition des acides aminés indispensable aux étres vivants. Il joue
un role essentiel dans le métabolisme des vitamines
iii. Formes des engrais
Les engrais peuvent se présenter sous différentes formes :
Les engrais pulvérulents : ils sont constitués de fines particules d’une dimension maximales
de 2 a3 mm, mais sans limite inférieure, cette forme est la moins utilisee.
Les engrais granulés : ils sont sous forme de particules solides de taille comprise entre une
limite inférieure et supérieure, le plus souvent entre 2 et 4mm.
Les engrais liquides : ils sont des solutions aqueuses de sels fertilisants, plus ou moins limpides.
On conserve le terme de solution aux engrais liquides parfaitement claire comme 1’cau
ammoniacale ou les solutions azotées contenant de 1’urée et du nitrate d’ammonium.
iv. Types des engrais granuleés :
Il existe trois types d’engrais :
Engrais primaire : contenant un élément fertilisant majeur. Par exemple TSP
Engrais binaire : contenant deux éléments fertilisants majeurs. Les principaux engrais binaires
sont MAP et DAP.
Engrais ternaire : ce type contient les trois éléments nécessaires pour la croissance de la
plante ; azote, phosphore et potassium noté NPK.
V. Avantages d’utilisation des engrais
L’application des engrais sort & augmenter les revenus des agriculteurs pour passer d’une
agriculture de subsistance a I’agriculture de rente (marché). Pour y arriver le recours aux engrais
minéraux associés aux bonnes pratiques culturales s’avéré précieux. C’est a cette condition que
I’agriculteur peut dégager des excédents nécessaires a la satisfaction des besoins de base. Les
colts de production d’un kg diminuent avec [’utilisation des engrais, permettant aux

producteurs de vendre a des prix compétitifs.



Deuxieme partie : description généerale du procedé

de fabrication des engrais MAP
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Introduction

La fabrication des engrais MAP est basée sur la réaction entre I’acide phosphorique et
I’ammoniac et la granulation de la bouillie composée dans Le RTG (réacteur tubulaire a
granulation). Le produit granulé est introduit dans un sécheur chauffé par les gaz provenant
d’une chambre a combustion. A la sortie du sécheur, le produit subit une sélection par tamisage
a travers des cribles. Le produit marchand ainsi obtenu est refroidi, puis enrobé afin d’éviter la
prise en masse au moment du stockage.

I. Les étapes de fabrication des engrais MAP
i. Réactions

La réaction entre I’ammoniac et I’acide phosphorique a lieu dans les réacteurs de tuyauterie
a granulation (RTG) 306-1-01 A/B (fonctionnant tous deux en parallele), qui sont composés
d’une téte de mélangeur et d’un tuyau de distribution, ce dernier installé directement a
I’intérieur du tambour du granulateur.

L’acide phosphorique utilisé dans cette étape est un mélange entre 1’acide phosphorique
concentré (54%) du réservoir 306-R-01 et liquide utilisé dans la section de lavage (acide
phosphorique 27% et I’eau).

Chaque réacteur de tuyauterie est équipé de régulateurs de débit d’acide et d’ammoniac,
I’acide étant alimenté par les pompes du réacteur de tuyauterie a vitesse variable 306-P-01 A/B.

Le temps de séjour des réactifs dans le réacteur n’est que de quelques secondes, évitant la
création de P2Os insoluble (cristallisé) ou la formation d’autres composes a partir des réactions
avec I’eau collée dans leur composition.

Un systéme de nettoyage automatique et inter-verrouillé a également été fourni pour rincer
le réacteur avec de la vapeur a pression moyenne, en cas d’arrét inattendu ou de ringage
programmé, le rincage prendra une ou deux minutes et sera effectué sans arréter le
fonctionnement du procédé.

a. Réactions chimiques dans le réacteur

Les principales réactions chimiques qui entrent en jeu pour la production du MAP dans la
ligne 306 se font entre 1’acide sulfurique, I’ammoniac et 1’acide phosphorique. La réaction
principale est une réaction de neutralisation de I’ammoniac avec de 1’acide phosphorique, et,
dans une moindre mesure, avec de 1’acide sulfurique :

H2S04+ 2 NH3zg) — (NH4)2SO4 (AMS) + 1500 kcal/kg

HsPO4 + NHag — (NH4)H2PO4 (MAP) + 1200 kcal/kg . N/P <1
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Lorsque le rapport molaire N/P final dépasse légérement 1, alors la réaction suivante est
également possible :
(NH4)H2PO4+ NH3z — (NH4)2HPO4 (DAP) + 900 kcal/kg NHs(l). N/P >2

La premiére réaction a lieu principalement dans le systeme de lavage, mais elle se produit
également dans le granulateur et dans le réacteur (en raison de I’acide sulfurique contenu dans
I’acide phosphorique, ou 1’acide sulfurique parfois alimenté a ces équipements). Cette réaction
est la priorité sur toutes les autres réactions du fait que 1’acide sulfurique est plus fort que 1’acide
phosphorique.

La deuxieme réaction se deroule dans le réacteur tubulaire et le systéme de lavage, ou
I’acide phosphorique est utilis¢ comme un liquide de lavage pour récupérer I’ammoniac
susceptible d’étre perdu. Elle peut aussi se produire dans le granulateur, si I’ammoniac est
ajouté par son systeme de pulvérisation.

Enfin, la troisiéme réaction ne se produit que lorsque le rapport molaire N/P est supérieure
a 1 et elle a lieu dans le réacteur voir occasionnellement dans le lit du granulateur.

D’autres réactions peuvent se produire pendant la réaction principale ou aprés le stockage
du MAP produit, qui sont pour la plupart dues aux impuretés présentes dans 1’acide
phosphorique.

Granulation

Le systeme de granulation a pour fonction de transformer la bouillie en un engrais
granulaire de composition et de taille bien définie, par un réacteur tubulaire. La granulation se
produit dans le granulateur a tambour 306-M-01, ou la bouillie est pulvérisée sur un lit de
matiere seche recyclée ; composée a la fois de grains a fines tailles broyées, d’une partie du
produit commercial retourné au granulateur et au remplisseur (ballast).

Le mouvement rotatif du granulateur distribue uniformément la bouillie sur la surface des
granulés du lit de matiere et permet de produire une couche uniforme, dure et arrondie. Le
granulateur est incliné a 2,5 % vers I’extrémité de décharge pour faciliter le transport de la
grande charge de recyclage. L’ajout d’ammoniac au granulateur se fait au moyen d’un systeme
d’ammonisation 306-1-02 spécialement concu par INCRO, composé de quatre tuyaux
indépendants qui injectent de 1’ammoniac liquide en profondeur dans le lit solide, ce qui

favorise I’évaporation de 1’eau des granulés.
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Figure 4 : granulateur

Au cours de la fabrication normale du MAP, la plupart de I’ammoniac sera introduite dans
le réacteur et le reste d’ammoniac (environ 15 %) sera introduit par le systéme d’ammonisation
directement dans le granulateur. Dans le cas de la production de DAP environ 25 % de
I’ammoniac total sera introduit par le systéme d’ammonisation directement au granulateur.

Le granulateur sera revétu de caoutchouc et équipé d’un grattoir apex, pour minimiser
I’accumulation de produit sur sa coquille et la formation de gros grumeaux.

Les matieres solides sortant du granulateur, dont la teneur en humidité est d’environ 4%,
seront acheminées par gravité vers le sécheur afin d’atteindre I’humidité finale requise de 1%.
Les gaz mis au point dans le granulateur sont aspirés vers le laveur 306-D-03, pour récupérer

la plupart des pertes de poussiére et d’ammoniac.

Séchage

Le séchage vise a réduire I’humidité du MAP produit vers une valeur de 1 %. Cette étape
se déroule dans le sécheur 306-M-02. L’opération de séchage se fait en mettant en co-courant
le MAP avec des gaz chauds ayant une température entre 150 et 225 °C. Cette étape permet
d’éviter les phénomenes de colmatage des appareils de broyage, criblage et conditionnement
ainsi que la prise en masse au cours du stockage de I’engrais. Les solides alimentant le sécheur
sont soulevés par des pelles releveuses puis tombent en cascade a travers un flux co-courant
d’une masse gazeuse provenant de la chambre a combustion.

Les gaz chauds sont issus de la chambre de combustion a fuel 306-F-01 qui est connectée
directement au sécheur. La chambre de combustion utilise du fuel lourd N° 2 et 1’air pour la
combustion.

L’air de dilution aspiré par le ventilateur 306-C-04, est utilisé pour réduire la température

des gaz chauds dans le brileur, et ainsi pour éviter une surchauffe dans le réfractaire.
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Les températures excessives dans le sécheur, doivent étre évitées pour ne pas décomposer
le produit, perdre I'ammoniac ou la former les vapeurs.

Le contréle du taux d'allumage est base sur la température du gaz d'entrée du sécheur
(environ 150-225 ° C) ou la température du gaz a la sortie du sécheur (contrdlée entre environ
100 et 105 °C pour le MAP). Un sélecteur permettra a I’opérateur de choisir avec quelle
température on peut contréler 1’alimentation en fuel du brileur.

