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Résumé

11 existe un important volume de sols et sédiments contaminés par les métaux.
Plusieurs types de technologies sont cependant disponibles pour traiter ces matériaux.
Parmi ces derniéres, celles basées sur des approches physico-mécaniques sont les plus
couramment utilisés. Par contre, ces techniques permettent difficilement un traitement
efficace des particules fines; a savoir les particules présentant un diametre inférieur a
45 pm. Dans plusieurs cas, cette fraction granulométrique contient la charge
maximale en contaminant. Afin de développer des outils de traitement plus efficaces,
des travaux ont été entrepris pour examiner le rendement de colonne de flottation en
regard de la récupération du zinc dans la fraction fine. Plus spécifiquement, les
objectifs du travail étaient :

1. d’obtenir des données de récupération de zinc par flottation en colonne sur quatre
tranches granulométriques s'étendant de 0,16 a 20 pm;

- 2. d'optimiser ce rendement pour la fraction granulométrique montrant un diamétre

moyen de 0,16 pm;

3. de comparer ces résultats a ceux disponibles dans la littérature.

Les essais menés dans ce but ont été conduits sur une matrice synthétique
fdrmée de quartz et de sphalérite (ZnS). Une colonne de flottation montée en
laboratoire a servi a la réalisation de ces expériences. Les tranches granulométriques
ont été obtenues par utilisation d'un hydrocyclone.  Différentes conditions
expérimentales se rapportant principalement : au débit d'entrée de la pulpe, au débit
des gaz, a la concentration de collecteur, a la concentration de moussant, a la densité
de la pulpe ont été utilisées afin, d’une part, de déterminer la récupération du zinc
dans les tranches granulométriques examinées et, d’autre part, d'optimiser

I’enlévement du zinc pour une fraction moyenne de 0,16 pm.

Deux conclusions principales se dégagent de la présente étude. Premierement,

les rendements de récupération du zinc en colonne de flottation sont supérieurs, en
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général, a ceux rapportés dans la littérature pour les cellules et ce pour une matrice
artificielle identique. Deuxiément, une efficacité de 63 + 11 % est rapportée pour le
zinc présent dans la fraction granulométrique de 0,16 um. Les données présentées
dans ce travail démontrent que les colonnes de flottation représentent un outil efficace

de traitement des particules fines contenues dans une matrice solide contaminée.
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Chapitre 1

Introduction

1.1 Problématique

Bon nombre de découvertes technologiques sont attribuables a l'industrialisation
connue a la fin du 19e siecle. Cette expansion scientifique, en plus de modifier le rythme
de vie de la population, a sérieusement altéré 1'environnement. En effet, I'implantation
des industries a eu comme conséquence l'anéantissement d'hectares de forét et de verdure
mais plus encore elle a instauré des changements significatifs au niveau de la

composition de I'eau, de I'air et du sol.

La fabrication de produits de consommation et le traitement de matériaux de
toute sorte impliquent nécessairement la présence de déchets nocifs (liquide, solide et
gazeux). Comme I'époque industrielle définissait le début de 1'¢re de la science et de la
technologie, les effets de ces rejets sur les écosystemes et I'environnement étaient encore
inconnus. Cette ignorance a résulté en un déversement des polluants dans l'eau, 1'air et le
sol induisant ainsi une pollution insoupconnée jusqu'a tout récemment. La
méconnaissance et les besoins de 1'époque sont donc a l'origine d'une contamination

importante faisant désormais partie du quotidien.

Deux types de contaminants peuvent étre retrouvés dans les différents milieux : la
contamination organique et la contamination inorganique. Les facons d'éliminer ces
déchets different les unes des autres. Ayant des propriétés différentes, les composés ne
réagissent pas de la méme fagon a un traitement. Il est donc important de bien connaitre

les contaminants en cause afin de choisir le mode de d’élimination approprié.



La contamination métallique des sols est le point de départ de cette recherche.
Deux problémes principaux sont associés a ce genre de pollution soit : la propagation

relativement facile des contaminants et la difficulté de traitement.

Le déplacement des polluants dans le sol se fait en grande partie avec I'eau de
ruissellement. Par les différentes dispersions retrouvées a ce niveau (latérale, horizontale
et transversale) il est possible d'avoir migration des contaminants. De cette fagon,
d'autres milieux, tels ’eau souterraine, un lac 4 proximité ou encore un sol voisin
peuvent étre contaminés. Cette propagation s'applique pour tous les types de polluants

mais elle est plus propices aux composés hydrophiles.

Lorsque la contamination du milieu est majoritairement métallique, un autre
probléme peut étre observé : le drainage minier acide. Les diverses réactions
d'oxydoréduction retrouvées avec des métaux sulfurés ont pour effet d'acidifier le
milieu. Ainsi, il y a une plus grande dissolution des métaux du sol. A ce moment,
une migration encore plus importante des ions peut avoir lieu et une étendue de la
contamination peut alors étre observée. Ceci, sans compter la diminution de pH,

problématique pour un grand nombre d'organismes vivants.

Le deuxiéme probléme soulevé par rapport a la contamination du sol se situe au
niveau du traitement de ce dernier. En effet, comparativement a la décontamination de
l'eau, celle du sol est légerement plus complexe. L'eau ayant un écoulement continu, il

est possible de placer une unité de traitement en un endroit précis de son parcours et ainsi

la décontaminer.

Les principes sont quelques peu plus compliqués lorsqu'il est question du sol. Ce
demier étant immobile, la mise en place d'une station de traitement est inutile. Il est
certes possible de mettre en place des murs de confinement mais cette méthode ne fait
que limiter les dégats. D'un autre co6té, il existe des murs dits de traitement qui
permettent de décontaminer I'eau souterraine s'écoulant dans le sol. Le procédé agit alors

sur le fluide et non sur le solide lui-méme.



Afin d'étre décontaminé, le sol doit d'abord étre excavé et ensuite traité. Cette
étape peut étre faite sur place (on site) ou dans un autre lieu (ex situ). Il est également
possible d'agir directement sur le sol en place (in situ). Ces méthodes sont trés souvent
associées au confinement des contaminants et/ou au traitement des eaux qui circulent a

I'intérieur de ce confinement.

Le traitement des sols excavés peut se faire de plusieurs fagons. Il est question,
entre autres, de traitement thermique, de séparation gravimétrique, de séparation
magnétique et de séparation électrostatique. La premiére fagon de procéder fait
référence a I'élimination des huiles et graisses. En haussant la température du sol a un
degré assez élevé (environ 800°C) l'ensemble des contaminants est volatilisé et le sol est
ainsi décontaminé. La nature de ce solide est cependant quelque peu modifiée a la suite
de ce traitement. En effet, il ne conserve pas sa texture originale, ce qui cause un

probléme d'utilisation subséquente.

Pour ce qui est des autres types de séparation, il est & noter que ceux-ci
s'appliquent aux contaminants dits inorganiques (métaux). Les méthodes retrouvées a ce
niveau sont dites procédés physico-mécaniques. A cet effet, il est possible de retrouver,
pour le premier genre de séparation (gravimétrique), les procédés suivants : la liqueur
dense, les spirales, les cyclones, la table & secousse, le concentrateur Nelson et le
séparateur Mozley. Dans chaque cas, la décontamination se fait par l'élimination des
contaminants en fonction de leur masse volumique. Il est donc important d'avoir une
bonne caractérisation du milieu (densité, taille de particules...) afin de choisir la
meilleure méthode. En ce qui a trait a la séparation magnétique, deux méthodes
principales sont retrouvées. Il s'agit du convoyeur a téte magnétique et du séparateur
humide a tambour. Encore une fois une connaissance pointue du sol est nécessaire, et ce,

afin de savoir si le matériel a extraire est bien magnétique.

Le procédé électromagnétique repose sur l'utilisation d'un appareil appelé
sé€parateur €lectrodynamique. Le fonctionnement de ce dernier est basé sur la différence
de conductivité électrique des composés. De ce fait, cette technique ne s'applique qu'a

une faible proportion de matériel. Une analyse détaillée du sol est donc nécessaire si ce



traitement est envisagé. La description de chacun de ces instruments est présentée dans

le document de Gosselin ez al., (1990).

La technique de décontamination vérifiée dans le cadre de cette recherche se
retrouve dans la classification donnée précédemment (physico-mécanique). 11 s'agit de la
flottation en colonne. L'avantage principal de cette méthode est qu'elle ne demande pas
d'étude spécifique de la matrice. Elle nécessite seulement la connaissance de la forme
sous laquelle se retrouve la contamination. Ainsi il est possible d'utiliser les réactifs

appropriés et d'effectuer une bonne séparation.

La flottation en colonne est un procédé déja bien connu en métallurgie, et ce,
depuis les années 1960. Dans ce domaine la flottation est utilisée dans l'extraction de
métaux provenant d'un minerai quelconque. Il est d'ailleurs reconnu que cette technique
offre des rendements et une qualité de produit supérieurs a tout autre procédé d'extraction

utilisé antérieurement.

Le probléme soulevé avec la flottation et les autres techniques physico-
mécaniques réside au niveau de la gramilométrie des contaminants et du sol affecté¢. La
pollution solide a ceci de particulier : les contaminants présents dans le sol sont, dans la
plupart des cas, sous forme de particules de faible diamétre (< 45 um). Dans certains
cas, il arrive méme qu'une forte proportion des contaminants se retrouve dans la fraction
inférieure a 5 um. Les sédiments fins des zones portuaires sont un exemple de ce type de

matériel.

N

Les méthodes de récupération applicables a ce genre de polluant sont peu
nombreuses. En effet, la flottation de méme que toutes les techniques citées
précédemment, ont fait leurs preuves pour des particules de diametre supérieur a 10
um. Ainsi, peu de données sont fournies pour celles en dessous de 5 um. En réalité,
trés peu de données scientifiques sont fournies a I'égard de ce type de matériel. Clest
pourquoi il est nécessaire, si un bon degré de décontamination veut étre atteint, de
vérifier si une méthode physico-mécanique appropriée peut €tre applicable a cette
matrice. Les buts généraux des manipulations entreprises étaient donc de :

e vérifier 'applicabilité du procédé de flottation ;



e déterminer le rendement de la méthode face a l'enlévement des contaminants

métalliques présents dans la phase fine des solides contaminés.

De maniére abrégée, il est possible d'exprimer la problématique soulevée de la
fagon suivante : forte contamination des sols et absence d'une méthode de traitement

adequate pour les particules fines (<5 pm).

1.2 Démarches suivies

Les manipulations effectuées pour déterminer I'applicabilité de la méthode ont été
conduites exclusivement sur la colonne de flottation montée en laboratoire. Un résumé
des principes influengant la flottation de méme que les appareils s'y rapportant sont
présentés au chapitre 2. La matrice utilisée pour ces expériences était composée de
quartz et de sphalérite (ZnS). Ces constituants ont été choisis en fonction des deux
points suivants :

o effectuer une comparaison avec les données de la littérature qui découlaient d’une
matrice similaire (une revue de littérature concernant la récupération des particules
fines est fournie au chapitre 2);

e minimiser I'influence de parameétres autres que ceux sélectionnés (granulométrie,

débit d’entrée et des gaz, concentration de collecteur et de moussant, densité de la

pulpe).

Il est a noter que le minerai a été broy€ a la granulométrie voulue. Les mélanges
formant la pulpe ont été effectués selon les proportions désirées de fagon a obtenir 400
ppm de zinc. L’analyse découlant des essais réalisés a été effectuée par absorption
atomique a flamme. Le procédé de fusion alcaline au peroxyde de sodium a été utilisé
pour la dissolution des solides récupérés. Une analyse granulométrique a également été
réalisée pour chaque taille de particules utilisée. La méthode expérimentale adoptée dans

le cadre de cette étude est élaborée au chapitre 3.

Des essais généraux de flottation ont d’abord été réalisés (chapitre 4). Cette

démarche avait pour but une familiarisation avec l'appareil et une fixation de certains.
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Par la suite, des expériences portant sur des tailles de particules supérieures a 5 um ont
été conduites. Les diamétres en jeu a ce moment étaient les suivants : 20 pm, 13 pm et 3
um. Apres le traitement analytique de ces manipulations, les résultats obtenus ont été
comparés et discutés a ceux retrouvés dans la littérature pour les cellules de flottation.
Cette mise en commun allait permettre de déterminer laquelle de ces deux méthodes était
la plus appropriée pour traiter ce genre de matériel. Une optimisation du procédé a
ensuite été réalisée (chapitre 4). Celle-ci faisait référence aux solides dont la taille était

inférieure a 5 pm.