L'air sortant du sécheur contient une partie de I'ammoniac qui s'est échappé du produit,
ainsi que la poussiére et la vapeur d'eau du produit pendant le processus de séchage. Cet air est
cyclonisé dans les cyclones 306-S-11 A / B / C / D afin de séparer la partie principale des
poussiéres transportées. Ces cyclones sont isolés et équipés de chaines de nettoyage
(éventuellement avec vibrateurs) afin d'éviter toute accumulation a l'intérieur des parois des
cyclones. Quatre trémies individuelles sont installées pour collecter la poussiere séparée des
cyclones, chacune avec son clapet de décharge correspondant. La poussiére évacuée rejoint le

reste du produit recyclé sur le convoyeur de recyclage 306-T-11.
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Figure 5 : Schéma d’étape de séchage

iv. Criblage et broyage
A la sortie du sécheur, le produit est acheming, a travers la bande 306-T-12 et 1’élévateur
306-T-02, vers les cribles.
Le systeme de criblage dans la ligne 306 est constitué de trois cribles 306-S-02 A/B/C et de
trois répartiteurs vibrants 306-S-01 A/B/C pour assurer une répartition sur toute la largeur des

cribles.
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Les gros grains de diametre supérieur a 4 mm constituent les refus de chaque crible, ils
sont dirigés vers la bande de recyclage en passant par les broyeurs a cylindres 306-B-02 A/B/C.
Les grains fins de diamétre inférieur & 2 mm sont les passants du dernier tamis, ils rejoignent
directement la bande de recyclage 306-T-11.

Le produit calibré entre 2 et 4 mm est dirigé au moyen de la bande 306-T-13 vers le tamis
finisseur 306-S-03 pour améliorer sa granulométrie puis vers le refroidisseur. Les fines et les
gros grains de cette opération sont récupérés pour rejoindre directement la bande de recyclage
306-T-11.

<«

8028 Sdiiiii sozc A >4mm
[2-4] mm : [2-4] mm
2 i\
T13 v ’ v
— Refroidisseur
Produit
séché <amm <amm
o |
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Figure 6 : Schéma d’étape de classification

v. Conditionnement : Refroidissement et enrobage

L’¢tape de refroidissement vient apres la boucle de granulation. Elle vise a réduire la
température du produit fini & 45°C environ, dont la température a 1’entrée est comprise entre
80°C et 95°C. Cette étape est assurée par le lit fluidise 306-E-11. Dans le cas d’indisponibilité
du refroidisseur, le produit est dirigé directement vers 1’¢1évateur T-03 par la bande T-14.

Cette partie, objet de la présente étude, sera vue plus en détails par la suite.

Le produit refroidi est ensuite envoyé vers 1’¢lévateur 306-T-03 puis enrobé dans
I’enrobeur 306-M-03 par pulvérisation d’un enrobant, huile aminée, pour éviter sa prise en
masse et la génération de poussiéres lors de la manutention, avant les étapes du stockage et du
transport du produit.
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Figure 7 : Schéma d’étape d’enrobage

Section de lavage des gaz

Les gaz issus du réacteur tubulaire et du granulateur contenant de I’ammoniac gaz et la
poussiére sont lavés dans le pré-laveur D-03, ce dernier est alimenté par d’une solution
provenant du bac R-03 de rapport molaire 0.3 - 0.5 et de température entre 80 et 100°C.
Les gaz issus du pré-laveur D-03 s’ajoutent aux gaz provenant des cyclones d’assainissement
général et subissent par la suite un lavage par le laveur D-02, ce dernier est alimenté par une
solution provenant du bac R-02 de rapport molaire entre 0.1 — 0.3 et de température entre 60 -
75 °C.

Les gaz issus du sécheur, contenant des poussieres, sont assainis dans un premier temps
une batterie de quatre cyclones. Puis, lavés dans le laveur D-01 qui est alimenté par une solution
provenant du bac R-02.

Les gaz issus du refroidisseur, contenant des poussiéres, sont assainis par une batterie de
quatre cyclones et dirigés par la suite vers le laveur final D-04.

Finalement, les gaz issus des laveurs D-01 et D02 ainsi que ceux issus du refroidisseur
sont lavés dans la tour de lavage finale par une solution contenant principalement de I’eau et de

I’acide sulfurique, et ce, pour réduire les €émissions de poussieres, d’ammoniac et de fluor.
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» Schéma général de procédé de la production des engrais MAP dans la ligne 306
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Figure 8 : Schéma descriptif de la fabrication des engrais MAP

17




Troisieme partie : Etude descriptive sur le
systeme du refroidissement et rappelle sur le

phénomene de fluidisation
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Introduction

Un solide divisé, poudre ou milieu granulaire, se définit comme un assemblage des
particules solides hétérogénes dispersées dans une phase gazeuse continue entre lesquelles
s’exercent une multitude d’interactions.

Tous les solides divisés n’ont pas la méme aptitude a étre fluidisés et en consequence, ils
peuvent se comporter difféeremment vis-a-vis de la fluidisation. Le comportement d’un lit
fluidisé dépend fortement des interactions fluide-solide, donc est conditionné en partie par les
propriétés des particules.

Cette partie a pour but de voire une étude bibliographique sur le phénomeéne de fluidisation

et une description d’un systéme de refroidissement.

I. Description de la section de refroidissement

Le principe de refroidissement est basé sur la mise en contact entre 1’air ambiant aspiré par
deux ventilateurs C-01, C-02 et les granules d’engrais. L’air aspiré par le ventilateur C-02
traverse des échangeurs. Ces derniers comportent deux batteries : une froide ou I’air est refroidi
a21°C en rentrant en échange thermique avec I’Ethyléne Glycol (EG), et I’autre chaude ou I’air
est réchauffé a une température de 27°C via un échange avec la vapeur circulant dans des
serpentins a I’intérieur d’échangeur. Son humidité étant éliminée, 1’air est refoulé au
refroidisseur.

Le produit commercial MAP est caractérisé par une humidité relative critique autour de 70-
75% a 30 °C. Le produit est donc hygroscopique et peut facilement prendre en masse en contact
avec D’air, surtout pendant les jours humides.

Par conséquent pour réaliser un bon refroidissement et minimiser I’eau absorbée par le
produit, le lit fluidisé 306-E-11 a été con¢u en deux chambres indépendantes, séparées par un
mur intermédiaire permettant le passage du produit fini d’une chambre a I’autre. Le lit fluidisé
est équipé de deux ventilateurs centrifuges 306-C-01 et 306-C-02, qui aspirent I’air servant au
refroidissement et a la fluidisation dans, respectivement, la premiére et la deuxiéme chambre.

Le refroidissement est plus délicat dans la deuxieme chambre, étant donné que la différence
de température entre le produit et 1’air n’est pas trés élevée, il est nécessaire de passer par le
refroidisseur d’air 306-E-02 puis par 1’échangeur 306-E-01, dont le but de réduire 1’humidité
relative de I’air au-dessous de la valeur 70 %.

Le refroidisseur d’air 306-E-02 utilise une solution a 50 % d’éthyléne glycol comme fluide
réfrigérant. Ce fluide joue un double rdle, il ¢€leve d’abord la température de la solution

d’ammoniac de -20/-25 °C a +5/+15 °C dans I’échangeur 306-E-03 avant de refroidir 1’air dans
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le refroidisseur 306-E-02. L’air refroidi est alors caractérisé par une humidité relative d’une
valeur de 100 %, et I’ecau condensée peut étre séparée pour améliorer encore plus I’opération de
refroidissement du produit fini.

A la sortie de la premiére chambre, 1air passe d’abord par les cyclones 306-S-13 A/B/C/D
puis il est aspiré par un ventilateur d’extraction 306-C-05 et un ventilateur de recirculation 306-
C-06. Le ventilateur d’extraction 306-C-05 aspire 65 a 70 % du courant total de I’air sortant et
I’envoie vers 1’épurateur de gaz 306-D-04, alors que le ventilateur de recirculation 306-C-06
aspire le reste et ’envoie vers la chambre de combustion 306-F-01. Au niveau de la deuxiéme
chambre, 1’air chaud sortant est réutilisé dans le circuit d’aspiration du ventilateur 306-C-01 ou
il sera mélangé avec 1’air ambiant a 40 %. Toutefois, pour éviter que des particules fines ou des
granulats de petites tailles, colmatent et bouchent le plateau perforé du lit fluidisé, 1’air sortant
de la deuxiéme chambre passe d’abord par le cyclone 306-S-14. Le produit retenu est alors
envoyeé vers le convoyeur 306-T-23 qui I’achemine vers le convoyeur de recyclage 306-T-11.

Enfin, le lit fluidisé doit étre inspecté régulierement, pour vérifier que la fluidisation se fait
convenablement et qu’il n’y a pas d’accumulation de produit dans le lit. Dans le cas contraire,
une opération de nettoyage ou de maintenance doit étre effectuée. Pour cela, et afin de ne pas
arréter la production pour cette raison, I’inverseur de dérivation 306-Y-04 est installé a cet effet.
Il permet d’envoyer le produit directement au convoyeur 306-T-14 qui I’achemine vers

I’¢lévateur 306-T-03.
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Figure 9 : Schéma détallais du systéme de refroidissement

20



Phénomeéne de fluidisation

Introduction

Ces dernieres années, les équipements des lits fluidisés ont été largement utilisés dans les
applications industrielles. A cet effet on peut citer : I'industrie pharmaceutique, agroalimentaire,
pétroliere et métallurgique. La principale raison de ce succes est la capacité du lit fluidisé a
effectuer un certain nombre d'opérations unitaires, par exemple : mélange, séchage, revétement
et granulation au sein de la méme piece d'équipement, soit separément ou sequentiellement.
Comme la technologie de fluidisation est reconnue pour ses excellentes capacités de mélange
et de transport de chaleur et de masse, elle est considérée comme un outil efficace pour réaliser
ces opérations techniques et industrielles. Cependant les lits fluidisés conviennent bien pour les
réactions chimiques car ils permettent d’homogénéiser la température des différents
composants. Ces conditions rendent possible I'obtention de meilleurs rendements et aussi une
sélectivité supérieure. On atteint ces conditions grace au brassage important du solide qui évite
la présence de points locaux chauds ou froids dans les réacteurs. De plus la présence de solides
ayant toujours des capacités thermiques élevées par rapport a celles des gaz est un bon moyen
pour stabiliser la température des gaz [1].

ii.  Définition de la fluidisation

Quand un fluide ascendant traverse une couche de matériau pulvérulent, a partir d’un
certain débit d’air, le lit pulvérulent commence a se dilater permettant a chaque grain d’étre en
suspension dans le courant de fluide : ¢’est 1’état fluidisé. Il permet de mettre en contact intime
un fluide (liquide ou gaz) et un solide divisé.