1.3 Objectifs de la recherche

e Déterminer la récupération de particules de sphalérite par flottation en colonne pour
les fractions granulométriques suivantes : 20 um, 13 pm et 3 pm;

e Comparer les données obtenues avec celles de la littérature pour les cellules de
flottation.

e Optimiser la méthode de récupération de la sphalérite par flottation en colonne pour

la fraction inférieure a 5 um.



Chapitre 2

Revue de la littérature : Principes de séparation et données pertinentes au projet

€n cause

2.1 Principes de séparation

2.1.1 Principes de base

Plusieurs articles et documénts ont servi a ¢élaborer ce bref résumé portant sur
les fondements de la flottation. 11 s’agit d’écrits provenant de Finch et Dobby
(1990-a), de Huang (1992), de Klassen et Mokrousov (1963), de Wills (1992), de
Kelly et Spotishwood (1980). Des explications plus complétes que celles

mentionnées au cours des pages suivantes sont présentées dans ces ouvrages.

Les principes régissant la flottation trouvent leur fondement au niveau de la
chimie de surface. C'est la différence entre les propriétés superficielles des

composés qui permet ou non la séparation des particules par cette méthode.

Le composés chimiques different les uns des autres de par leurs
caractéristiques physiques et chimiques. Ces propriétés deviennent encore plus
importantes lorsqu'une diminution de taille est prise en considération. En effet, la
réduction du diametre d'une particule a comme conséquence une hausse du rapport
surface/volume de cette derniére. Par le fait méme, 1'énergic de surface est
augmentée ce qui signifie que le matériel est beaucoup plus réactif. Il cherchera
donc a se combiner ou & réagir afin d'abaisser cette énergie et ainsi devenir plus

stable.

L'hydrophobicité des matériaux constitue la base de cette méthode de

séparation. En effet, cette technique vise a séparer les substances en tenant compte



de leur différence d'hydrophobicité. Une substance ayant une grande affinité pour
I'eau (hydrophile) est attirée par cette derniére alors qu'une substance ayant une
faible affinité pour I'eau (hydrophobe) a tendance a s'associer 2 un composé€ ou un
médium correspondant davantage a ses propriétés. La circulation d'un courant d'air,
a l'intérieur d'un milieu aqueux comportant ces deux types de particules, permet a
celles plus hydrophobes de se lier aux bulles et ainsi d'étre transportées et
récupérées au sommet du contenant (colonne ou cellule). Cette liaison entre les
phases (solide-air) est possible en raison des différentes collisions qui ont lieu entre

Ies deux.

C'est ce phénomeéne qui se produit dans le cas de I'extraction d'un minerai de
la gangue d'ou il provient. Le courant d'air dirigé dans la pulpe (mélange eau-
minerai) permet aux particules de minerai de se fixer aux bulles griace aux contacts
avec ces derniéres. Pour ce qui est de la matrice, plus attirée par I'eau, elle ne sera
pas retenue. Les solides hydrophobes suivent donc le courant ascendant (bulles
d’air) et la gangue hydrophile le courant descendant (eau). Une séparation est alors

créée.

Il est possible, lorsque I'hydrophobicité des constituants est similaire,
d'ajouter certains réactifs qui vont permettre d'induire une plus grande différence.
Ces additifs sont les activants (collecteurs, ...) et les dépresseurs. Ces composés
permettent, dans un premier temps, d'augmenter I'hydrophobicité d'un composé et,
dans un second temps, de la diminuer. Dans l'ordre, ces substances favorisent et
inhibent la flottabilité. Il s'agit en fait de molécules hétéropolaires qui agissent a la
surface des particules. Dans le cas du collecteur, la partie hydrophile de la molécule
est attirée par la surface faiblement chargée du solide. Si le choix du réactif est
approprié, un lien sera créé entre les deux entités (solide et partie hydrophile de la
molécule) laissant la seconde section, hydrophobe, libre d'entrer en collision avec les

bulles d’air générées par le systéme. De cette fagon, la flottation est favorisée.

En ce qui a trait aux dépresseurs, c'est le processus inverse qui s'applique. La
réaction, ou l'adsorption, ayant lieu a la surface de la particule est telle que

I'hydrophobicité du solide est diminuée. Une baisse de la flottabilité est alors
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marquée. 1l est a noter qu'il existe des additifs spécifiques pour chaque classe de
composés. Selon la nature du minerai a extraire (sulfure, sulfate, oxyde...), il y a

référence a un additif spécifique : neutre, anionique ou cationique.

Les agents tensioactifs, ou moussants, sont é¢galement au nombre des réactifs
qu'il est possible d'ajouter au mélange a traiter. Dans ce cas, il est question de
molécules hétéropolaires agissant a l'interface eau-air. Cet additif a pour fonction
premicre de diminuer la tension superficielle de I'eau et assurer ainsi un moussage
plus facile. Un impact de cette addition est notable au niveau des trois points
suivants : la stabilité¢ de la mousse, la rigidité et le nombre de bulles d’air formées.
Dans chacun des cas une augmentation est appréciable. L'explication du phénomene
réside dans le mode d'action du tensioactif. En effet, ce réactif se positionne en
monocouche & la surface de l'eau. Ainsi, lorsque le courant d'air traverse cette
interface chaque bulle s'enrobe d'une couche de tensioactif. Le role de ce
recouvrement est d'assurer une plus grande rigidité de la bulle. De ce fait, chacune
d'entre elles est stabilisée et un nombre plus important peut étre créé. Une plus

grande quantité de mousse est ainsi observée.

2.1.2 Cellule vs colonne

Cette section se veut comme une bréve introduction aux appareils de flottation,

et ce, afin de faciliter la compréhension des points subséquents.
2.1.2.1 La cellule de flottation

La figure 1 représente une cellule de flottation. Cet instrument est composé de
deux parties principales : la cellule et la turbine. L'introduction de la pulpe, dans
I’appareil peut étre réalisée de deux fagons : en continu ou en fournée (une fois

unique).

L'ensemble du procédé de flottation dépend de la turbine. En effet, cette

section de 1’appareil a pour fonction de générer les bulles d'air et d'instaurer un



mouvement de brassage dans la cellule. Elle assure donc la promotion des collisions

de méme que I'homogénéité de la pulpe.

Suite a 'ajout des réactifs appropriés, une mousse est formée a la surface de la
pulpe, et ce, en raison de l'air traversant le milieu. Le débordement de la mousse se
fait par le haut de la cellule (écumeur). Le concentré alors recueilli est constitu¢ de
particules adhérées aux bulles de méme que de particules entrainées par le courant
ascendant. Le reste du matériel, non traité, demeure en suspension dans la cellule et
retourne dans le fond de celle-ci une fois le brassage arrété. Le temps de traitement

est fonction de différents paramétres discutés en détail dans Wills (1992).

cellule

turbine entouréde de chicanes

Figure 1 — Schéma d’une cellule de flottation

» 2.1.2.2 La colonne de flottation

Une illustration du montage ayant servi a effectuer les essais de flottation est

présentée a la figure 2.

Cet appareil se divise en quatre parties :
e I’entrée;
e Ja sortie;
e le générateur de gaz;

e le concentré.
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Dans ce cas, l'introduction de la pulpe se fait de fagon continue. Par le fait
méme, un écoulement constant est nécessaire a la sortie afin d'assurer la circulation du
matériel. C'est pour cette raison que les vitesses d'entrée et de sortie sont tres
importantes pour la réussite de la flottation. Ces dernieres déterminent en fait le
temps de résidence de la pulpe dans la colonne. Un temps plus ou moins long permet
de favoriser, ou non, la séparation. Le réglage de ces débits est donc un point tres

important de la séparation.

Le générateur de gaz, pour sa part, est constitué d'un filtre alimenté par un
réseau de gaz quelconque. Comme il est situé a la base de la colonne, ce mécanisme
assure un plus grand nombre de collisions. Le matériel utilisé pour la fabrication de
ce filtre influence le diamétre des bulles générées. Ainsi, il peut étre adapté en

fonction des solides a flotter.

eau de lavage

]
B e )

Concentre sone de
nettoyage
Entrée — |
Zone de
collection

Générateur de gaz

" Figure 2 — Schéma d’une colonne de flottation

La section de la colonne appelée concentré est I’endroit ou l'on retrouve l'eau
de lavage. L’ajout de ’eau de lavage a pour fonction premiere de laver la mousse afin

de la débarrasser des particules entrainées (non adsorbées) dans le sillon des bulles
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d’air. Une meilleure pureté du concentré est alors obtenue. Une seconde fonction,
ayant trait a la stabilité de la mousse, peut étre associée a ce processus. En réalité,
I’ajout de I’eau de lavage a un effet stabilisateur sur celle-ci. Ceci assure donc une

efficacité accrue du procédé. Un détail de ces phénomenes est fourni au point
2.1.3.2.4.

Les principales différences entre la cellule et la colonne de flottation se
retrouvent, d’une part, au niveau de la récupération et, d’autre part, au niveau de la
qualité du concentré. En effet, un meilleur enlévement et une plus grande pureté sont
notés au niveau de la colonne, et ce, en raison des trois points suivants :

e [I’ajout de I’eau de lavage minimise I’entrainement des particules parasitaires dans
le concentré;

e [I’absence, dans la colonne, d’agitation mécanique de la pulpe restreint la force de
contact bulle-solide et, par le fait méme, limite le décrochage des particules a la
surface des bulles;

e la hauteur plus importante de la colonne qui favorise un plus grand nombre de

collisions.

Il est a noter que les travaux entrepris pour cette recherche sont basés sur des
essais en colonne. Ce document traite donc des expériences en colonne plutdt que de

celles en cellule.

2.1.3 Facteurs affectant la flottation

La flottation est une technique de séparation dont le rendement est influencé

par plusieurs parametres. Voici une liste de quelques-uns uns d’entre eux :

e taille des particules (fines et grossieres); o débits de toute sorte (entrée, gaz, eau de

lavage);

e le collecteur (type et concentration); e le tensioactif (type et concentration);

e brassage de la pulpe (temps de réaction); e pH de la solution;

e densité de la pulpe.
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I1 est important de noter que ces facteurs sont tous reliés entre eux, de pres ou

de loin.

2.1.3.1 Taille des particules

Pour que la méthode ait un rendement optimal il est préférable de procéder a
la séparation de particules dont la taille varie entre 10 et 100 pum (Klassen et
Mokrousov, (1963). Au-dessus et en dessous de ces limites la flottation est plus
laborieuse et plus complexe. Ce phénomeéne est attribuable aux propriétés

physiques et chimiques des particules.

La difficulté retrouvée au niveau des tailles inférieures provient, dans un
premier temps, du diametre des solides lui-méme et, dans un deuxieme temps, des
énergies qui leur sont associées (surface et cinétique). La faible dimension des
particules représente un probleme important puisqu’elle diminue la probabilité¢ de
collisions entre les solides et les bulles. Moins de collisions implique moins de
chance, pour les particules, d’étre retenue par la bulle et, par le fait méme,

diminution de la séparation.

L’énergie de mouvement (énergie cinétique) de ces solides joue un rdle
important sur le rendement de la flottation. Le déplacement rapide des particules
dans I’appareil fait en sorte qu’au moment de la collision, le temps de contact entre
la bulle d’air et la particule est trés faible. Ceci signifie donc que le lien a établir

entre les deux doit se faire rapidement si une certaine efficacité est visée.

L’énergie de surface des petites particules représente également un probléme.
En effet, comme les particules fines sont trés réactives elles ont tendance a
consommer beaucoup de réactifs. De ce fait, la concentration restant a la
disposition des solides de taille supérieure est moins importante. I1 y a moins

d’adsorption et donc moins de flottation.

Les particules de taille supérieure a 100 um flottent peu, et ce, en raison de

leur masse élevée. Etant plus lourds ces solides nécessitent la présence de bulles
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robustes capable de supporter leur poids. Comme elles sont d’un naturel fragile et
peu enclines a tolérer une masse de cette envergure elles supportent difficilement

les particules de diametre élevé.

11 est possible cependant que la collision entre la bulle et ia particule soit
efficace et que la particule demeure attachée. Le lien établi a ce moment est trés
fragile et des collisions subséquentes peuvent facilement le briser.
Conséquemment, un retour des particules, dans 1’appareil de flottation, est observé

d’ol une diminution de la flottation.

Afin de contrer ce probleme il est possible d’adapter la grosseur des bulles de
méme que la dilution de la pulpe a la taille en cause. En effet, dans le cas des fines,
il est préférable d'utiliser de trés petites bulles et une pulpe trés dense. Ainsi, les
énergies de surface et de mouvement des deux entités sont similaires ce qui
favorise I’adhésion. De plus, la plus grande quantité de solides par volume de

pulpe permet d’augmenter le nombre de collisions. La flottation est alors

favorisée.