Un lit fluidisé offre une grande surface d’échange entre le gaz et le solide, une grande
intensité des transferts thermiques entre le gaz et les particules, et entre le lit fluidisé et la paroi
du réacteur, ce qui conduit a une excellente homogénéité des températures dans la couche et
facilite le contrdle de cette température par rapport au retrait de chaleur [1]. De plus, les vitesses
de transfert de matiere entre le gaz et les solides sont élevées. Le comportement des solides en
¢tat fluidisé offre la possibilité d’effectuer des opérations en mode continu et de recycler des
poudres ou des gaz ; ces caractéristiques constituent des avantages importants pour les
applications industrielles. [2]

La fluidisation est donc un procédé de mise en contact d’une phase granulaire et d’une

phase fluide (Gaz ou liquide) qui permet de maintenir les particules en suspension.
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iii. Principe de la fluidisation
Quand un fluide ascendant traverse une couche de matériaux pulvérulent, a partir d’un
certain débit d’air, le lit pulvérulent commence a se dilater permettant a chaque grain d’étre en
suspension dans le courant de fluide : ¢’est I’état fluidise. Il permet de mettre en contact intime
un fluide (liquide ou gaz) et un solide divise.
Dans notre cas, nous étudierons la fluidisation solide — gaz.
Notons :
- Vmi, vitesse minimale de fluidisation,
- Vmb, vitesse minimale de bullage.
Considérons une couche de particules sphériques solides de méme taille reposant sur une grille
poreuse horizontale, a I’intérieur d’une colonne. On va faire circuler un gaz dans la colonne,
dans le sens ascendant. On augmente au fur et a mesure le débit donc la vitesse de gaz afin

d’observer les étapes suivantes :

|

| . _ 7
( / r

\ \ + e

¥V < Vmf Vmf <V <Vmb Vmb <V Vmb <<=V

A

Figure 10 : Etapes de fluidisation
-V < Ve : la couche de solide reste sur la grille. Plus la vitesse augmente, plus on peut observer

des vibrations. Plus V augmente, plus la perte de charge croit.

- Vme< V < Vnp : pour une vitesse Vs, 0n observe une expansion de la couche. Plus la vitesse
augmente, plus le lit est expansé. Pour V > Vs, la perte de charge devient constante. Les
particules sont indépendantes les unes des autres et sont soumises a des mouvements
désordonnés qui les conduisent a se déplacer uniformément de bas en haut et de haut en bas.

- Vmb <V : & partir d’une certaine vitesse, des phénomenes de bullage apparaissent dans le lit.
- Vmb <<< V : pour de trés fortes vitesses, on observe des phénomenes de pistonnage qui
peuvent conduire a une expulsion du solide hors de la colonne. Cette particularité peut étre
appliquee au transport mécanique des solides pulvérulents.[3]

On notera que la vitesse minimale de bullage Vmp est comprise entre Vims €t 5Vms généralement.
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iv. Régimes de fluidisation

Le procédé de fluidisation peut étre exploité en batch ou en continu, et le dispositif peut
s’adapter selon le mode de contact gaz-particules souhaité. En effet, 1’état de la suspension de
particules change en fonction du débit (ou de la vitesse) du gaz traversant le lit de particules :
le lit peut étre fixe, fluidisé ou transporteé (Figure 11). Villermaux (1979) a classé les differents
dispositifs utilisés en fonction des modes de contacts gaz-solide. L’utilisation de I’un de ces
modes dépend de plusieurs facteurs comme la taille des particules et le temps de séjour du gaz
dans le lit. [4]

AP 4
Lit fixe [ Lit fluidisé lit ransporté
‘ —
/ | |
| |
7 | |
| |
le—Z."couche —i— couche ~l couche
fixe | fluidisée | entrainée
Ut U, U,
Figure 11 : Régimes de fluidisation et évaluation de perte de charge
= Lit fixe :

Si la vitesse U est inférieure a la vitesse minimale de fluidisation Um, le lit de solide reste
fixe et conserve son aspect compact. Le gaz passe alors entre les particules sans les soulever, et
subit une perte de charge due aux frottements avec la surface des grains. Cette perte de charge
est inférieure au poids du lit par unité de surface. [4]
= Lit fluidiseé :

Une fois que la vitesse U atteint la valeur de la vitesse minimale de fluidisation Um, le poids
des particules est compens¢€ par les forces de frottement dues a I’ascension du gaz. Les
particules sont alors en suspension, bougent Iégérement mais ne présentent pas de mouvement
d’ensemble.

En augmentant Iégérement la vitesse U, la hauteur du lit augmente lentement. Il est alors
question de fluidisation homogene ou particulaire et le lit est en expansion. [4]
» Lit transporte :

Cet état survient quand la vitesse de fluidisation U dépasse la vitesse de chute libre des

particules Ut. Il est question alors de transport pneumatique puisque les particules quittent le lit
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fluidisé et sont entrainées par le courant gazeux. Ce régime est appelé lit transporté. Si des
dispositifs annexes sont installés pour récupeérer les particules et les réintroduire dans le lit, il
est alors question de lit fluidisé circulant. [4]

v. Perte de charge

Dans une colonne de fluidisation, le gaz est injecté de fagcon continue par le bas, a travers
le lit de particules, supporté par une grille (distributeur ou fritte), pour les mettre en suspension.
La perte de charge exprime la chute de pression subie par le gaz le long du lit, due aux forces
de friction entre les particules et le gaz. La perte de charge est la différence de pression entre la
pression exercée par le gaz au-dessous du lit de particules et la pression au-dessus du lit de
particules (Figure 12). [4]

Colonne - ‘

Lit de particules = .:':

Distributeur— \T T /

Figure 12 : Mesure de la perte de charge
Pour Ums < Ug < Uy, lorsque la perte de charges reste constante, elle est égale au poids du lit
(m(lit) x g) par unité de surface de section (S) de la colonne :
AP=mlit x gIS
Avec g accélération en m/s?.

Souvent, pour tracer 1’évolution des pertes de charge en fonction de la vitesse du gaz, ce
sont les pertes de charge adimensionnelles (AP*) qui sont utilisées. Elles sont le rapport entre
pertes de charge expérimentales (pour lesquelles les pertes de charge du fritté ont été
soustraites) et pertes de charge théoriques :

AP*= APexp (—APfritee) | APthso
Si AP* =1, alors APexp = APtheo, la fluidisation atteint le palier prévu.
Si AP* > 1, alors APexp > APthéo, possibilité d’un fritté bouché, d’une prise en masse.

Si AP*< 1, alors APexp < APtneo, fuite du gaz, perte de poudre ou Ug < Uny.
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Comme vu précédemment, selon la vitesse du gaz, le lit de particules adopte différents
régimes de fluidisation. Chacun de ces régimes peut étre caractérisé par un phénoméne de
bullage particulier et une évolution spécifique des pertes de charge de ce lit.

vi. Meéthode de détermination des vitesses minimales de fluidisation
La vitesse minimale de fluidisation est la vitesse du fluide a partir de laquelle le lit fluidisé
s'établit. Elle peut étre déterminée en se basant sur les mesures de la perte de charge en fonction
de la vitesse du gaz. L’une des méthodes les plus connues est celle proposée par Davidson et
Harrison (1971) : Ums est la vitesse du gaz résultant de I’intersection graphique du palier
horizontal de perte de charge et de la droite représentant la perte de charge a vitesse descendante
(Figure 13).[4]

AP

- - - - -

us(m/s)

Figure 13 : méthode de détermination de Ums
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Quatrieme Partie : Partie expérimentale ;
etude de la conformité des engrais MAP par
P’application de la méthode MSP (Maitrise

statistiques des procedeés)
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Introduction

L’objectif de ce travail a pour finalité de faire une étude préliminaire des effets d’un
systeme de refroidissement dans le procédé de fabrication du Mono-ammonium phosphate
(MAP) sur la qualité du produit fini, pour savoir la cause de la prise en masse dans le stockage
des engrais MAP.

La plupart des engrais ont tendance a former des agglomérats (prise en masse) pendant le
stockage. Cette prise en masse s'effectue généralement par : la composition chimique, la
structure des particules, les propriétés hygroscopiques de la teneur en humidité, la résistance
mécanique, la température du produit, et la durée de stockage.

Pour savoir a quelle limite la prise en masse va effectuer dans le hall de stockage des engrais
MAP, on va suivre les analyses physico-chimiques suivantes :

- Granulométrie
- Taux d’humidité %H>0 broyé
- Taux d’azote %N>
- Taux d’anhydride de phosphate %P20s
- Latempérature du produit fini
I. Les analyses effectuées au sien du laboratoire local
Au cours de 15 jours, nous avons suivi les mesures quotidiennes des parametres
Granulométrie, taux P20s, taux D’azote, I’humidité et la température du produit fini MAP. Au
sein de laboratoire local de la ligne 306. Pour s’assurer de la qualité des mesures, il faut vérifier
paravent si les procédés utilisés sont sous contrle statistique ou non et dans ce but le tracage
des cartes de contréle est important.
i. Analyses physiques
a. Granulométrie
L’analyse granulométrie consiste a déterminer la composition granulométrique de la
matiere en la divisant en tanche granulométrique. Ces classes sont fixées dés que le choix de la
série tamis a été adopté. Elle peut étre réalisé au niveau du laboratoire selon deux voies :

- voie directe : réalisée a I’aide des tamis c’est I’exemple de mon sujet.

- voie indirecte : basé sur les phénomeénes régis par les lois du mouvement d’une particule
fluide.

Le principe repose par a la détermination des dimensions des grains des produits finis par
tamisage.

La vérification de la granulométrie des engrais se fait par quartage et tamisage :
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» Quartage :

Le quartage sert a diviser 1’échantillon pour qu’on puisse obtenir une petite quantité
représentative de ce dernier pour minimiser le temps et faciliter I’analyse.

A P’aide d’un diviseur a riffles on divise I’échantillon des engrais jusqu'a ce qu’obtient
environ le 1/4 du I’échantillon de masse (m) puis on commence 1’analyse granulométrique.

» Tamisage :

Le tamisage sert a déterminer la dimension des grains du produit fini. On pose la masse m;
sur une série de tamis et on secoue a I’aide d’un pilon métallique, puis on pése la masse contenue
dans chaque tamis d’une fagon cumulé.

Remarque : les dimensions de chaque tamis sont :
1% tamis > 6.3mm ; 2°™ tamis > 4.75mm ; 3™ tamis > 4mm ; 4°™ tamis > 3.15mm ;

5°M€ tamis > 2.5mm ; 6°™ tamis > 2mm ; 7°™ tamis > lmm
Expression des résultats : % refus= (mi x 100) / P.E

Avec PE prise d’essais, mj masse de refus pour le tamis i.

Série de tamis Diviseur a riffles

b. Taux de ’humidité %H20

L’humidité c’est I’une des paramétres importants dans le contrble de qualité du MAP, elle
peut provoquer permet la prise en masse au stockage, et influencer ainsi sur la granulométrie,
I’enrobage et la composition chimique du MAP. Dans ce cas, il est important de réduire le taux
d’humidité jusqu’a 1% selon la norme.

La mesure du pourcentage d’humidité d’un produit par est déterminé la différence de pesés
avant et apres évaporation de 1’eau libre dans un dessiccateur a infrarouge.
» Mode opératoire
- Peser 10g de produit broyé.
- Etaler le produit sur toute la surface de la coupelle.
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- Abaisser le dessiccateur.

- Régler le thermostat sur la position appropriée T° = 75°C pour MAP.

- Mettre I’appareil en marche.

PE-PF

o5 X 100

Expression des résultats : %H20 =

Avec PE prise d’essais initial et PF prise d’essais final

Dessiccateur

c. Température

La température a une influence sur la qualité du produit MAP, dans la mesure ou elle
augmente la tendance a la prise en masse par la condensation de la vapeur d’air avec le produit.
Elle peut également agir sur la qualité d’enrobage en empéchant 1’huile de bien se coller aux
grains.

Apres le prélevement de produit la mesure de la température s’effectue sur le terrain a I’aide
d’un thermometre.
ii. Analyses chimiques
a. Analyse du taux %P20s par la méthode volumétrique
» Principe

Apres digestion a I’aide d’acide, la solution d’échantillon est neutralisée avec de la soude
jusqu’a obtention du dihydrogénophosphate de sodium (NaH2POas). Un exces de nitrate de
lanthane est alors ajouté, I’acide nitrique ainsi libérer est alors titré par la soude (NaOH 0.1N).

» Mode opératoire

- Peser environ 1g du produit fini broy¢ a ’aide d’un broyeur.

- On le met dans un erlenmeyer et on ajoute 30 ml d’acide sulfurique 50g/1.
- On met le mélange sur la plaque jusqu’a point d’ébullition.

- Par la suite on le met dans une fiole de 500 ml et on jauge avec I’eau distillée.
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- On pipete 25 ml du mélange qu’on met dans un erlenmeyer et on ajoute 2 gouttes de Vert de
Bromocrisol et on dose par NaOH 0.1N jusqu’a apparition d’une coloration vert pomme.
- puis on ajoute 30 ml de nitrate de lanthane La(NO3z)s3 et 2 gouttes de Tashéro, et on dose par

NaOH 0,1N jusqu’a apparition d’une coloration bleu ciel.

L . Vb
Taux de P2Os dans le MAP se déterminé par la formule suivante : %0P,Os = 7.1* PE

Avec Vb tombée de la burette. La demonstration de cette relation en annexe 1.

b. Analyse du taux d’azote par la méthode de kjeldahl
» Principe

On procéde a une distillation de I’lammoniac aprés déplacement par une solution alcaline,
absorption dans un excés de solution titré d’acide sulfurique et titrage en retour avec une
solution titrée d’hydroxyde de sodium, en présence de 1’indicateur tashero.
> Appareillage
- Appareil de distillation BUCHI

- Erlenmeyer de capacité 500ml

7]
53
°
=
o
@
=

- Burette de capacité 50 ml

- Pipette & un trait de capacité 50ml

- Matras
) . Distillation BUCHI
» Mode opératoire
Dans une Matras on met environ 0.7 g du produit fini puis on la place dans I’appareil de
distillation, en parallele on prépare une solution contenant 50 ml de NaOH (0.2N) et 2 gouttes
de I’indicateur coloré Tashéro. On démarre la machine de distillation. Par la suite on prend le

distillat et on le dose par NaOH (0.1N) jusqu’a disparition de la coloration violette.

. , 50— Vb/2)*0.28
Expression des résultats : %N, = ( P;,' )

Avec Vp tombée de la burette. La demonstration de cette relation en annexe 1.
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Maitrise Statistique des Procedes MSP
La norme francaise AFNOR X06030 définit la Maitrise Statistique des procédés comme

suit :

La MSP est un ensemble d’actions pour évaluer, régler et maintenir un procédé de
production en état de fabriquer tous ses produits conformes aux spécifications retenues et
surtout avec des caractéristiques stables dans le temps.

La MSP est un des éléments dynamiques du systéme qualité, et & ce titre, concourt a
I’amélioration permanente de la production.

La MSP ne se limite pas a ’établissement de cartes de contrdle et a leur exploitation pour
régler des machines et maitriser un procédé, comme on le pense souvent, mais c’est une
suite d’analyses qui comprennent : une réflexion sur le procédé, I’identification des
caractéristiques significatives de ce procédés, du produit et des tolérances nécessaires, la
validation de I’outil de production et de son aptitude a fournir ce qu’on attend de lui, et
enfin la mise en place de cartes de contréle.

La MSP est une méthode préventive qui vise a amener le procédé au niveau de qualité requis
et a I’y maintenir grace a un systéme de surveillance qui permet de réagir rapidement et

efficacement a toute dérive, en évitant ainsi la production massive de non conforme.

Pourquoi la MSP en fabrication

La garantie d’une productivité d’une production de qualité réguli¢re dans le temps impose

a la fois :

Mettre a la disposition des opérations, des outils conduisant a une meilleure maitrise de la
qualité du produit; performances du produit, productivité, rendement, sécurité,
environnement

Susciter une réflexion permanente de I’encadrement sur les sources de variance du procédé
et sur les actions susceptibles de les réduire.

Pour conclure, la MSP englobe les outils et les méthodes pour cerner ces causes de

variabilité :

Les outils MSP sont fondés essentiellement sur les statistiques et dont les plus important
sont : la carte de contrdle, I’histogramme, la capabilité. . .etc.
Il existe plusieurs méthodes nécessaires a la mise en ceuvre de la MSP tels que : ’AMDEC,

le diagramme cause-effet, les plans d’expériences, le graphique Pareto...etc.
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ii. Cartes de controle
> Définition

Une carte de contrdle est un outil permettant de déterminer le moment ou apparait la cause
assignable entrainant la dérive. Ainsi, le processus sera arrété au bon moment, ¢’est-a-dire avant
qu'il ne produise des mesures non conformes (hors de l'intervalle de Tolérance).
Les cartes de contréle les plus utilisées sont les cartes de contréle par mesure de la moyenne et
de I'étendue. Ces cartes sont établies ensemble et interprétées ensemble. En effet, la distribution
des résultats modélisée par une loi normale est caractérisée par la moyenne et la dispersion
(écart type).
> Buts et bénéfices

Elles permettent d’avoir une image du déroulement du processus de fabrication et
d’intervenir rapidement et a bon escient sur celui-Ci.
» Donnees de base

La carte de contrdle de la moyenne, ou X bar est constitué d’une ligne centrale
correspondant a la valeur LC=p (moyenne des moyenne (X bar bar)), et deux lignes de controle

correspondant respectivement aux limites supérieurs (LSC) et limites inférieur (LIC) ;
LSC= p+AzRbar et LIC= p-A2Rbar, R(étendue) = Xmax-Xmin ; Roar = %ZRi (avec m taille
d’échantillon et A>=0.223 coefficient dépend de nombre d’échantillon).