En ce qui a trait aux particules grossiéres 1’inverse est a observer c’est a dire
utiliser de grosses bulles et une faible densité de pulpe. Les bulles formées étant
plus volumineuses, donc plus stables, sont plus aptes a soutenir un poids important.
De l'autre cOté, la faible densité favorise une arrivée graduelle des particules a
séparer. Ainsi, un plus grand ratio bulle/particule est observé. Une plus grande
probabilité de collisions efficaces est a prévoir, de la une amélioration de la

flottation.

2.1.3.2 Les débits

2.1.3.2.1 Débit de gaz

L’influence de ce paramétre sur I’efficacité de la flottation est trés importante.
Il est en effet possible d’observer un impact direct du débit des gaz sur la profondeur

de la mousse, sur le nombre et sur la grosseur des bulles de méme que sur la pureté du
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concentré recueilli. Dans chacun des cas la variation est dans le méme sens que la
modification du débit. D’une part, une augmentation de ce facteur amene une plus
grande profondeur de la mousse puisque la quantité¢ d’air dans le systeme est plus
importante. De ceci, une meilleure efficacité de lavage et une pureté plus élevée du
concentré sont observées. Cette hausse ameéne également un accroissement du nombre
de collisions, et ce, en raison de la quantité et de la taille importante des bulles
produites. Le volume important d’air dans le systétme améne une formation plus
grande de bulles de diamétre élevé. Une modification de ce paramétre permet donc de

rencontrer les exigences relative a la matrice a traiter.

L’impact du débit des gaz ce fait aussi sentir sur la quantité¢ de collecteur
requise. En effet, plus la vitesse est rapide plus la quantité de collecteur nécessaire est
faible. Cette relation est attribuable aux contacts bulle-particule beaucoup plus
fréquents a débit élevé. Ainsi, la probabilité de collisions efficaces est augmentée et la

concentration de collecteur nécessaire est moindre.

Une augmentation trop importante du deébit des gaz peut cependant avoir un
impact contraire a ce qui a été décrit précédemment. A partir d’une certaine valeur,
typique aux conditions en place, le diametre des bulles générées n’est plus uniforme et
le systéme passe a ce qui est appelé 1’écoulement turbulent (turbulent flow) (Finch et
Dobby (1990-a)). Cet état est caractérisé par une fluctuation importante du niveau de
la mousse. Le brassage induit cause un décrochage des particules présentes a la
suface des bulles et un retour de celles-ci dans la zone de collection. La flottation est
alors inefficace. Avant cette valeur critique, le régime est caractérisé de « bubbly
flow » (Finch et Bobby (1990-a)). A ce point, les bulles sont de taille et de vitesse

constantes ce qui crée un environnement favorable a la séparation.
2.1.3.2.2 Débit d’entrée

Ce débit influence la pureté du concentré tout en limitant la masse totale
récupérée. La relation entre ces deux parameétres est directement proportionnelle c'est-
a-dire qu'une majoration du débit améliore la teneur du concentré. Ce phénoméne est

attribuable au fait que plus le matériel entre rapidement dans la colonne, ou dans la
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cellule, plus les bulles d’air se saturent vite en particules hydrophobes. Elles sont
alors incapables d'en fixer davantage. Il est question de surcharge de’la mousse. Dans
ce contexte, le reste du matériel qui pourrait étre flotté retourne au bas du récipient par
manque de collisions efficaces. Ceci résulte en une diminution de V’efficacité du
procédé et en une augmentation de la pureté du concentré recueilli. Un débit

intermédiaire doit donc étre utilisé.

2.1.3.2.3 Débit de sortie

Le débit de sortie influence la vitesse de circulation de la pulpe dans la
colonne. C’est pourquoi ce paramétre constitue un point important du processus de
flottation en colonne. En fait, il coordonne en grande partie 1’efficacité¢ de la

séparation.

Dans chaque cas, le débit de sortie doit étre équivalent & la somme des débits
d’entrée et d’eau de lavage. Si tel n’est pas le cas, il y aura vidange de la colonne
(vitesse de sortie supérieure) ou transbordement de cette derniere par la section
supérieure de I’appareil (vitesse de sortie inférieure). Une récupération moindre sera

alors observée.
2.1.3.2.4 Débit de I’eau de lavage

L'impact de ce parametre se retrouve en deux points du processus : sur la
pureté du concentré de méme que sur la stabilité de la mousse. Comme son nom
’indique cet ajout sert, entre autre, au lavage des particules montant dans le systeme.
Une augmentation de ce débit permet donc un retour, dans la zone de collection, des
particules entrainées (non fixées) dans la mousse. Une meilleure pureté du concentré

de flottation est alors atteinte.

Un effet similaire est observable au niveau de la stabilit¢ de la mousse.
L'arrivée d'eau, a l'interface eau-air, permet une formation plus facile des bulles. Cette
aisance confére de la stabilité a la mousse d'oli une meilleure séparation. Par contre,
si ce débit est trop élevé il aura pour effet de briser la mousse formée. Une efficacité

moindre est alors observable puisque l'effondrement de la mousse a pour effet de
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retourner ’ensemble des particules ( hydrophiles et hydrophobes) dans la zone de

collection, d’ou une diminution de la récupération.
2.1.3.3 Collecteur (type et concentration)

L'influence de ce paramétre, en type ou en concentration, se remarque sur la
flottation proprement dite. En effet, le collecteur utilisé a un impact direct sur la
séparation. Lorsque le composé ajouté a la pulpe n'est pas spécifique au milieu en
cause, l'adsorption sur les particules n'est pas optimale (mauvaise liaison de surface).
A ce moment, le rendement de la flottation est réduit. Par contre I'ajout d'un additif
approprié aux solides favorise une meilleure réaction superficielle et donc un plus

grand enlévement du minerai de la matrice.

Point important, le choix de la nature de ce réactif doit étre tel que son action
n'interfére pas avec celle du moussant. Etant de méme nature (hétéropolaire) il est
possible qu’une molécule agisse 4 la place d’une autre. A cet égard, des essais
préliminaires sont a privilégier afin de s'assurer qu'il n'y ait aucune influence

réciproque.

La concentration utilisée a également un impact important sur le processus. En
réalité, il existe, pour chaque condition expérimentale, une concentration optimale en
collecteur. En dessous et au-dessus de cette teneur la flottation diminue. Dans les
faits, une teneur inférieure a celle requise a pour conséquence de ne pas rendre la
surface des ‘particules suffisamment hydrophobe pour flotter efficacement. A
I’opposé, une concentration trop importante diminue la séparation en raison des trois
phénomenes suivants (Huang, (1992)) :

e une diminution de la taille des bulles d’air jusqu’a ce qu’elles ne puissent plus
soulever de particules;

e une orientation des molécules (seconde monocouche) de fagon a reformer une
barri¢re hydrophile;

e [a création de micelles, la bulle d’air est emprisonnée par les molécules de

collecteur ce qui réduit la quantité de collecteur pour le reste des particules.
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D'autres essais sont, ici aussi, a effectuer afin de déterminer la teneur qui assure un

meilleur rendement.
2.1.3.4 Tensioactif (type et concentration)

La stabilité de la mousse dépend en grande partie du tensioactif utilisé. En
effet, selon les conditions en place, un moussant sera plus efficace qu’un autre
amenant ainsi une stabilité plus ou moins grande de la mousse. Comme la qualité de
cette zone (émulsion) est trés importante pour le bon fonctionnement de la flottation il
est nécessaire de faire un choix judicieux. Cette décision est d'autant plus importante
que le tensioactif doit limiter les interactions avec le collecteur. Le choix doit donc

étre pris de fagon a ce que chaque réactif joue son réle.

Du point de vue de ’efficacité de flottation il est préférable d’utiliser un
composé ayant une longue chaine aliphatique. Ce réactif étant plus hydrophobe, il
aura pour effet de créer des bulles plus résistantes et plus stables. La stabilité des
bulles aura aussi pour effet d’augmenter la profondeur de la mousse. Ce phénomene

favorise un meilleur lavage et une plus grande pureté du concentré.

En ce qui concerne I’impact de la concentration utilisée, il est question, comme
au point précédent, de concentration optimale. En effet, une teneur trop élevée en
tensioactif provoque la formation de micelles qui ont pour effet de déstabiliser la
mousse et de diminuer I’efficacité de la flottation. A l'opposé, une faible teneur
entraine la génération de bulles fragiles et instables n'ayant pas la capacité de soutenir

le poids des particules. Elles limitent donc de beaucoup la flottation.

La quantité¢ de moussant ajoutée a la pulpe influence également la taille des
bulles. A cet égard, une grande quantité de moussant provoque la formation de petites
bulles alors qu'une faible quantité génere des bulles plus grosses. De ce fait, il est
possible de modifier ce parametre en fonction de la matrice a traiter (taille des

particules).
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2.1.3.5 Brassage de la pulpe (temps de réaction)

Le brassage de la pulpe est une étape importante de la flottation puisqu’elle
permet de maintenir les particules en suspension, d’homogénéiser le mélange et de
laisser les réactifs faire leur action. Dans certains cas, ce mouvement permet méme de
déloger les particules ou les substances adsorbées a la surface des solides afin qu'elles
soient désorbées et éliminées de 1a pulpe. C’est donc dire que plus le temps alloué a
cette étape est long meilleure est la séparation qui s’ensuit puisque les différentes

réactions auront le temps de se produire.

2.1.3.6 pH de la solution

Le pH du mélange solide-liquide a un impact non-négligeable sur la
conclusion du processus. En effet, la surface de certaines particules, de méme que
certains réactifs ajoutés au mélange, sont grandement influencés par le pH. Dés lors, -
si ce parametre n’est pas ajusté a la valeur optimale, les additifs ne seront pas aussi
efficaces que prévu et une diminution de potentiel flottable de la matieére sera

observée.

2.1.3.7 Densité de Ia pulpe

Comme il a été décrit au point 2.1.3.1 la densité de la pulpe influence le
rendement de la flottation surtout lorsqu’il est question de particules de taille extréme
(petite et grande). De ce fait, une modification de ce parametre doit avoir comme but
premier de promouvoir les collisions et d'améliorer la séparation. Il est donc
important de connaitre la granulométrie de ’échantillon a traiter afin d’utiliser la

densité adéquate.

2.1.4 Nomenclature relative aux colonnes

Plusieurs termes sont utilisés spécifiquement en flottation. Afin de rendre la

lecture de ce document plus facile une liste a été dressé avec les symboles associés.
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€g (gas hold up) : fraction volumique, de liquide, déplacée par le gaz

fraction de gaz compris dans le mélange gaz-liquide ou gaz-pulpe

Qi : vitesse volumique du médium (donné par le débit des pompes (mL/s ou mL/min)

g:gaz ww:eaude lavage t: sortie b : biais

Ji : vitesse superficielle du médium (Qi/ surface de la colonne)

g:.gaz W au

Sortie : partie récupérée au bas de la colonne, rejet traité de la colonne

Concentré : partie récupérée au sommet de la colonne, concentré de la flottation

Zone de lavage : partie formée de la mousse

Zone de collection : partie formée de la pulpe

Pulpe : mélange utilisé au départ, mélange qui entre dans I'appareil de flottation

Enlévement : Concentration a ’entrée — Concentration a la sortie x 100

Concentration a ’entrée

A quelques reprises, le synonyme récupération sera utilisé pour désigner 1’enlévement

Fraction massique : Masse récupérée a la sortie

Masse au concentré + Masse a la sortie

Efficacité : Fraction massique — [Fraction massique x concentration a la sortie]

(tel que défini ci-dessus) Concentration a 1’entrée

Concentration de solide dans la pulpe : masse, en gramme, de solide x 100
masse, en gramme, d’eau
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Ce paramétre est exprimé, dans ce texte, selon le vocable densité de la pulpe

Bilan de masse : masse de contaminant (concentré) + masse de contaminant (sortie)
masse de contaminant entrée dans la colonne

ppm : unité de concentration qui fait référence, selon le cas, a des mg/L lorsqu’il est

question d’un liquide) ou des mg/kg dans le cas des solides
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2.2 Revue de la littérature pertinente au projet en cause

Plusieurs travaux, ayant trait en grande partie a la flottation en cellule, ont été
réalisés sur des particules fines (< Sum). De I’ensemble de cette littérature, trois
articles ont été retenus comme étant plus spécifiques au sujet de recherche en cause. Il
est question des articles de Miles et al. (1975), de Trahar (1981), et de Trahar et al.
(1997). Ces textes ont été utilisés a des fins de comparaison aux travaux réalisés dans
le présent projet. Un quatriéme article (Espinoza-Gomez et al. (1988-a)), établissant

un lien entre les cellules et les colonnes, a également été¢ examiné en détail.