I1l.  Résultats et interprétation

Apres avoir obtenu le résultat d’analyse du produit fini MAP et effectué le suivi de ce
dernier dans la ligne 306 pendant 15 jour, dont 3 échantillons ont été mesurés quotidiennement.
Nous avons effectué des calculs statistiques tels que la moyenne et 1’étendue, pour vérifier la
normalité du processus et pour Vérifier sur le contrdle de procédé.

Ce chapitre comportera les tableaux contenant les résultats d’analyse ainsi que les tests de

normalité pour la vérification de loi normal, et les cartes de controle.
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i.  Reésultats de la granulométrie du MAP

Le tableau ci-dessous présente les résultats de contréle de la granulométrie de la Ligne
306 :

Tableau 1 : Résultats d’analyse granulométrie du produit fini

Jours X1 X2 X3 X bar R
01/04/2019 | 94,7 91 90 91,9 47
02/04/2019 | 89,2 94,6 88,9 90,9 5,7
03/04/2019 | 94,8 94,1 96,5 95,13333 2,4
04/04/2019 | 94,9 87,5 93,9 92,1 7.4
05/04/2019 | 83,2 88,6 88,5 86,76667 5,4
06/04/2019 | 91,1 86,3 85,4 87,6 5,7
07/04/2019 | 91,8 92,8 94,2 92,93333 2,4
08/04/2019 | 78,9 91,8 86,7 85,8 12,9
09/04/2019 | 95,8 76,1 95,2 89,03333 19,7
10/04/2019 | 93,1 88,8 92 91,3 43
11/04/2019 | 85,8 93,4 90,6 89,93333 7,6
12/04/2019 | 91,5 94 92,3 92,6 2,5
13/04/2019 | 79,3 90,8 91,3 87,13333 12
14/04/2019 | 93,9 92,8 89,1 91,93333 4.8
15/04/2019 | 83,9 86,3 88,7 86,3 4.8

x =90,09111 | R =6,82

» Veérification de la loi normale
Pour la vérification de la normalité d’une distribution, on utilise le MINITAB17.D’aprés
le test de normalité ANDERSON-DARLING.
- L’hypothése HO : suit une loi normale c'est-a-dire la P-value supérieure a 0.05
- L’hypothese H1 : ne suit pas une loi normale c'est-a-dire la P-value inférieur 4 0.05

Apres le tracage les cartes contréles, il faut vérifiée que les données ils sont suit une loi normale.

Mean 90,09
StDev 2,835
N 15
AD 0,411
P-Value 0,298

Figure 14 : Variation de la granulométrie

Puisque tous les points suivent le mieux possible a la droite, et P-value supérieur a 0.05 nous
pouvons conclure que la distribution de la mesure de la granulométrie au niveau de la ligne 306 suit une

loi normale.
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» Carte de contréle de la granulométrie

Le figure 15, représente la carte contrdle de la moyenne de la granulométrie.

100

UCL=97,92

oo ‘\/\.\ /.\ /.\'/'\ /.\ X=90,09

85

X bar

LCL=82,26

Figure 15 : Carte contrdle de la granulométrie

Interprétation

Cette procédure crée de graphique X-Bar, est congue pour vous permettre de déterminer si

les données proviennent d'un processus qui est dans un état de contrdle statistique. La carte de

contr6le est construite sous I'nypothese que les données proviennent d'une distribution normale

avec une moyenne égale a 90,09. Sur le graphe, aucun point, n’est hors des limites de contrdle,

donc on peut déclarer que le procédé est maitrise.
ii. Reésultats de taux P20s

Le tableau ci-dessous regroupe les résultats obtenus :

Tableau 2 : Résultats d’analyse de taux P20s

Jours X1 X2 X3 X bar R
01/04/2019 | 52,18 | 52,21 | 52,49 52,29333 0,31
02/04/2019 | 52,18 | 52,85 | 53,25 52,76 1,07
03/04/2019 | 52,18 | 52,89 | 52,89 52,65333 0,71
04/04/2019 | 52,58 | 52,9 | 51,83 52,43667 1,07
05/04/2019 | 53,22 | 52,79 | 52,9 52,97 0,43
06/04/2019 | 51,83 | 52,54 | 52,85 52,40667 1,02
07/04/2019 | 52,89 | 52,18 | 52,89 52,65333 0,71
08/04/2019 | 51,71 | 51,89 | 52,22 51,94 0,51
09/04/2019 | 52,54 | 52,72 | 52,19 52,48333 0,53
10/04/2019 | 52,96 | 53,25 | 53,19 53,13333 0,29
11/04/2019 | 53,25 | 52,18 | 51,83 52,42 1,42
12/04/2019 | 51,83 | 52,18 | 52,54 52,18333 0,71
13/04/2019 | 52,4 | 52,18 | 52,54 52,37333 0,36
14/04/2019 | 52,86 | 52,54 | 52,19 52,53 0,67
15/04/2019 | 52,18 | 52,54 | 52,19 52,30333 0,36

x =52,503 | R =0,678
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» Vérification de la loi normale

Pour mettre en ceuvre le contrdle par mesure il faut connaitre tout d’abord la loi que suit le

caractere controlé (%P20s) qui est généralement loi normale.

Mean 52,50
StDev  0,3010
N 15
AD 0,294
P-Value 0,551

Figure 16 : Variation de taux P20s

D’apres la figure ci-dessus, la P-value supérieur & 0.05, donc la distribution du taux de P2Os

suit une loi normale.

» Carte contréle de taux P20s
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Figure 17 : Carte contr6le de taux P20s
Interprétation
La carte de contrble ci-dessus est représenté du graphique X-Bar. Elle est construite sous
I'nypothese que les données proviennent d'une distribution normale avec une moyenne de
moyenne égale a 52.503.
On a tous les points sont situes entre limites de contrdle, alors on peut déclarer que le

processus est maitrisé.
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Résultats de taux d’azote

Le résultat exprimé en tableau ci-dessous :

Tableau 3 : Résultats d'analyse de taux d’azote

Jours X1 X2 X3 X bar R
01/04/2019 | 11,02 | 10,98 | 10,75 10,91667 0,27
02/04/2019 115 11,26 | 11,45 11,40333 0,24
03/04/2019 | 11,25 11,1 11,23 11,19333 0,15
04/04/2019 11 11,15 | 11,08 11,07667 0,15
05/04/2019 | 10,6 10,86 | 11,24 10,9 0,64
06/04/2019 | 11,18 11,6 10,9 11,22667 0,7
07/04/2019 | 10,98 | 11,23 11 11,07 0,25
08/04/2019 | 11,561 | 11,39 | 10,94 11,28 0,57
09/04/2019 | 11,22 | 11,04 | 11,24 11,16667 0,2
10/04/2019 | 11,47 | 11,49 | 11,32 11,42667 0,17
11/04/2019 | 10,64 10,8 10,9 10,78 0,26
12/04/2019 | 11,47 | 11,74 | 11,28 11,49667 0,46
13/04/2019 | 10,73 | 11,44 | 11,27 11,14667 0,71
14/04/2019 | 11,23 | 11,15 | 11,24 11,20667 0,09
15/04/2019 | 10,64 | 10,66 10,7 10,66667 0,06

x =11,13044 | R =0,328

» Vérification de la loi normale

1
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Figure 18 : Variation de taux d’azote

semble suivre une loi normale.

Mean 1,13
StDev 02364
N 15
AD 0,238
P-Value 0,737

D’apreés la figure ci-dessus, la P-value supérieur a 0.05, donc la distribution du taux d’azote
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> Carte controle de taux d’azote
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Figure 19 : Carte contr6le de taux d’azote

Interprétation

UCL=11,4853

X=11,1304

LCL=10,7756

Sur la carte de controle ci-dessus crée des graphiques X-Bar, on a 2 points situés au-dela des

limites de contrdle, alors on peut déclarer que le processus n’est pas maitrisé.
iv. Résultats de taux d’humidité % H20

Le résultat présente sur le tableau ci-dessous :

Tableau 4 : Résultats d'analyse de taux d"humidité

Jours X1 X2 X3 X bar R
01/04/2019 | 1,47 15 1,51 | 1,493333 0,04
02/04/2019 15 1,35 1,42 | 1,423333 0,15
03/04/2019 | 1,44 1,32 1,48 | 1,413333 0,16
04/04/2019 | 1,54 15 1,63 | 1,556667 0,13
05/04/2019 | 1,41 1,45 1,7 1,52 0,29
06/04/2019 | 1,74 1,55 1,59 | 1,626667 0,19
07/04/2019 | 1,37 1,51 1,63 | 1,503333 0,26
08/04/2019 | 1,71 1,84 1,96 | 1,836667 0,25
09/04/2019 | 1,81 1,79 1,62 1,74 0,19
10/04/2019 | 1,52 1,61 1,66 | 1,596667 0,14
11/04/2019 | 1,83 1,97 1,9 1,9 0,14
12/04/2019 | 1,46 1,49 1,54 | 1,496667 0,08
13/04/2019 1,48 1,62 1,52 1,54 0,14
14/04/2019 1,2 1 1,34 1,18 0,34
15/04/2019 | 1,68 1,8 1,96 | 1,813333 0,28

x =1,55 | R =0,195
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» Vérification de la loi normale

Mean 1,576
StDev 0,869
N 15
AD 0,402
P-Value 0,215

Figure 20 : Variation de taux d’humidité

D’aprés la figure ci-dessus, tous les points ont plus proche a la droite darling et P-value

supérieure a 0.05, donc la distribution de taux d’azote suit une loi normale.