Les conclusions présentées dans ces articles ont été utilisées avec certaines
restrictions, et ce, en raison de I'absence de données se reliant au bilan de masse.
Cette lacune, de la part des auteurs, laisse planer certaines interrogations au sujet des
données fournies sur ’enlévement. En effet, si la masse recueilliec au concentré
correspond a 50 % de la masse entrée dans le systeme il est impossible de parler d'une
bonne efficacité du procéde. Par contre, si ce pourcentage est de 1 % alors les
résultats deviennent beaucoup plus intéressants. Cette donnée étant manquante il est

plus difficile de juger de I’efficacité de la récupération.

2.2.1 Effets de la granulométrie sur la flottation en cellule de la sphalérite

Cette section vise a présenter les différentes études qui ont été faites
antérieurement sur la flottation des particules fines. Elle veut également mettre en
place les données de comparaison qui seront utilisées pour vérifier I’efficacité des

colonnes.

2.2.1.1 Miles et al., (1975)

Cet article présente I'effet de certains réactifs sur la flottation de la sphalérite.
A cette fin, différentes conditions expérimentales ont été mises en place par les
auteurs. Il est question d'essais sans et avec collecteur de méme que d'essais avec

collecteur et activant.
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Le matériel utilisé lors des expériences était une matrice synthétique composée
de quartz (Si0,) et de sphalérite (ZnS) de grande pureté. Pour ce qui est des réactifs
employés, les auteurs ont choisi l'aérofroth 65 comme moussant, le KetX (potassium
éthyl xanthane) comme collecteur et le sulfate de cuivre comme activant. Ce dernier
réactif a été utilisé pour modifier la surface du sulfure de zinc de fagon a faciliter sa
réaction avec le collecteur. Le tableau 1 présente les différents paramétres établis

pour ces essais.

Tableau 1- Conditions expérimentales mises en place par Miles et al. (1975)

(taille des particules; 4-147 pm)

Pourcentage Concentration Concentration Concentration Temps de
solide de collecteur de moussant pH de CuSO, conditionnement
%0 ppm ppm ppm minutes
50 50 - 7-8 50 30

Les résultats obtenus suite aux expériences sont regroupés dans les figures ci-
apres. Comme il a été mentionné au paragraphe précédent, les expériences effectuées
pour cette étude étaient de trois types. Dans un premier temps, des essais sans réactifs
spécifiques, autre que le moussant, ont été réalisé€s. Les résultats obtenus (figure 3)
démontrent que I’efficacité de la flottation est optimale lorsque les solides atteignent
un diameétre de 10 um. A ceci vient s'ajouter une faible récupération, et ce, quelque
soit la taille des particules considérées. Ces caractéristiques ont permis aux auteurs de

conclure que la flottation spontanée de la sphalérite n'était pas trés importante.

Ensuite, des essais ont été réalisés avec I’ajout de collecteur (figure 3) et avec
I’ajout de collecteur et de sulfate de cuivre (figure 4). L’impact de ces réactifs sur la
flottation est clairement démontré sur ces graphiques. En effet, ces additifs modifient

de facon importante les résultats obtenus lors des expériences sans réactifs.

Ces changements se remarquent en deux points distincts soit au niveau de la

récupération et au niveau de 1'étendue du domaine flottable. En termes de chiffres, il
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est question d’ne récupération passant, au fil des additions, de 10 % (sans réactifs) a
42 % (avec collecteur) a 95 % (avec collecteur et sulfate de cuivre). Cette
amélioration importante démontre bien qu’une plus grande hydrophobicité des
particules, par I’ajout de réactifs, améliore la flottation. En ce qui concerne l'effet de
ces additifs sur la flottabilité des particules un agrandissement du domaine flottable est
observable. Certaines particules grossiéres, de méme que certaines particules fines,

flottent davantage avec la présence de ces composés. Deés lors, le diamétre optimal

n'est plus restreint de 10 a 15 pum.
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Figure 3 - Récupération en fonction de la taille des particules telle qu’obtenue
par Miles et al. (1975) — flottation sans réactif et avec collecteur
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Figure 4 - Récupération en fonction de la taille des particules telle qu’obtenue
par Miles et al. (1975) — flottation avec collecteur et sulfate de cuivre

24



En plus de prouver I'influence des réactifs sur la flottabilité des particules, les
tracés démontrent a quelles tailles se rapporte l'action des additifs. En effet, la
présence de collecteur n’influence pas I’allure générale de la courbe de récupération.
Une augmentation de ’enlévement est appréciable quel que soient les tailles des
particules considérées. Ceci signifie donc que le collecteur agit de fagon globale sur

I’ensemble des solides et non sur un groupe spécifique.

L’aspect du tracé est cependant modifié lorsque le sulfate de cuivre est ajouté
au systeme. Contrairement aux courbes de la figure 3, dans lesquelles la flottabilité
des particules varie, celle de la figure 4 démontre un faible écart d’une taille a 1’autre.
Cette différence se remarque principalement par une récupération quasi identique pour
toutes les tailles de particule. Les auteurs expliquent ce phénomeéne par une action
privilégi¢e du sulfate de cuivre sur les particules ayant une vitesse de flottation plus

élevée.

En résumé, les points importants a retenir de cet article sont les suivants :
e récupération de 10 % sans collecteur, 42 % avec collecteur et 95 % avec collecteur
et sulfate de cuivre;
e maximum de flottation & 10 um sans collecteur et a 20 um avec collecteur et
sulfate de cuivre;
e la flottation est de beaucoup améliorée par la présence de collecteur;

e laprésence de sulfate de cuivre favorise la flottation des particules.

2.2.1.2 Trahar (1981)

Les essais réalisés dans cette étude sont identiques & ceux évoqués au point
précédent. Une fois de plus, la matrice utilisée était synthétique. La granulométrie de
cette derniere s'étendait de 5 pm a 100 pm. Les réactifs employés étaient également
les mémes a D’exception du moussant qui était, dans ce cas, le PPG 400
(polypropyléne glycol de masse moléculaire 400). Contrairement a l'article mentionné

au point 2.2.1.1, les auteurs ont négligé de fournir les conditions expérimentales de
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leurs essais. Ils ont cependant précisé qu’il s’agissait des conditions optimales. Leurs

résultats sont représentés aux figures 5 et 6.
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Figures 5 - Récupération en fonction de la taille des particules telle qu’obtenue
par Trahar (1981) - flottation sans réactif et avec collecteur
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Figures 6 - Récupération en fonction de la taille des particules telle qu’obtenue
par Trahar (1981) — flottation avec collecteur et sulfate de cuivre

Ces tracés ont été comparés a ceux de Miles. Plusieurs similitudes ont pu y €tre
retrouvées. Ces raprochements concernent plus particulierement I’influence des
additifs sur la flottabilité des particules, et ce, en fonction de la granulométrie. A cet
effet, les conclusions tirées de cette analyse sont les mémes que celles énumérées
antérieurement soit :

e le collecteur agit sur I’ensemble des particules;
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o [’allure générale de la courbe de récupération en fonction de la taille des particules
n’est pas modifiée par I’ajout de collecteur mais change quelque peu en présence
de sulfate de cuivre;

e dans le cas spécifique des essais avec collecteur. les particules de 10 a 15 um
offrent un maximum de flottabilité (35 % de récupération);

¢ 1’ajout d’un activant favorise davantage la flottation des particules de 30 um.

2.2.1.3 Trahar et al. (1997)

Cet article fait état de I’activation de la sphalérite par le nitrate de plomb. Il est
a noter cependant que pour ce qui est des résultats énumérés ici aucune activation n’a
été effectuée sur le minerai. La matrice utilisée était, comme dans les cas précédents,
une matrice artificielle composée de sphalérite et de quartz. Les réactifs utilisés
étaient le KAX (potassium amyl xanthate) comme collecteur et le Cyanamid A65
(polypropyléne glycol, tensioactif de méme type que le PPG 400) comme moussant.

Les conditions expérimentales mises en place sont les suivantes :

Tableau 2- Conditions expérimentales mises en place par Trahar ef al. (1997)

Taille des Pourcentage Concentration Concentration Temps de
particules solide de collecteur de NaCN pH conditionnement
pm % ppm ppm minutes

2-95 50 90 200 12 14

Les résultats obtenus ont été portés en graphique (figure 7).

La comparaison de cette courbe avec celles présentées antérieurement a permis
de déceler une différence importante. En effet, contrairement aux articles précédents
qui faisaient état d’une gamme de particules flottables, le tracé de la figure 7 présente
une taille spécifique de particules favorables a la flottation. Il est question, dans ce
cas-ci, de solides de taille approximative a 20 um comparativement a 10 um dans les

autres textes. Le pourcentage d’enlévement est cependant identique & ceux retrouveés
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dans les articles précédents. En effet des valeurs variant de 40 % a 70 % sont

obtenues par Trahar ef al., (1997).
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Figure 7 — Récupération en fonction de Ia taille des particules telle qu’obtenue

par Trahar et al. (1997)

2.2.2 Flottation en colonne de particules fines

2.2.2.1 Espinoza-Gomez et al. (1988-a)

A Popposé des articles précédents, celui-ci fait état d'essais utilisant une

matrice réelle.

Le matériel utilisé dans le cadre de cette expérimentation était un minerai
provenant du Mount Isa Mines Ltd, Australie. Aucune condition de traitement n’a été
fournie dans ce texte mise & part 1’éventail de tailles de particules qui s’étendait de 8
um a 23 um. Les conditions relatives a 1’utilisation de la colonne ont cependant été
données, elles sont décrites au tableau 3. Les résultats obtenus, suite aux différents

essais, sont présentés a la figure 8.
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Tableau 3- Conditions expérimentales mises en place par Espinoza-Gomez et al.

(1988)
Dimension Diamétre Temps de  Profondeur
de la des Jg JB Jww J¢ . . :
. résidence de la mousse
colonne  particules cm/s cm/s cm/s cm/s .
min cm
cm pm
5x 1035 9-23 0,8-3,2 -0,1-0,9 0,4-1,0 0,5-2,2 6-66 80-150

Jx : Voir définition a la section 2.1.4
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Figure 8 — Récupération en fonction de la taille des particules telle

qu’obtenue par Espinoza-Gomez et a/. (1988-a)

Ces courbes démontrent une récupération plus importante des colonnes face

aux cellules. En effet, le traitement en cellule doit étre répété a deux reprises si un

enlevement similaire veut étre atteint. De ce fait, une plus grande efficacité peut étre

associée aux colonnes. Les auteurs expliquent ce phénomeéne par une réduction de

I’entrainement causée par 1’ajout d’eau de lavage retrouvé avec les colonnes.

Cette revue de la littérature démontre bien que trés peu de travaux ont été

réalisés sur le comportement en colonne des particules fines (< 5 um). C’est pour

cette raison que la recherche en cause a été entreprise. En effet, en plus de s’attaquer

a la problématique spécifique de la récupération de la contamination métallique,

I’étude réalisée ici a comme objectif d’augmenter la banque de données de base

applicable a ce domaine de la flottation.
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Les essais qui ont été effectués dans cet objectif sont similaires & ceux élaborés
dans ce chapitre. En effet, le type de réactifs de méme que la matrice utilisée sont les
mémes, a I’exception de ceux employés par Espinoza-Gomez ef al. (1988-a). 1l est
donc question de matrice synthétique, de collecteur, de moussant et d’activant. Le
prochain chapitre traite en détail de ces réactifs de méme que des différentes

conditions expérimentales qui ont été utilisées.
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Chapitre 3

Méthode expérimentale

3.1 Matériel utilisé

3.1.1 Matrice et réactifs

Comme pour les articles cités au chapitre précédent, la matrice utilisée dans le
cadre de cette étude était de type synthétique. Les composantes du mélange étaient

donc du quartz relativement pur de méme qu'un minerai de sphalérite.

Ce sulfure, fourni par le professeur Marc R. Lafleche (INRS-Géoressources),
provenait d’un gisement canadien appelé Kidd Creek localisé dans la ville de Timmins
en Ontario. Il s’agit en fait du plus gros gisement de sulfure massif du pays. Celui-ci

est exploité par la compagnie Falcon Bridge.
Quatre réactifs typiques a la flottation ont été utilisés (tableau 4). Il s'agit du
KAX 51 comme collecteur, du MIBC et du Dowfroth 250 comme moussants de

méme que du sulfate de cuivre comme activant.

Tableau 4- Détails des réactifs utilisés

Réactif Type de tensioactif Formule chimique
KAX 51 (potassium amyl - Ce¢H;:S,0K
xanthate
MIBC (polypropyléne glycol) Anionique Ce¢H,40
Dowfroth 250 Anionique C4H;0;
Sulfate de cuivre - CuSO,




3.1.2 Appareils

Les différents appareils utilisés au cours de cette recherche de méme que leur
fonction et leurs détails respectifs sont présentés au tableau 5 et sont décrit dans le

texte qui suit.

Tableau 5 — Détails et fonctions des appareils utilisés

Appareil Fonction Marque/Modéle
Broyeur e Broyer le matériel solide (quartz et ARL/Bleuler rotary
R sphalérite) mill
a anneaux

o  Vérifier la granulométrie du matériel broyé
Vérifier la granulométrie des différents
essais (entrée, sortie et concentré)

Fritsch/

Granulométre lazer analysette 22

e  Séparer le matériel broyé en différentes

Cyclosizer . o
fractions granulométriques

Varian/

Absorption atomique spectrAA-300

Doser le zinc

3.1.2.1 Broyeur a anneaux

Une illustration de ce type de broyeur est présentée a la figure 1 de I’annexe 2. Tres
peu de pieces composent cet appareil. En fait, il est constitué d’une base vibrante et

d’un récipient métallique contenant deux anneaux concentriques.

Le solide a broyer (dans le cas présent de la silice et de la sphalérite) est
d’abord placé dans le récipient, a I’intérieur des espaces formés. Le tout est ensuite
fermé et fixé sur le support pour un temps déterminé. C’est la friction des anneaux sur
les parois du contenant, suite au mouvement oscillant, qui cause la pulvérisation du

matériel.
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3.1.2.2 Hydrocyclone

Cet appareil a pour fonction ‘de séparer une matrice solide en fractions
granulométriques. Une série de cones inversés (figure 2 de l'annexe 2) permet cette

classification.

La circulation forcée de la pulpe dans le systeme provoque la formation d'un
cyclone a l'intérieur de chaque unité. Ce mouvement fait en sorte que les particules
plus lourdes sont dirigées vers l'extérieur du vortex alors que celles de masse plus
faible sont concentrées dans le centre du cone. Ces mémes solides (faible diamétre)
sont ensuite dirigés, par la sortie supérieure, vers un cdne adjacent ou le méme
processus est répété. Cette ascension des particules fines est due au rétrécissement du
cone. Cette forme spécifique crée une force qui dirige les solides situés au centre du
vortex vers le haut du récipient. C'est par cette succession d'unit€s qu'une séparation

en fonction des tailles des particules est produite (Wills, 1992).

Les coupures granulométriques effectuées par ce montage varient en fonction
des paramétres établis. En effet, les séparations ne sont pas les mémes selon la
pression appliquée dans le systeéme ou selon la température de 1'eau qui circule dans

l'appareil.
3.1.2.3 Granulomeétre laser

Une illustration de ce type d'appareil est présentée a la figure 3 de I'annexe 2.
Comme indiqué dans le tableau 5, D’utilit¢é de cet instrument est d’obtenir la
granulométrie d’un échantillon donné. Le granulometre laser est composé de deux
sections principales : un boitier a échantillon et une unité laser. Le fonctionnement de
cet appareil est comme suit :

e un brassage vigoureux est d’abord provoqué dans le boitier contenant de I’eau
distillée exempte de tout solide;
e [’échantillon est ensuite introduit dans ce dernier et une suspension uniforme est

alors créée;
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e le mélange ainsi formé est dirigé vers un montage optique, formé de deux lentilles,
traverseé par un faisceau laser;

e [’obscurcissement du faisceau (par les solides en suspension) est mesuré et un
programme informatique effectue une conversion afin de produire un spectre

granulométrique équivalent.

3.1.2.4 Absorption atomique

Comme pour le granulomeétre laser, le principe de base de cet appareil réside
en un obscurcissement de faisceau lumineux. Dans le cas présent, le rayon lumineux
est créé par une lampe a cathode creuse spécifique au métal d’intérét. La direction
donnée a cette lampe est telle que la lumiere qu'elle génére traverse la flamme de

l'appareil et atteint le détecteur. De 13, un dosage peut étre effectué.

L'analyse débute par une introduction de I'échantillon dans la flamme. A ce
moment, une modification de l'intensité du faisceau lumineux est induite au niveau du
détecteur. Une certaine absorbance peut alors étre lue. La comparaison de cette
valeur avec celles établies pour la courbe d'étalonnage permet d'associer a la solution

une certaine concentration en analyte.

3.1.2.5 Montage de flottation

Une description des différentes unités constituant une colonne de flottation
(entrée, sortie, eau de lavage et gaz) a déja été faite au point 2.1.2.2. C'est pourquoi

cette section traitera des instruments associés a ces parties.

Les débits ayant trait & I'entrée et a la sortie ont été controlées a l'aide de
pompes péristaltiques de marque Flex-Flo (modéle Av-145-7). Il est a noter qu'au
cours des expériences, seul le débit d'entrée a été fixé. Celui de la sortie a été ajusté
de fagon a ce que le niveau de la mousse demeure stable. Dans ces conditions, la

vitesse de sortie était équivalente a la somme des débits d’entrée et d’eau de lavage.

Le générateur de gaz, pour sa part, était constitué d'un petit filtre alimenté par

le réseau d'air du laboratoire. Sa vitesse a été contrdlée par un débitmetre de marque
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Advanced fixé a la colonne. Les différentes valeurs associées & ces parametres

(entrée et gaz) sont présentées a la section 4.8.1.

Un contrdle du débit de I'eau de lavage a également été effectué mais cette fois
de facon moins rigoureuse. Comme aucune pompe n'était associée a ce parametre et
que l'écoulement n'était pas toujours constant il était difficile de le mesurer avec
exactitude. Une moyenne sur plusieurs lectures a donc été effectuée a l'aide d'un
cylindre gradué. En ce qui a trait aux dimensions de la colonne, le diamétre était de 5

cm et la hauteur de 180 cm.

3.2 Traitement de I’échantillon

3.2.1 Préparation de I’échantillon

Le matériel grossier (quartz et sphalérite) a d’abord été broyé a ’aide du
broyeur a anneaux. Les conditions d’utilisation de cet appareil ont été trés variables.
Le temps de broyage de méme que la masse.de solide employée ont été variés d’une
fois a 'autre. C’est pourquoi, suite a I’analyse granulométrique, aucune distribution
fixe n’a pu dtre retrouvée. Il est 2 noter que les tracés décrivant la répartition de taille

des différents échantillons sont présentés a I’annexe 1.

Comme le broyage de la sphalérite n'a pas permis d'obtenir une tranche
granulométrique spécifique, 1'ensemble des solides a été passé a I’hydrocyclone. Les
conditions d'utilisation de cet appareil sont données au tableau 6. Les tranches

granulométriques obtenues suite a cette manipulation sont présentées au tableau 7.

Ce processus n'a pas été réalisé pour le quartz puisqu'il n'était pas nécessaire
d'avoir une taille unique. En effet, ce minerai servait de matrice 2 la sphalérite. Il n'y
avait donc aucune restriction granulométrique. Une analyse de la répartition des
tailles a tout de méme été effectuée. Un diamétre moyen de 8 um a été établi a partir

du spectre Quartz chaudiére 3 présenté a I’annexe 1.
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Toutes les tailles obtenues lors de la classification de la sphalérite (tableau 7)
ont été utilisées au cours de nos travaux. Elles ont servi, entre autres, a vérifier
l'efficacité de la méthode pour des diamétres connus. Les parameétres d'utilisation
établis sur ces solides ont constitué la base de I'optimisation pour les particules fines

(inférieures a 5 um).

Tableau 6- Paramétres d’utilisation de ’hydrocyclone

Masse de Temps de  Température de  Densité du Pression Débit de
Péchantillon  nettoyage Peau solide dans le Peau
systéme
g min °C g/cm’ livres mL/min
50,0 10 16,5 5,6 46 180

Tableau 7- Tranches granulométriques obtenues suite au passage de la sphalérite

dans I’hydrocyclone

Cyclone Tranche Diamétre
associé granulométrique moyen
pwm ~ um
1 +25 61,5
2 10-90 36,0
3 10-40 20,0
4 5-25 13,0
5 3-25 12,0
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3.2.2 Essais réalisés

Dans un premier temps, des expériences avec les cyclones 2, 2 broyé, 3 et 4 ont
¢été effectuées. Les tailles correspondantes sont, dans 1’ordre, 10-90 pm, 0,5-25 pm,
10-40 pm et 5-30 um. Ces flottation visaient a :

e ¢tablir certaines relations telles que 1’effet du moussant ou du débit de gaz sur la
profondeur de la mousse;
e vérifier et comparer les rendements fournis dans la littérature (voir chapitre 3);

e déterminer la valeur des parametres & optimiser pour la récupération des fines.

Des essais d'optimisafion ont, par la suite, été effectués avec des solides de
diamétre inférieur & 5 um. Les conditions expérimentales établies a ce moment
répondent aux criteres relatifs & une matrice d'optimisation telle que décrite par
Taguchi (1988). Le détail de cette derni¢re est donné au tableau 8. 1l est a noter que

la méthode d’analyse de Taguchi (1988) est décrite a la section 3.3.

3.2.3 Traitement des échantillons

Une fois les essais de flottation complétés, les échantillons récupérés a la sortie
et a la partie supérieure (concentré) de la colonne €taient centrifugés et mis a I'étuve
(85°C) afin d'en évaporer l'eau. Par la suite, les solides étaient pesés, mis en solution
et analysés. Apreés quoi les différents calculs de rendement et de bilan de masse ont

été étre effectués.

La méthode utilisée, pour la mise en solution des solides, était la fusion
alcaline au peroxyde de sodium. Cette technique consiste a peser, dans un creuset de
zirconium, environ 500 mg de solide et d'y ajouter 7 fois sa masse en fondant
(peroxyde de sodium). Le mélange est ensuite placé sur la flamme et remué de fagon
a ce que tout se liquéfie. Lorsque le mélange est fondu, le creuset est retiré de la
flamme, refroidi et plongé dans 1'eau nanopure tiede. Un volume équivalent a 10 %
du volume final est ajouté en acide chlorhydrique. La solution est ensuite transvidée

dans une fiole et jaugée au volume adéquat.
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Le principe régissant ce procédé est basé sur l'abaissement du point de fusion.
En effet, un solide qui se liquéfie modifie toujours la température de fusion du
composé avec lequel il est mélangé. Ainsi, le peroxyde de sodium, qui possede une
température de fusion inférieure a celle de la sphalérite, permet d'entrainer le minerai
dans le processus de liquéfaction. L'ajout de pastilles d'hydroxyde de potassium

favorise également ce phénomeéne.

Régle générale, une seule fusion était effectuée par échantillon. Cependant,
des duplicata ont dii étre réalisés dans les cas ou les résultats, en regard a la
concentration attendue en zinc, ne semblaient pas cohérents. Il est a noter que, dans
chacun de ces cas, les concentrations mesurées étaient les mémes que celles obtenues

lors de la premiére analyse.

Tableau 8- Conditions expérimentales mises en place lors de I’optimisation

Essai [] collecteur [] moussant Vitesse des gaz Vitesse d'entrée Densité de la pulpe

mg/L mL/L cc/min mL/min %
1 7.5 0,125 600 120 2,5
2 14,3 0,250 800 150 3,6
3 22,7 0,400 950 180 45
4 7.5 0,125 800 180 3,6
5 14,3 0,250 950 120 45
6 22,7 0,400 600 150 2,5
7 7,5 0,250 600 180 4,5
8 14,3 0,400 800 120 2,5
9 22,7 0,125 950 150 3,6
10 7.5 0,400 950 120 3,6
11 14,3 0,125 600 150 45
12 227 0,250 800 180 25
13 7.5 0,250 950 150 2,5
14 14,3 0,400 600 180 3,6
15 22,7 0,125 800 120 4,5
16 7.5 0,400 800 150 45
17 143 0,125 950 180 2,5
18 22,7 0,400 600 120 3,6
19 14,3 0,050 1100 200 3,6
20 14,3 0,075 1300 200 3,6
21 14,3 0,075 1100 225 3,6
22 14,3 0,050 1300 225 3,6
23 30,0 0,075 1100 200 3,6
24 30,0 0,075 1100 200 3,6
25 41,5 0,075 1100 200 3,6
26 50,5 0,075 1100 200 3,6
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3.2.4 Analyse des échantillons

Une fois la mise en solution complétée, les teneurs en zinc étaient analysées

par absorption atomique. Les parameétres de I'appareil sont résumés au tableau 9.

Tableau 9 - Parameétres d’utilisation de I’absorption atomique

Longueur d’onde Quverture de la

b4
Volume d’air Volun’le d’oxyde de la lampe fente NOIflee de
d’azote réplica
nm nm
4 2 2139 2 5

Une courbe d'étalonnage était d’abord déterminée. Il est a noter que plusieurs
graphiques de ce genre ont été effectués au cours de cette recherche. Ces tracés
montrent cependant tres peu de différences entre eux. Les équations décrivant les
droites sont sensiblement les mémes. Seule la variance differe et de tres peu. Comme
il est impossible d'inclure tous ces tracés, un seul est présenté a titre d'exemple. Le

tableau 10 et la figure 9 résument cette étape préliminaire.