> Carte controle de taux d’humidité
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Figure 21 : Carte contrdle de taux d’humidité
Interprétation
Les 15 points sur la carte, 4 sont au-dela des limites de controle sur le graphe. Ceci pourrait
indiquer la présence de causes assignable, avec une dispersion variable des points, donc on ne

peut pas dire que le procédé est maitrisé. Il faut identifier les erreurs et les éliminer.
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v. Résultats de la température

Tableau 5 : Resultats de la temperature de produi fini

Jours X (moyenne de
Jour) % Mean 67,88
01/04/2019 72,2 $Dev 4113
02/04/2019 70,06 5 o o
03/04/2019 69,5 ) PYaie 0197
04/04/2019 63,5 o
05/04/2019 67 »
06/04/2019 60,63 £
07/04/2019 72,23 =
08/04/2019 63,76 * %
09/04/2019 67,8 5
10/04/2019 73,4 .
11/04/2019 715 5
12/04/2019 62,2
13/04/2019 69,5 :
14/04/2019 64 8
15/04/2019 70,86 X

Figure 22 : Variation de la température
La figure 22, représente la normalité de la température de produit fini, on constate que tous
les points ont plus proche a la droite darling et P-value supérieure a 0.05, donc la distribution

de température suit une loi normale.

» Variation de la température

Jours

Figure 23 : Variation de la température
L’analyse de ce graphe montre que les températures du produit fini restent supérieures a la
valeur optimale dans la norme 45°C, ceci veut dire que le contact du MAP chaud avec I’air
humide permet d’avoir une condensation d’humidité au stockage.
La température représente donc I’une des causes assignables conduisant a la prise en masse

du MAP. Par conséquent, il faut identifier les erreurs du procédé et les éliminer.
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Conclusion

Gréce a cette étude, nous avons pu déterminer que la conformité et la qualité de produit
MAP, dépendent de trois causes assignables : la température de produit fini élevé, I’humidité,

et le taux d’azote.

IV. Mise en contexte de I’étude : La problématique de la prise en masse

D’une fagon générale, I’analyse des problémes vient comme point de départ dans la
résolution des problémes. La démarche qui sera suivie dans cette é¢tude repose sur 1’esprit de la
méthode OCP Production System " (OPS), un systeme complet destiné a améliorer la
productivite et les performances de I’entreprise.

Comme cela a été annoncé précédemment, 1’étude part du constat selon lequel le lit fluidisé
du refroidissement est indisponible. A partir de 13, la démarche reposera sur trois étapes :
I’identification du probléme, la compréhension du fonctionnement normal pour établir une
relation de cause & effet (Ichikawa), et enfin I’analyse des causes racines (Méthode RCA).

i. Probleme de la prise en masse

Le lit fluidisé du refroidissement a un impact qualitatif sur le produit final. En effet, avec
I’enrobage du produit, le refroidissement réduit, voire empéche la prise en masse du produit
lors de son stockage.

Concrétement, le refroidissement du produit permet d’augmenter son humidité critique
relative, et donc réduire la quantité d’humidité dans le milieu environnant susceptible d’étre
absorbée par le produit.

a. ldentification du probléme

Pour identifier clairement et objectivement le probleme, I’outil QQOQCP sera utilisé. Cet
outil repose sur 5 questions : Quoi ? Quand ? Ou ? Qui ? et Comment ? Toutes ces questions
peuvent se combiner avec la question ""Pourquoi ?"', soit pour chercher les causes, soit pour

indiquer les raisons, soit pour expliquer les intentions.

Quoi ? C’est quoi le probléme

Quand ? Quand apparait le probléme

ou? Ou apparait le probleme

Qui ? Qui est concerné par le probleme

Comment ? Comment mesurer le probleme et ses solutions
Pourquoi ? Pourquoi il faut résoudre le probléme

L’analyse a travers 1’outil QQOQCP a donné¢ les réponses suivantes :
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e Quoi?

La prise en masse du produit fini (MAP) dans le hall du stockage.

e Quand?
Le probleme apparait, au moment de la vente du produit.
e OU?

Le probleme a lieu au niveau du hall du stockage de la ligne 306 de I’atelier engrais du complexe
JFC V.
e Qui?
Les équipes concernées par le probléme sont les équipes gestion du stockage.
e Comment?
Suivre les analyses physico-chimiques du produit fini et proposer des actions correctives.
e Pourquoi ?
Eviter le mangue a gagner
b. Diagramme d’Ishikawa
Le diagramme d’Ishikawa, également appelé SM ou diagramme de causes et effet, est un
outil qui représente de facon graphique les causes aboutissant a un effet. Ce diagramme se
structure habituellement autour de cing aspects différents : Matiere, Matériel, Méthode, Main

d’ceuvre et Milieu.

Main d'ouvre Matiére Matériel

N, 3
Produit mal séché . Cualité d'oil \\‘ Tamis finisseur 5-03
" Température de produit Y d'enrobage : N hors service
N Elevé AN
N Air de refroidisseur S I’.mhléme en A
Mangue de B humide "™ Venrobeur “\ Indisponibilité
control ™, Ry de refroidisseur

Produit mal enrobé 4;‘~\

\ Systéme ",
Produit mal ™ dépoussigre pas —————=
Y Em—
" granulé “ conforme \\. Prise en
P = E < masse du
MAP
A
e y,
Granulométrie ; taille des ' Humidité e
—
grains non sphérigue /: éleve s
L'enrobage pas e /"
parfaitement e Milieu tris e
Y. d poussitre
Séchage - ’
Insuffisant - i
P '
; Iy
Méthode Milieu

Figure 24 : Diagramme cause-effet sur la prise en masse (Ischikawa)

Une premiere analyse du diagramme d’Ishikawa obtenu montre que le probléeme de la prise

en masse déecoule principalement des problémes aux niveaux du matériels et des matiéres.
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c. Analyse des causes racines (RCA)

L’analyse des causes racines permet de résoudre en profondeur le probléme en agissant
directement et definitivement sur les causes racines du probléme.

Comme cela a été annoncé précedemment, les analyses du produit fini et le diagramme
d’Ishikawa montre que I’indisponibilité du refroidisseur est I’une des causes de la prise en
masse.

c.1. Probléme de I’indisponibilité de refroidisseur

Au cours des 4 mois de stage, la discussion avec les agents dans la ligne 306, nous a permis
de découvrir que le probleme majeur de la prise en masse dépend de I’indisponibilité de
refroidisseur.

Ceci nous a pousseé a réaliser une analyse AMDEC sur le refroidisseur afin de résoudre ce
probleme.

i. Identification du probléme
* Quoi ?

Le refroidisseur a lit fluidisé est a I’arrét, il y’a des difficultés d’écoulement du produit a
travers le refroidisseur.
* Quand ?

L’absence d’historique relatif au refroidisseur pose des difficultés pour déterminer depuis
quand il est a I’arrét.
«Ou?

Le probléme a lieu au niveau du refroidisseur a lit fluidisé de la ligne 306 de I’atelier engrais
du complexe JFC V. Ainsi, il semblerait que tout équipement ayant un lien avec le refroidisseur
est indisponible.

*Qui?

Les équipes concernées par le probléme sont les équipes de production et de maintenance.
« Comment ?

Pour mesurer ce probleme, nous avons fait une séance de brainstorming a la salle de réunion
de I’entité JFC5 le 10/05/2019 avec la présence du chef de production du MAP (M. Hrar) et le
chef d’entité (M. NEDJAR) ainsi que d’autres personnes.

* Pourquoi ?

Eviter la prise en masse
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ii. Diagramme d’Ishikawa

La construction du diagramme d’Ishikawa relatif a I’indisponibilit¢é du lit fluidisé du

refroidissement a été le résultat d’un travail en groupe avec 1’équipe production de la ligne 306.

Main d'ouvre Matiére Matériel

\ , “4— Cireuit EG hors service
Ay Granulométrie supérieur & N Ventilateurs C-01 et ™
Mangue de \"-\ la norme du constructeur A C-06 indisponibles
nettoyage hY Y . ™, " Tamis finisseur 5-03 hors
Air chargé en ire -, Grille de fluidisation . service
bombée “,

Difficulté de réglage ", Avancement rapide —\.\ Indisponibilité des
de pression —-\ de produit ‘\\ Eiltre de 5-21 ™, volets de ventilateurs

Y
. déconnecté du cireuit A
e, *,

Air de la 2éme chambre
humide

™, Indisponibilité
= - 2 . — %+ du refroidisseur
i 4 E-11
Absence de suivi des -~ /
—_ /
pannes v Vi
// ’
Régulation manuelle P Environnement
des volets P poussiéreux 7
/
7
Mangue de plan et o -
gamme de // Humidité élevé —F
maintenance // d
Méthode

Milieu

Figure 25 : Diagramme cause-effet sur ’indisponibilité de refroidisseur

Une premicre analyse du diagramme d’Ishikawa obtenu montre que 1’indisponibilité du lit

fluidisé découle principalement de problémes au niveau du matériels, méthodes et de matieres.

iii. Théorie AMDEC (Analyse des modes de défaillance, de leurs effets et leurs criticités)

La méthode AMDEC consiste a identifier les défaillances de mauvais fonctionnement
d’une machine puis a en chercher les effets et les conséquences. Elle fait ressortir les points
faibles d’un équipement et permet de poser des actions correctives justifiées. On peut aussi voir
quels sont les équipements critiques d’un systéme donné qui fera I’objet d’un programme de
maintenance approprie.

Le but premier de L’AMDEC est de maitriser les défaillances, ce qui permet par la suite de
garantir une fiabilité, une maintenabilité, une disponibilité et une sécurité convenable.

a. Terminologie
v'Défaillance :
D’apres la norme AFNOR, une défaillance est la cessation de ’aptitude d’un élément a
accomplir une fonction requise.
v'"Mode de défaillance
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Le mode de defaillance est la mani¢re dont le systéme peut s’arréter de fonctionner ou
fonctionner anormalement. Le mode de défaillance est relatif a chaque fonction de chaque
¢lément. Il s’exprime en termes physiques.

Exemples : rupture, coupure d’¢électricité, coincement, fuite...
v'Cause de defaillance :

Une cause de défaillance est I’anomalie initiale pouvant conduire a la défaillance, par
I’intermédiaire du mode de défaillance. La cause de défaillance d’un élément peut étre interne
ou externe a celui-ci. A un mode de défaillance peuvent correspondre plusieurs causes et

réciprogquement.

v Effet de défaillance :

L’effet d’une défaillance est, par définition une conséquence subie par I’utilisateur. Un
méme mode de défaillance peut engendrer plusieurs effets simultanés qui peuvent cumuler et
s’enchainer. De méme, plusieurs modes peuvent avoir le méme effet.

(Exemple : arrét de production)
v'Détection :
La détection est un parametre physique pouvant étre observeé, détecté ou mesuré de maniere

précoce et traduisant 1’apparition, la propagation ou 1’évolution d’un mécanisme de défaillance.

vIndice de Non Détection « ND » :

Il représente la probabilité que la cause de défaillance supposée apparue atteigne
I’utilisateur. La probabilité de non détection dépend d’une part de 1’existence d’une anomalie
observable de manicre suffisamment précoce et d’autre part des moyens de détections mis en
ceuvre au moment de 1’étude.
v'Indice de Fréquence « F » :

Il représente le risque que la cause potentielle de défaillance survienne et qu’elle entraine
le mode potentiel de défaillance considéré. De ce fait, la notion de fréquence est relative a une
combinaison cause mode. Finalement, la fréquence s’exprime par le nombre de défaillances de
I’élément sur une période donnée.
v'Indice de Gravité « G » :

Il se réfere a la gravité (ou sévérité) de I’effet de chaque défaillance, tel que ressenti par
I’utilisateur. Ainsi, la notion de gravité est directement liée a 1’effet de la défaillance. Par
ailleurs, la gravité peut s’exprimer sous les divers aspects suivants :

- Taux de disponibilité de la machine ou de la ligne

- Dégradation matérielle du moyen de production
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Non-conformité du produit fabriqué

Co(t de la maintenance

Sécurité des opérations

Répercussion sur I’environnement
v Criticité :

Pour chaque cause de défaillance, le produit des trois indices de fréquence, gravité et non
détection est effectué. Le résultat donne 1’indice de criticit¢ C= F*G*ND
A noter que la criticité d’une défaillance est associée a chaque combinaison cause mode effet.
Enfin la notion de criticité englobe les criteres de fréquence, gravité et probabilité de non
détection.
b. Baréme de cotation des indices F, G et ND :

L’évaluation des risques potentiels se traduit par le calcul de la criticité. En effet elle
consiste a effectuer au mécanisme de défaillance un niveau de criticité élaboré a partir de trois

indices indépendants qui sont la fréquence, la gravité et la probabilité de non détection.

Figure 26 : Baréme de cotation des indices F, G et ND
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iv. Applications de la méthode AMDEC sur les équipements critiques

Equipement : Refroidisseur Phase de protection Criticité
Elément Fonction Mode de Cause Effet Détection G|ND| C
défaillance
Grille de lit Entrainement Encrassement | Poussiére, I’air | Pas de fluidisation, | Visible 2 |3 24
fluidisé de lair aspiré humide blocage de produit,
Bouchage Arrét de production,
Prise en masse
Ventilateurs Refoulement de | Bouchage de | L’air contient des | Pression insuffisante | Visible 113 9
pression a la 1" | la turbine poussiéres pour la fluidisation, | et
C-01 chambre mauvais manuelle
avancement, produit
non refroidi
Poussiére, 1’air
Ventilateurs Refoulement de | Bouchage de | aspiré humide, Produit humide, | Visible 113 12
pression & la | laturbine Dysfonctionnem | prise en masse et
C-02 2¢me chambre ent E-01 manuelle
Echangeur E- Réduire Hors circuit Dysfonctionnem | Air humide, Visible 1 |4 8
01 I’humidité de ent E-02 bouchage C-02, pas
I"air de refroidissement,
prise en masse
Cyclons Aspiration de Bouchage Poussiére, L’air Poussiére en Visible 2 |2 12
poussiére humide stockage
Circuit EG Réduire Hors sujet, L’arrét des L’air humide, Visible 3 |3 27
I’humidité de blocage échangeurs humidité de produit et
I’air élevé, prise en manuelle
masse
Volets Régulation des | Probléme au Ouverture du Débit de pression Manuelle 2 |3 24
pression réglage volet manuel irréguliére, Pas de
fluidisation,
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> Résultat d’analyse AMDEC
L’analyse AMDEC montre que les €léments critiques a I’indisponibilité du refroidisseur
dans la ligne 306 dépends la grille du lit fluidisé, volets et le circuit EG (figure 26). Donc il est

impératif de maitriser et éliminer ces causes pour avoir un bon résultat de production.
Tableau 6 : Résultats d'AMDEC

Elément Criticité %criticité
Grille de lit fluidisé 24 0,206896552
Ventilateurs C-01 9 0,077586207
Ventilateurs C-02 12 0,103448276
Echangeur E-01 8 0,068965517
Cyclons 12 0,103448276
Circuit EG 27 0,232758621
Volets 24 0,206896552
Total 116 1
%criticité
0,25
0,2
0,15
0,1
0
&&%e B S S Q\o& Q&’ 5
BN & O N A & N
N\ & & & C
¥ NG NG b’b
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Figure 27 : les équipement critiques

Pour maitriser ces éléments critique et leurs effets sur 1’indisponibilité du refroidisseur, nous

avons fait une analyse de causes racines et propose des actions correctives.

c.2. Application de la RCA pour les éléments critiques des equipements du refroidisseur
L’analyse des causes racines (RCA) part du constat qu'il est plus judicieux de traiter les

causes profondes d'un probleme que d'en traiter les symptomes immédiats. Puis d'analyser les

causes d'un probléme qui permet d'en déduire la solution définitive, et donc, empécher qu'il ne

se reproduise de nouveau.

» Comment réaliser la RCA :

La logique R.C.A consisté a :
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a. Organiser 1’identification et I’analyse de la panne du matériel ;

b. Trouver les faits :

-Quoi ?;0u7?; Quand ? ; Comment ?

c. Réparer les dommages des équipements ;

d. Identifier les causes racines de la panne (méthode « 5Pourquoi »)

e. Actions préventives et amélioratives pour empécher que le probleme ne se produise :

- Identifier, Evaluer, Choisir, Exécuter, Faire le suivi

Analyse RCA du bouchage Grille de lit fluidisé

Equipement : Défaut : Grille de lit
Date : 20/05/2019 o o
Refroidisseur E-11 fluidisé bombée

Rapport d’étude :

Quoi : Grille du fluidisé bombée

Ou : Systeme de refroidissement de la ligne 306

Comment : Chute de pression, I’avancement du produit est anormal
Quand : ----------

Analyse des causes racine :
Cause 1 Pourquoi ? Bouchage
Cause Racine Pourquoi ? Poussiére, 1’air humide

Actions préventives :

- Controler 1'état d’avancement de produit

- Nettoyage interne des deux compartiments et de la téle
Actions amélioratives :

- Changement de la grille

- Utiliser un lit fluidisé mobile

Analyse RCA sur la régulation des volets

Equipement : Défaut : régulation
Date : 20/05/2019 o _
Refroidisseur E-11 des volets pas bien

Rapport d’étude :

Quoi : ouverture des volets manuellement

Ou : Systeme de refroidissement de la ligne 306

Comment : pression insuffisante pour la fluidisation, I’avancement du produit
anormal
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Analyse des causes racine :
Cause 1 Pourquoi ? Régulation
Cause Racine Pourquoi ? Operateur, matériel

Actions apportées aux causes :

Actions préventives :

- Réparer et faire une régulation automatique des volets
Actions amélioratives :

- Changement des volets

- Informer les opérateurs aux réglages des volets

La régulation automatique est une solution pour répondre a la complexité manuelle du réglage

du volets. La figue 28, représente le principe qu'ont été proposé pour réguler automatiquement

les volets.

Volet4 Volet 3

W ' O aum— 306-0-04
306-C-06

1 306-C-05
1
1
1
|

Rigt--  —
“Ap

T
Indicateur -
neicateur
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g de pression
™
4

Ve v
+ -

é Indicateur de Indicateur de

Régulateur g £ - — _ m o e [ hawam

i ~

Air o o Air

Volet1 306-C-01 306.C.02 Volet 2

Figure 28 : Schéma de principe de la régulation automatique des volets
La régulation de la pression au niveau des deux compartiments est plus délicate et nécessite

I’intervention de 1’opérateur.

Dans le premier compartiment, la mesure de la pression est relevée grace a un indicateur de pression,
et comparée a la consigne. Un régulateur PID agit alors sur les volets 3 et 4 de fagon séquentielle. Au
niveau du deuxiéme compartiment, il y a uniquement une mesure de la pression grace a un indicateur
de pression.