Les solutions utilisées pour cette premie¢re étape ont été obtenues par dilution
d'une solution meére de 100 ppm de zinc, elle-méme obtenue a partir d'un standard
certifié. Cette matrice de sol est connue sous l'appellation KC-1a (référence rapport
CANMET 84-6E). Afin d'étre trés rigoureux, une mesure de la concentration de cette

solution a été prise sur ICP-AES. La valeur obtenue était bien celle attendue.

Suite a I'étalonnage, chaque échantillon était analysé et référé a la droite
établie. Dans certains cas, des dilutions ont di étre effectuées. En tout, quinze
mesures étaient effectuées sur chacune des solutions. En effet, chaque prise de
mesure sur le spectrometre était une moyenne de cing absorbances et trois lectures
étaient faites par échantillon. Une fois ces résultats obtenus, les différents calculs
relatifs a I'enlévement et a l'efficacité étaient effectués. Une analyse statistique était

ensuite réalisée.
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Tableau 10- Absorbance d’une solution de zinc et la concentration a laquelle elle

se rapporte

Concentration Absorbance
pPpm Unité d’absorbance
0,00 0,003
0,204 0,049
0,510 0,128
0,816 0,195
1,220 0,274
1,530 0,329

Courbe d'étalonnage- Absorbance d'une solution de zinc en fonction
de sa concentration

0,400 +

8 0,300 +
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Figure 9 - Absorbance d’une solution de zinc en fonction de sa concentration

3.3 Analyse statistique (Taguchi, (1988))

Un des buts de cette recherche était d’optimiser la méthode de flottation en
colonne pour la récupération des particules fines de sphalérite. Il était donc
nécessaire de traiter les résultats obtenus de fagon a déterminer les conditions
optimales. Une méthode précise s’est avérée efficace pour ce traitement. Il s’agit de

celle développée par Taguchi (1988).
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Cette technique d'analyse est basée sur l'utilisation des matrices orthogonales.
Ces dernieres permettent de planifier un ensemble d’essais dans différentes conditions
expérimentales. En fait, elles présentent une variation des parameétres a optimiser.
Cette méthode permet de vérifier, dans différentes situations, ’effet des parametres

choisis sur ’enlévement et I’efficacité du procédé.

L’analyse décrite par Taguchi se résume ainsi :
e une fois les essais réalisés, ceux ayant trait aux parameétres de méme valeur, par
exemple densité de pulpe de 2,5 %, sont regroupés;
e une moyenne est calculée a partir des résultats obtenus de ces expériences;
e un graphique est ensuite tracé avec les différentes moyennes et une parabole

concave est alors obtenue.

Une valeur optimale peut ainsi €tre déduite. Il est & noter qu'un exemple

complet de ce traitement est présenté au point 4.8.3.

3.4 Validation du protocole analytique

Cette étape a été réalisée afin de vérifier 1'exactitude et la validité des résultats
obtenus suite & l'analyse du zinc par absorption atomique. Les solutions qui ont servi
a déterminer la limite de détection, la limite de quantification, la justesse et la
récupération de l'appareil ont €té obtenues par dilution d'une solution mere de 100
ppm de zinc (celle utilisée pour les solutions standards). Pour ce qui est de
'échantillon de réplicabilité, ce dernier a été choisi au hasard parmi ceux provenant
des essais réalisés. Les parametres vérifiés de méme que les valeurs qui leur sont

associées sont présentés au tableau 11.
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Tableau 11- Résultats obtenus suite a la validation du protocole analytique

Paramétre Valeur
Limite de détection 0,09 ppm
Limite de quantification 0,30 ppm
Justesse 94 %
Récupération 90 %
Réplicabilité 0,591 £ 0,003

3.4.1 Définition des termes relatifs a la mesure de la concentration de zinc par

absorption atomique (Raymond et al. (1996))

Limite de détection : plus basse concentration d’un composé analysé dans une matrice
réelle qui, lorsque traité a travers les étapes d’une méthode

compléte produit un signal détectable avec une fiabilité définie

Limite de quantification : concentration minimale qui peut étre quantifiée a 1’aide

d’une méthode d’analyse avec une fiabilité définie

Justesse : étroitesse de ’accord, a un niveau donné dans la zone de quantification de la
méthode, entre la valeur certifiée par un organisme reconnu et le résultat

moyen obtenu en appliquant le procédé expérimental un grand nombre de

fois.

Récupération : la différence en pourcentage entre la concentration mesurée d’un
échantillon fortifié et la concentration mesuré du méme échantillon

non fortifié, divisé par la concentration de substance ajoutée

Réplicabilité : étroitesse de I’accord, a un niveau donné, dans la zone de quantification
de la méthode, entre les résultats individuels successifs obtenus sur le
méme échantillon soumis a 1’essai dans le méme laboratoire et dans les

conditions suivantes :méme analyste, méme appareil et méme jour
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Chapitre 4
Résultats et discussion des résultats :

essais préliminaires, comparatifs et optimisation

Des essais préliminaires ont été effectués avant la réalisation de 1’optimisation.

Ces expériences avaient deux buts précis :

e vérifier ’effet de certains paramétres sur la récupération de la sphalérte tels :
P'influence de la concentration et du point d’ajout du surfactant sur la profondeur
de la mousse et sur I’enlévement du zinc, I'influence du pH sur I’efficacité de la
flottation, la fiabilité des pompes, le débit de I’eau de lavage...;

o effectuer une comparaison entre les résultats de flottation obtenus (colonne) et

ceux disponibles dans la littérature (cellules) (revue de la littérature chapitre 2).

Les essais de flottation ont été conduits dans diverses conditions
expérimentales soit :
e sans réactifs;
e avec collecteur;

e avec collecteur et sulfate de cuivre.

Les expériences ont été effectuées a 'aide des échantillons obtenus lors de la
classification granulométrique réalisée avec 1’hydrocyclone. A ce moment, cing
fractions avaient été obtenues soit; +25 pm, 10-90 pm, 10-40 um, 5-25 pm et 3-25
pm. Les résultats présentés dans ce chapitre sont discutés en fonction de ces

distribution de particules.

Il sera question, a quelques reprises au cours de la présentation des résultats,
d'erreur expérimentale. Cette derniére fait référence a I'ensemble des manipulations
effectuées soit : les essais de flottation, la fusion des solides et ’analyse du zinc. La
valeur nominale associée a ce parametre est de + 11 % (1o, écart type). Cette donnée |
a été déterminée sur la base des manipulations effectuées suite a l'optimisation de la

méthode pour les particules fines (< 5 pm). Cect signifie qu’elle a été évaluée dans



des conditions de traitement optimales. Elle représente donc l'erreur minimale pour
les solides fins (< 5 wm). Pour des conditions non optimales (pour les fines), il est a

supposer que cette erreur sera plus élevée.

Par contre, comme la flottation des solides plus grossiers est plus facile a
réaliser, il est exact de prétendre que I’erreur associée a cette flottation sera inférieure
a celle qui a été déterminée. Les essais réalisés pour déterminer cette variable ne sont
pas présentés ici, et ce, afin de conserver 'ordre dans lequel les expériences ont été
conduites. Il est possible de se référer au chapitre en cours, a la section 4.8.9.1, pour

en avoir le détail.

4.1 Manipulations générales

4.1.1 Dosage du minerai

Un broyage de la sphalérite a d’abord été effectué a 1’aide du broyeur a
anneaux. La concentration en zinc de ce minerai a, par la suite, été déterminée par
absorption atomique. La méthode utilisée pour cette analyse est la méme que celle
décrite aux points 3.2.3 et 3.2.4. Des dilutions importantes, de I’ordre de 100 fois, ont
du étre effectuées afin que le dosage demeure a I’intérieur du domaine de linéarité de

I’appareil. Les résultats obtenus sont résumés au tableau suivant.

La moyenne de ces concentrations est de 49 975 ppm ce qui correspond a une

teneur, en zinc, de 5 %.

4.1.2 Vérification des différents débits (pompes et mécanisme de ’eau de lavage)

Afin de s'assurer du bon fonctionnement des essais a venir, des vérifications
ont été effectuées sur les différents mécanismes de la colonne. Il est question du débit

de la pompe d'entrée et du débit de 1'eau de lavage.
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En ce qui concerne le débit d'entrée, 10 mesures de volume et de temps ont été
prises, et ce, sur une période de 30 minutes. La valeur ainsi obtenue est de 183 + 2
mL/min alors que celle attendue était de 180 mL/min. Ceci démontre bien que la

pompe utilisée est fiable.

Le mé&me procédé€ a été suivi pour ce qui est de I'eau de lavage. Cette fois 7
mesures ont été effectuées. La moyenne de débit obtenue est de 114 mI/min. Aucun
écart type n'a été calculé sur cette valeur puisque le but de la manipulation était de

vérifier le débit moyen de ce parametre et non sa fiabilité.

Tableau 12 — Concentrations en zinc obtenues suite au dosage du minerai par

absorption atomique

Echantillon Concentration
ppm
49100
49800
48200
52800

W N -

4.2 Cyclone 1 (+25 pm)

Une représentation du spectre granulométrique associé a cette tranche est

présentée a I'annexe 1 (schéma 3).

L'utilité de cette plage était plut6t restreinte puisque la taille des particules qui
lui étaient associées était trop étalée. En effet, le diamétre moyen observé était de 62
um, ce qui est supérieur aux dimensions visées dans cette recherche. De plus des
tailles atteignant 100 pm ont été retrouvées dans cette tranche granulométrique, ce qui
n'est pas désirable dans cette étude. Cette coupure a donc servi a vérifier les
parametres généraux suivants :

e la concentration de la pulpe utilisée;
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e IP’impact du point d’ajout de tensioactif (lors du brassage avant I’entrée dans la
colonne ou dans la colonne elle-méme) sur la profondeur de la mousse;
e l’effet de 1a concentration de tensioactif sur la profondeur de la mousse;

o [’effet de la quantité de particules hydrophobes sur la profondeur de la mousse.

Chacun de ces points est détaillé aux sections 4.2.1 2 4.2.4.

4.2.1 Dosage de la pulpe

La concentration en zinc recherchée pour cette étape était, dans un premier
temps, de 200 ppm et, dans un second temps, de 400 ppm. Afin de vérifier ces
données, le quartz et la sphalérite ont été mélangés selon les proportions déterminées
et amenés, avec de I'eau distillée, & un pourcentage en solide de 2,5 % (g/g) (voir
définition section 2.1.4). Cette pulpe a ensuite été brassée vigoureusement pendant 30
minutes et trois parties aliquotes ont été prélevées et dosées. En tout, trois essais de ce

genre ont été réalisés. Les résultats obtenus sont fournis au tableau 13.

Tableau 13 — Concentrations en zinc, attendue et mesurée, de la pulpe (par

absorption atomique)

Aliquote Concentration attendue Concentration mesurée
(ppm) (ppm)

1 200 238

2 200 345

3 200 323

4 200 263

5 200 213

6 : 200 243
Moyenne 271+ 52

7 400 452

8 400 430

9 400 372
Moyenne 418 +34

46



L'échantillonnage de la pulpe a été réalisé au fond du récipient contenant le
mélange. Une tige reliée a une pompe péristaltique a permis la récupération du
mélange. Il est a noter que la position de la tige n'a pas été changée au fil des
expérimentations. C'est donc dire qu'il s'agit des concentrations en un méme point de
la chaudiere.

Les teneurs obtenues, bien qu'elles ne soient pas identiques, sont tout de méme
pres les unes des autres. Ceci signifie que le dosage du minerai, de méme que les
manipulations associées a sa dilution (solide), étaient corrects. L'écart entre ces
valeurs a été attribué principalement aux erreurs expérimentales de méme qu’a

I'hétérogénéité du brassage et du minerai.

4.2.2 Impact du point d’ajout du tensioactif sur la profondeur de la mousse

Le moussant (MIBC) a été additionné en deux points distincts de la colonne. 11
a d'abord été ajouté dans la chaudiére contenant la pulpe (récipient servant au mélange
avant I’introduction dans la colonne) et, par la suite, dans la colonne directement. Ces
manipulations avaient pour but de vérifier si une mousse plus abondante et plus
profonde pouvait étre obtenue dans un cas ou dans l'autre. Cependant, aucune
différence n'a été notée, la quantité et la profondeur de la mousse sont demeurées

identiques.

Fait important, 1'ajout de 1'eau de lavage, dans les deux cas, provoquait un bris
de la mousse. En effet, contrairement a ce qui était attendu l'eau de lavage
déstabilisait la mousse et l'amincissait. Ceci laissait donc supposer que la
concentration utilis€ée n'était pas adéquate ou encore que le MIBC était inapproprié
dans ces conditions. C'est pourquoi il a été changé suite a ces manipulations. A partir

de ce moment, le Dowfroth 250 a été utilisé.

Malgré l'usage de ce second tensioactif, quelques essais de flottation ont été
réalisés avec le MIBC. Ceux-ci avaient pour but de vérifier l'impact de la stabilité et
de la profondeur de la mousse sur l'enlévement du zinc. Ainsi, en comparant les deux
résultats (avec chacun des moussants) il est possible de vérifier l'influence de ces

parametres.
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4.2.3 Effet de ’augmentation de la concentration de tensioactif sur la profondeur

de la mousse

Afin d'obtenir une mousse d'une profondeur adéquate (30-40 cm), des essais
avec différentes concentrations de Dowfroth 250 ont été réalisés. Les teneurs vérifiées

étaient de 250 ppm et 400 ppm.

Les observations expérimentales ont démontré qu'une hausse de la quantité de
mousse dans la colonne correspondait & une augmentation de la concentration en
Dowfroth 250. En effet, la profondeur de I'émulsion passait de 8 cm 4 60 cm entre les
deux teneurs. Ces mémes constatations avaient déja été réalisées précédemment avec

le MIBC.

Une différence, ayant trait a I'eau de lavage, a cependant été notée entre ces
deux moussants. Dans le cas présent (Dowfroth 250), l'eau additionnée au systéme
améliorait la stabilité¢ de la mousse (plus grande profondeur) ce qui n'était pas le cas
pour le MIBC. C’est en fonction de cette stabilité que la concentration de moussant

utilisé a été fixée a 250 ppm.

4.2.4 Effet de 1a quantité de particules hydrophobes sur la profondeur de la
mousse

Selon Finch et Dobby (1990-a) la mousse générée dans une colonne de
flottation est déstabilisée par la présence de particules hydrophobes. Un essai avec
une pulpe contenant davantage de sphalérite a donc été effectué¢ afin de vérifier cette

affirmation.

A cette fin, une pulpe contenant 3,6 % (g/g) de sphalérite (comparativement a
0,8 % (g/g) en temps normal) a été mélangée et introduite dans la colonne. Par la
suite, une mesure de la profondeur de la mousse a été effectuée. Cette demiére a alors
été comparée a celles déja obtenues lors des essais antérieurs. Le moussant utilisé au

cours de cette expérience était le MIBC.
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Aucune différence de profondeur n'a été notée entre les deux pourcentages. Ce
qui signifie que ce facteur n'avait aucun impact. C’est pour cette raison que les essais

ultérieurs ont été réalisés avec un pourcentage en sphalérite de 0,8 %.

4.3 Cyclone 2 (10-90 pm)

La distribution de cet échantillon (annexe 1, schéma 4), également répartie
entre 10 um et 90 pum, a permis de déterminer un diameétre moyen de 36 pm. Cette
valeur est trés réaliste puisque l’ensemble des solides a été analysé (courbe de

pourcentage cummulatif de solide a 100 %).

Les essais préliminaires réalisés sur cette tranche granulométrique ont permis
de vérifier :
o [’effet de la concentration de tensioactif sur I’enlévement du zinc;

e 1’homogénéité du brassage.

Les sections 4.3.1 et 4.3.2 font état des résultats obtenus suite a ces
vérifications. ‘Un broyage des particules constituant cette tranche a également été
effectué. Une granulométrie étalée (de 0,5 a 25 um) a alors €té obtenue. Des essais
standards de flottation ont été menés sur ces solides afin d’identifier le diamétre des
particules de sphalérite montrant une plus grande flottabilité. Ces expériences sont
€laborées au point 4.3.3. Le spectre granulométrique associé a cet échantillon est

présenté a I’annexe 1.

4.3.1 Effet de la concentration du tensioactif sur ’enlévement du zinc

Des essais de flottation ont été réalisés afin de déterminer la relation entre la
teneur en tensioactif et ’enlévement du zinc. Les conditions expérimentales mises en

place pour cette vérification de méme que les résultats obtenus sont rapportés au

tableau 14.
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Tableau 14 —Conditions expérimentales établies lors de I’essai de vérification de

P’influence de la concentration de tensioactif sur I’enlévement du zinc

Concentration Concentration Débit Débit des Densité dela Bilande Enlévement

de Dowfroth de KAX 51  d’entrée gaz pulpe’ masse’
250 (moussant) (collecteur)
ppm ppm mL/min cc/min % % %
250 18,4 150 800 3,6 97 100
400 18,4 150 800 3,6 91 100

" voir chapitre 2, section 2.1.4

L’analyse de ces données, a permis de conclure que les concentrations de
moussant utilisées n'avaient pas de conséquences sur l'enlévement du zinc (100 %

d'enlévement dans les deux cas).

En ce qui concerne le bilan de masse, le faible écart qui existe entre les deux
valeurs (91 % et 97 %) peut facilement étre attribuable a l'erreur expérimentale.

Aucun lien ne peut donc €tre établi entre ces parametres.

4.3.2 Vérification de I’homogénéité du brassage

Une pulpe d'une densité de 3,6 % et d'une concentration en zinc de 400 ppm a
été utilisée pour cette vérification. Ce mélange a été agité un certain temps pendant
lequel des parties aliquotes ont été prélevées. Contrairement a la vérification
effectuée a la section 4.2.1, deux endroits précis de la chaudiere ont été
échantillonnés: le haut, a l'interface pulpe-air (échantillonnage manuel) et le fond (a
l'aide d'un systéme de pompe). Ces positions sont demeurées constantes tout au long
de la manipulation. Les teneurs en zinc obtenues suite aux différentes analyses sont

rapportées au tableau 15.

Les différences de teneurs entre le haut et le bas du récipient démontrent bien
que le brassage en place n'était pas uniforme. Comme ces écarts sont beaucoup trop
importants pour étre attribués a 'hétérogénéité du minerai il importait d'appliquer une

méthode de brassage plus appropriée. Des lors, une deuxiéme unité d'agitation a été
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ajoutée dans le récipient de mélange assurant ainsi un meilleur mélange. Aucun autre
test n'a été effectué par la suite (avec trois unité de brassage), et ce, en raison du fait
qu'll était impossible d'ajouter d'autres unit€s de mélange au montage faute de place.
De ce fait, il a été considéré que le brassage créé ne pouvait étre amélioré. Deux

agitateurs ont donc été utilisés pour les essais subséquents.

Tableau 15 - Concentrations en zinc obtenues lors de la vérification de
I’homogénéité du brassage (valeur attendue de 400 ppm)

Essai
1 2 3 4
Bas Bas Haut Bas Haut Bas
Teneur
107+20 270+40 338+30 216440 483430 70£30
(ppm)

4.3.3 Essais standards de flottation, cyclone 2 broyé (0,5-25 um)

Trois essais de flottation ont été réalisés avec les solides de cet échantillon.
Ces expériences avaient pour but de vérifier quelle taille de particules était la plus
favorable a la flottation. Un spectre granulométrique de ce cyclone est présenté a
I’annexe 1. Le diamétre moyen des particules considérées est de 9 um. Les

conditions expérimentales de ces manipulations sont présentés au tableau 16.

Suite a ces essais, une analyse des spectres granulométriques a été effectuée
(voir annexe 1). Cette derniére révele en fait que les particules qui flottent davantage
sont celles dont le diametre est supérieur. En effet, en comparant les graphiques de la
sortie et du concentré il est possible de remarquer une plus grande concentration de
« grossiéres » (> 10 um) dans le concentré comparativement au rejet. En termes de
chiffres, il est question de 82 % supérieur &4 5 um dans le concentré comparativement
a 59 % au-dessus de 5 um dans I’alimentation. Cette différence montre bien 1’effet de

concentration des particules de taille supérieure vers le haut de la colonne. De ces
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tracés, il est possible de visualiser le fait que ce sont les particules grossieéres qui

flottent le plus facilement.

Tableau 16 — Récupération du zinc : conditions expérimentales, cyclone 2 broyé

(0,5-25 pum)

Concentration Concentration de Quantité de  Débit Débit  Densité de
de KAX 51 Dowfroth 250 CuSOq, d’entrée desgaz  la pulpe’
{(collecteur) (moussant) (activant)

ppm ppm mg mL/min  cc/min %
16,1 250 1,30 150 800 3,6
16,0 250 - 150 800 3,6

- 250 - 150 800 3,6

" Voir chapitre 2, section 2.1.4

4.4 Cyclone 3 (10-40 um)

La distribution granulométrique de cet échantillon est présentée au schéma 9
de 'annexe 1. Une distribution parabolique répartie entre 10 um et 40 pum est
observable. De celle-ci, un diamétre moyen de 20 um a pu étre extrapolé. Cette
tranche granulométrique a permis de vérifier deux points précis :

e le pH optimal pour la flottation;

¢ la performance des colonnes de flottation pour les particules de 10-40 um.

A cet effet, Klassen et Mokrousov, (1963) et Wills, (1992), écrivent que les
solides ayant ce diametre flottent trés facilement. C'est donc ce qui a été vérifié par
ces expériences. Les détails expérimentaux de celles-ci de méme que les résultats

obtenus sont présentés aux points 4.4.1 et 4.4.2.
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4.4.1 Détermination du pH optimal

Cette évaluation a été réalisée par la mise en place d'essais de flottation
normaux. Toutes les conditions expérimentales établies dans chacune de ces
expériences étaient semblables a 1'exception du pH. Ces parameétres sont présentés au

tableau 17.

Le pH, pour sa part, a été fixé a deux valeurs distinctes soient 8 et 11. Ces
derniéres ont été choisies en fonction de l'efficacité du collecteur. En effet, le KAX
offre un rendement supérieur lorsque son utilisation est faite 2 pH basique. Les

résultats obtenus, en termes d'enlévement, sont inscrits au tableau 17.

Tableau 17 - Vérification du pH optimal : conditions expérimentales et résultats

cyclone 3 (10-40 pm)

Débit Débitdes pH Concentration Concentration Densitéde Enlévement
d’entrée gaz de KAX 51 de MIBC la pulpe”
(collecteur) {moussant)
ml/min ___ cc/min ppm ppm % (g/g) %
150 550 8 27,6 428 5 71
150 550 11 27,6 428 5 47

Voir chapitre 2, section 2.1.4

Ces données montrent clairement l'impact du pH sur 'enlévement du zinc. La
différence marquée entre les enlévements démontre tres bien qu'il existe un effet
direct entre les deux facteurs. La cause de cet écart est probablement attribuable a une
ionisation plus importante du KAX 51 a pH 8. De cette fagon, il y a plus d'ions dans
la pulpe et, par le fait méme, plus de possibilité d'adsorption a la surface des grains de
sphalérite. Cette plus grande fixation sur les solides fait en sorte qu'un meilleur
recouvrement est observé. Ainsi, les particules deviennent plus hydrophobes et

flottent plus facilement. Par le fait méme, un meilleur enlévement est observé. Il a
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donc été décidé, a partir de ces résultats, de mener chaque essai a un pH de 8, et ce,
afin d'assurer un enlévement maximal.
Réaction d'ionisation du KAX 51 :

CsH11S20K —>  (gH11$20 + K

4.4.2 Essais standards de flottation

Les conditions expérimentales de flottation de méme que les résultats obtenus
sont présentés au tableau 18. Le MIBC et le Dowfroth 250 ont tout deux été utilisés
au cours de ces essais. Les trois premier ont été effectuées avec le MIBC alors que le

Dowfroth 250 a été utilisé pour les trois derniers.

Tableau 18 — Récupération de zinc : conditions expérimentales et résultats,

cyclone 3 (10-40 pm)

Concentration  Concentration Quantité de Débit Débit Densité dela Enlévement

de KAX de Dowfroth 250 CuSOy d’entrée des gaz pulpe

51(collecteur) (moussant) ) (activant)

ppm ppm mg mL/min cc/min % %
- 500 (MIBC) - 150 600 3,6 50

16,8 500(MIBC) - 150 600 3,6 89

15,8 500(MIBC) 1 150 500 3,6 100
- 250(DF250)" - 150 850 3,6 100

19,3 250(DF250)" - 150 850 3,6 100

19,3 250(DF250)" 1 150 850 3,6 100

*DF250 : Dowfroth250
Voir chapitre 2, section 2.1.4

Dans la premicre série de données (celle faisant référence au MIBC) il est
possible d'apprécier une augmentation de I'enlévement au fil des ajouts de composés
(collecteur et activant). Des pourcentages de 50 %, 89 % et 100 % ont été obtenus

avec l'addition, dans un premier temps, de collecteur et, dans un deuxieme temps, de
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sulfate de cuivre. Ces résultats démontre bien que l'effet du sulfate de cuivre n'est pas
tres prononcé. La différence de 11 % observée est attribuable, en partie, a 'erreur
expérimentale. Ceci signifie donc que, dans ce cas, limpact de cet activant est

négligeable.