A partir de 13, deux cas généraux se posent :

Premier cas : Dans le premier compartiment, les volets 3 et 4 sont complétement ouverts mais la pression
reste positive dans le premier compartiment. Dans ce cas, I’opérateur doit diminuer graduellement la
vitesse de fluidisation jusqu’a avoir une pression négative.

Deuxieéme cas : Dans le deuxieme compartiment, la pression est positive. Dans ce cas, il faut diminuer

la vitesse de fluidisation.
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Analyse RCA du ’indisponibilité du circuit EG

Date : 20/05/2019

Equipement : Refroidisseur E-11

Défaut : Circuit EG hors

Services

Rapport d’étude :

Comment :
Quand :

Quoi : Circuit EG hors services
Ou : Systeme de refroidissement de la ligne 306

Analyse des causes racine :
Cause 1 Pourquoi ? fuite dans I’échangeur E-01
Cause Racine Pourquoi ? I’air contient des poussiéres

Actions préventives :

Actions amélioratives :

- Mettre un filtre sur la porte d’échangeur

- Installation des nouveaux systéemes de dépoussiérages

Plan d’action

D’aprés plusieurs réunions avec le chef et les équipes de production, plusieurs actions ont été

faites pour éviter le probléme de 1’indisponibilité du refroidisseur.

Actions Délais Responsables Etat Remarque
Nettoyage interne des deux Du 22/05 au NEDJAR FAIT
compartiments et de la tble 26/05/2019
Nettoyage alentours des aspirations | Du 22/05 au NEDJAR FAIT
des ventilateurs CO1 et CO2 et les 28/05/2019
cyclons
Nettoyage alentours du bac d'EG Du 22/05 au NEDJAR FAIT
26/05/2019
Remise en service des volets Du 22/05 au BOUNIFLI | C01/C02 | Suite au manque de
automatique des ventilateurs 28/05/2019 en rechanges des réducteurs
marche | des volets
Décoincement des volets des Du 22/05 au EL FAIT
ventilateurs 29/05/2019 GADAOUI
Remise en état du volet du produit Le EL FAIT Reste changement de
vers refroidisseur 26/05/2018 GADAOUI bras
Extension de la conduite NON
d'aspiration C0O1 FAIT
Préparation de la conduite Du 25/05 au EL NON
04/06/2019 GADAOQUI | FAIT
Installation de la nouvelle extension | Semaine de EL NON
10/06 GADAOQUI | FAIT
Démontage et révision de la pompe | Du 25/05 au EL FAIT Reste la manchette
EG 28/05/2019 GADAOUI d'aspiration et I'essai
Confection de la tole perforée EL NON Lancé la confection &
GADAOUI | FAIT PRAYTECH
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c.3. Solutions pour limiter la tendance a la prise en masse

Diverses mesures dans I’industrie des engrais se sont révélées bénéfiques pour atténuer la
prise en masse, y compris les suivantes :
- Divers processus de séchage pour obtenir une production a faible teneur en humidité
- Divers procédés de refroidissement pour obtenir un produit a basse température
- Divers procédés de granulation pour produire des particules plus grandes diminuant ainsi la
surface et le nombre de points de contact entre les particules
- L’utilisation d’un équipement de criblage pour obtenir une taille de particules plus uniforme
réduisant ainsi la surface et le nombre de points de contact entre les particules
- Le controle des conditions de stockage telles que I’humidité relative, la température, et le
temps de stockage.
- L’ajout d’enrobant anti-colmatage.
Au sein de la ligne 306, la prise en masse est principalement atténuée a travers 1’étape de

refroidissement combinée a une opération d’enrobage.
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Conclusion générale

Au terme de cette étude, les objectifs annoncés au départ ont été atteints. L’étude
bibliographique a permis de comprendre la théorie derriere la fluidisation et a partir de la
I’influence de chaque parameétre sur le comportement du lit fluidisé du refroidisseur. Cette étape
a été importante pour bien cadrer le probleme, et cerner les points majeurs a étudier.

L’étude expérimentale a donné suite a 1’étude bibliographique, dans le sens ou elle a mis en
application les différentes notions étudiées et a permis d’examiner les causes principales de la
prise en masse.

L’étude bibliographique a un role déterminant pour se focaliser concretement sur les causes
conduisant a I’indisponibilité du refroidisseur a lit fluidisé. Le diagnostic de I’état des lieux a
permis de faire ressortir les causes racines qui font qu’aujourd’hui le refroidisseur est
indisponible, et qui faisaient qu’il était défaillant pendant sa période de fonctionnement. A partir
de 1a plusieurs actions ont été entreprises, et des solutions ont été proposées. D’abord, les
ventilateurs et le tamis finisseur sont aujourd’hui parfaitement opérationnels. La proposition
d’une configuration alternative sans utilisation du circuit Ethyléne Glycol, avec la création
d’une connexion entre la bande en amont et le refroidisseur, ouvre le champ pour rendre le lit
fluidisé moins tributaire des autres équipements. D’un autre c6té, a travers la conduite de
I’opération par régulation automatique et I’analyse faite sur la grille de fluidisation, le probléme
de I’écoulement du produit est aujourd’hui mieux cerné.

A I’issue de cette étude, le refroidisseur a lit fluidisé est toujours indisponible. Cependant,
cette étude a permis de tracer une ligne de conduite a suivre pour qu’il soit opérationnel et
fiable. D’autre part, ce travail doit étre complété par un ensemble d’essais a faire, notamment
sur le temps de séjour dans le refroidisseur et I’impact de la pente sur I’écoulement.

De plus, il faudrait mener en paralléle une étude sur I’enrobeur. La prise en masse du MAP

est grandement liée au refroidisseur, ceci étant, I’enrobeur a aussi un role qui reste a déterminer.
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Annexe 1

Démonstration de la formule : %P,0s5=7.1* Z—Z

On a la réaction suivante :

= Lamise en solution : 1’attaque
(NH2)2HPOs+ H2SO4 ——  (NH4)2SO4+ H3POs+ H2SO4 (exces)

= La neutralisation de I’exces de 1’acide sulfurique
H2SO4+NaOH — N2SO4+H20
= Laréaction de I’acide phosphorique : la mise en précipitation
3 H3POs+2La(NO3s) ———» Lax(HPO4)3+6HNO3
HNO3z+NaOH ——» NaNOz+H>

Alors n(HNO3) = n (NaOH)=0,1*Tb*103
Etona N(HNOz)/6=n(H3P0.)/3
Donc n(HsPOs) = (0,1*Tb*103) /2

Et on a la réaction: 2 HsPOs —— P,05 +3H,0

Selon cette équation on a : n (H3PO4) /2=n(P20s)
n (P20s) =(0,1*Th*1073)/4

n (P20s) = (0,1*Tb*10°%)/4 — > 25ml
n (P20s) =(20*0,1*Th*103%)/4 500ml
Donc :
n(P20s)= [(Th*1073)/2]=m/M
Onaalors: (Tb*1073*142*100) /2 ——» PE

%P20s — » 100

Tb
Donc:  %P;0s= [(Tb*10°*142*100) /2] PE= 7.1* —



La démonstration de la formule de pourcentage d’azote (%N>) :
La formule : %Nz = (50-VnaoH /2) *(0.28/PE)

-Démonstration :

(NH4)2HPO4 -H3PO4 + 2NHs
La réaction secondaire est :
HsPO4 + 3NaOH—(Na) sPO4 + 3H20
2NH3 + H2SO04— (NH4)2 SO4

H2S04 + 2NaOH —(Na) 2S04 + 2H20
n (NHs) = n(H2S04) - n(NaOH)
n (NHs) = C(H2504) * V/(H2S04) - C(NaOH) * V(NaOH)
n (NHs) = (0.2 *50 *10-) - (0.1* V(NaOH)*10<) n (NHs) = (0.2* 50 *10<) - (0.1 * TB *10)
La réaction de ’ammoniac :

N2+ 3 H— 2NH,

n (N2) =n (NHs)/2
n (N2) = ((0.2 * 50 *1073) - (0.1 * V(NaOH) *10°3))/2
m (N2) = M(N2)((0.2*50*10°3)-(0.1*V/(NaOH)*10%))/2
m (N2) = 28*(50-V(NaOH) /2)*10*
% N2=m (N2)*100/PE
N2 = 28*(50-V (NaOH) /2)*10"*100/PE
La relation devienne :  %0N2 = (50-VnaoH /2)*(0.28/PE)



Annexe 2

Caopacité de produit Normal 50-55T/h
Max 75T/h
Vitesse de fluidisation ler chambre 2,56 mfs
2eme chambre 227 m/s
Surface 1er chambre 12,07 m~2
26me chambre 2,17 m#2
Surface total 21,24 m~a2
Temps de s&jour 443 min approx
Flage 150-225 mm
Hauteur du it &tendu Minimum 100 mm
Maximum 200 mm
Design 300 mm
Débit d'air Premigre chambre 100 000 Am*3/h
70 000 Am#3/h

Température d'air

Devxiéme chambre
Premigre chambre
Deuvxidéme chambre

35 - 45 °C (41°C design)
18 - 28 °C (20 °C design)

T de l'air 4 l'enirée de refroidisseur
Vitesse de fransport pnevmalique

Chute de pression a fravers une

Premigre chambre 41,1°C
Deuxiéme chambre 18-28°C (24°C design)
Premiére chambre 2289 mys
Devxieéme chambre 2225 m/s

plogue perforée
| 60-100 mim H20 (60 designs)
Pression d'enirée (mmWC) -125 -75
Pression de sorfie (mmWC) 300 325
Parametre de marche de systeme de refroidissement
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Schéma du refroidisseur a lit fluidisé et des ventilateurs
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