Au niveau de la deuxiéme série de résultats, des enlévements totaux (100 %)
ont été obtenus, et ce, quel que soit I'essai considéré. Aucune influence des additifs
n'a été notée dans ce cas. Ces données portent donc & croire, qu'a la limite, la

flottation sans réactifs pourrait fournir un excellent rendement.

L'écart entre les enlévements calculés (pour le MIBC et le Dowfroth 250), pour
les essais avec collecteur et avec collecteur et activant, est faible ou inexistant. Il est
donc possible de dire que ces essais sont quasi équivalents. De ce fait, il est possible
de prétendre que, pour des conditions de traitement similaires et une taille de particule

identique, 1'impact du moussant et des réactifs est tres négligeable.

Comme dans le cas des essais de flottation avec le cyclone 2 broyé, une
granulométrie a été effectuée sur les solides récupérés suite aux expériences. Cette
analyse a révélé qu'il y avait une plus grande quantité de particules grossiéres dans le
concentré par rapport a la sortie. Ceci correspond a ce qui a été vérifié précédemment
et a ce qui est rapporté dans la littérature soit que les particules grossieres flottent plus
facilement que les fines. Aucun spectre granulométrique n’a été fourni pour cette

analyse puisqu’il y avait plusieurs similitudes avec les schémas 6, 7 et 8 de 1’annexe 1.

4.5 Cyclone 4 (5-30pm)

Aucun parameétre n’a été vérifier avec ce cyclone. Seuls des essais standard de
flottation ont été réalisés afin d'évaluer la performance des colonnes pour cette tranche

granulométrique.

L'étendue des tailles de particules formant cette tranche granulométrique est de
5um a 30 um. De cela, un diamétre moyen de 13 pm a pu étre établi. Le tracé

décrivant la distribution de cet échantillon est présenté a 'annexe 1 (schéma 10).
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Selon Klassen et Mokrousov, (1963) et Wills, (1992), la flottation de ce genre

de matériel est efficace. A leur avis, il est encore possible, a ce stade, d'obtenir un bon

enlévement.

Les conditions expérimentales mises en place et les résultats obtenus pour
chaque essais sont donnés au tableau 19. Il est a noter que tous les essais ont été

réalisés avec le MIBC.,

Tableau 19 — Récupération de zinc : conditions expérimentales et résultats,

cyclone 4 (5-30 um)

Essai Concentration Concentration Quantité Débit Débit  Densité de Enlévement”
de KAX 51 de MIBC de CuSO; d’entrée desgaz la pulpe’
(collecteur) (moussant) (activant)
ppm ppm mg mL/min  cc/min % %
1 - 500 - 150 800 3,6 77
2 18,3 500 - 150 800 3,6 100
3 18,5 500 1,1 150 800 3,6 100
4 - 500 - 150 800 3,6 81
5 18,5 500 - 150 800 3,6 93
6 18,4 500 1,1 150 800 3,6 100

" Voir chapitre 2, section 2.1.4

Les essais 1, 2, 4 et 6 démontrent bien l'impact du collecteur sur I'enlevement
du zinc. En effet, les pourcentages augmentent lorsqu'il y a ajout de ce réactif. En
terme de chiffre, il est question, pour les essais 1 et 2, de 77 % par rapport a 100 %
suite & cette addition et de 81 % et 93 % pour les expériences 4 ef 6. Ces résultats
correspondent parfaitement avec la théorie fournie par Kelly et al., (1982) et Wills,
(1992) a Tl'effet qu'une augmentation de I'hydrophobicité améliore l'enlévement.
Aucun changement n'a cependant été observé lors de 'ajout du sulfate de cuivre. Ceci
signifie donc, comme dans le cas des particules de 20 um, que cet activant n'a pas

vraiment d'impact. En réalité, ces expériences (avec collecteur et avec ou sans
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Une observation du méme type peut étre faite du c6té du type de moussant. En
effet, peu de variation a été notée au niveau du rendement, et ce, malgré I'instabilité de
la mousse retrouvée avec T'utilisation du MIBC. Des enlevements de 100 % sont

toujours observables aprés 1’ajout de collecteur et d’activant.

Une analyse des spectres granulométriques a été effectuée sur les solides
récupérés a 'entrée, a la sortie et au concentré de chaque essai. Cet examen a révélé,
dans un premier temps, qu’une plus forte proportion de solides de taille supérieure a
10 pm était présente dans l'échantillon récupéré au sommet de la colonne. Il a
également démontré qu’une proportion plus importante de solides de diametre variant
entre 10 et 50 pm y était retrduvée. Cette granulométrie correspond 2 la taille de la
sphalérite utilisée pour la fabrication de la pulpe. Ces deux observations ont donc
permis de vérifier, d'une part, la plus grande flottabilité des solides grossiers et, d'autre

part, la spécificité de l'action du collecteur sur les grains de sphalérite.

4.6 Cyclone 5 (3-25 pm)

Le spectre granulométrique de cette tranche s’étendait initialement de 3 um a
25 pm (schéma 11 de I’annexe 1). Comme cette dispersion se rapprochait de celle
retrouvée précédemment, un broyage a été effectué 4 1’aide du broyeur a anneaux. A
ce moment, des particules d’un diamétre moyen de 3 pum ont été obtenues. Ceci

correspond a une distribution de taille de 0,10 a 10 um.

Cet échantillon a servi, en totalité, & la réalisation d’essais de flottation. Les
resultats obtenus des expériences effectuées ainsi que les conditions les régissant sont

rassemblés au tableau 20.

L'effet des additifs est trés peu marqué dans ces essais. En fait, l'analyse des
expériences avec le MIBC démontre que la différence entre I'essai sans collecteur et
avec collecteur est tellement faible qu'il est possible de dire qu'ils sont équivalents. En
termes de chiffres il est question, dans l'ordre, de 20 % versus 24 %. De l'autre cdté,
le sulfate de cuivre fait augmenter l'enlévement a 47 % ce qui est significatif. Méme
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termes de chiffres il est question, dans l'ordre, de 20 % versus 24 %. De l'autre cOté,
le sulfate de cuivre fait augmenter 1'enlévement a 47 % ce qui est significatif. Méme
en considérant l'erreur expérimentale de 11 % cette valeur demeure toujours
supérieure aux autres. Ceci laisse donc supposer que ce composé a probablement un

1éger impact sur ces solides.

Au niveau des essais avec le Dowfroth 250, un impact est remarqué lors de
l'ajout du KAX 51. Une augmentation de I'enlévement de 29 a 51 % est remarquée ce
qui n'est pas négligeable. Ce pourcentage diminue cependant a 39 % avec la présence
d'activant (sulfate de cuivre). En considérant une erreur potentielle de = 11 % ce
résultat devient similaire a celui avec collecteur. De ce fait, il est probable que seul le

collecteur a un impact sur 1'enlévement de ces particules.

En effectuant le paralléle entre les deux séries de résultats (MIBC-Dowfroth
250), il est possible de remarquer que le moussant n'a pas d'impact sur les valeurs
obtenues. Certes, une faible différence peut étre observable entre le MIBC et le

Dowfroth 250 mais celle-ci devient négligeable avec la prise en considération de

I’erreur.

Tableau 20 - Récupération de zinc : conditions expérimentales et résultats,

cyclone 5 (0,10-10 pm)

Concentration Concentration Quantité  Débit Débit  Densité de Enlévement

de KAX 51 de (moussant) de CuSO; d’entrée desgaz la pulpe*

(collecteur) (activant)

ppm ppm mg mL/min  c¢cc/min % %

- 500 (MIBC) - 150 800 3,6 20
16,8 500 (MIBC) . 150 800 3,6 24
15,8 500 (MIBC) 1,2 150 800 3,6 47

- 250 (DF250)" - 150 800 3,6 29
19,1 250 (DF250)" - 150 800 3,6 51
19,2 250 (DF250) 1,1 150 800 3,6 39

* Voir chapitre 2, section 2.1.4
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Selon les auteurs Klassen et Mokrousov, (1963) et Wills, (1992), I'enlévement
est beaucoup moins important lorsque le diametre des solides descend sous 5 pm.
Ayant des particules en dessous de cette limite il est normal d'avoir un pourcentage
moindre. C'est d'ailleurs a ce genre de matériel que s'applique 'optimisation présentée

a la section 4.8.

Une analyse granulométrique des échantillons recueillis aux différentes
sections de la colonne a une fois de plus été effectuée. Des conclusions similaires a
celles retrouvées précédemment ont pu étre tirées. En effet, le spectre du concentré
démontre la présence, en plus grande quantité, de particules de diametre supérieur a
10 pum. De ce fait, un appauvrissement est observé au niveau de la sortie. Une forte
proportion de solides de taille de 0,1 a 10 pum a également été remarquée au sommet
de la colonne. Ceci traduit une fois de plus I’action du collecteur qui est spécifique au

sulfure de zinc.

4.7 Comparaison avec la littérature

Un des buts du présent projet était de comparer les résultats obtenus en
colonne avec ceux cités dans la littérature pour les cellules. De cette fagon, 1l était
possible de vérifier laquelle des deux méthodes est la plus efficace pour l'enlévement

des fines.

A cette fin, des graphiques superposant les deux séries de données
(expérimentales et de la littérature) ont été réalisés. Ces tracés sont présentés aux

pages suivantes.

Les figures 10, 11 et 13 (Miles et al., (1975), Trahar, (1981) et Trahar et
al. (1997)), se rapportant aux données sans et avec collecteur, démontrent bien
l'efficacité supérieure des colonnes face aux cellules. En effet, un plus grand
enlevement, pour une taille de particules spécifique, est observable lors du traitement
en colonne. Cette différence de récupération se note, en termes de chiffres, par le

double et méme plus. Dans certains cas, un facteur dix est observable entre les deux
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(figure 10) ce qui démontre bien la supériorité des colonnes. Il est & noter que les

résultats des deux auteurs ont été réunis puisqu’ils étaient trés prés les uns des autres.

Cette augmentation de I’enlévement, des colonnes face aux cellules, se
remarque ¢galement lors des essais avec collecteur et activant (figure 12). La
différence rencontrée est cependant moins importante que dans le cas précédent. En
effet, une augmentation de 15 % est attribuable aux conditions de traitement en
colonne. Une affirmation semblable ne peut cependant pas étre faite pour les
particules inférieures a 5 um. En effet, comme aucune donnée n’est fournie, sur les

particules fines, il est plus complexe d’émettre des conclusions.

Dans le cas de la comparaison avec les résultats d'Espinoza-Gomez (figure 14),
la différence d'enlévement est moins importante. Ceci est dfl au fait que cet auteur
fourni des résultats de flottation en colonne. En réalité, le seul point divergeant entre
les données de la littérature et celles obtenues lors de cette recherche provient du fait
que la matrice utilisée dans l'article est réelle alors que celle de 1'étude est synthétique.
Dans une matrice artificielle il n'y a éucune interaction possible entre les composés
métalliques puisqu'il n'y a que du quartz et de la sphalérite dans le mélange. A
l'opposé, un sol comporte plusieurs minéraux qui crée des forces attractives ou
réplusives entre les solides. De ce fait, la flottation est plus difficile et, par le fait

méme, moins efficace.

De ces résultats, il est possible de conclure que les colonnes offrent une
efficacité supérieure a celle des cellules, et ce, en regard a ’enlévement de la
sphalérite. Cette conclusion ne s’applique cependant qu’aux particules de diamétre
supérieur a 5 um. En effet, comme aucune donnée n’est fournie dans la littérature
pour les solides de taille inférieure & 5 pm, il est plus difficile d’évaluer la
performance obtenue lors des essais sur le matériel de 3 pm. C’est pourquoi une

optimisation a été réalisée sur cette matrice.
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4.8 Résultats : Optimisation (particules <5 pm)

Comme il a été¢ démontré au chapitre précédent, le pourcentage d'enlévement
associé aux particules fines (< 5 pm) est variable et relativement faible. Une
optimisation a donc été réalisée sur cette fraction granulométrique afin de déterminer

quelles seraient les conditions d'opération offrant un enlévement maximal du zinc.

Un broyage supplémentaire de la sphalérite a été effectué par le Centre de
recherche minérale afin d'obtenir une grande quantité de particules de taille inférieure
a Sum. Ceci a été réalisé dans le but précis d'optimiser la méthode de flottation pour
ce genre de matériel. La granulométrie de la sphalérite obtenue, suite a cette
manipulation, s’étendait de 39 a 0,13 um. En terme statistique, 82 % des solides
broyés étaient de taille inférieure 2 5 pm ce qui correspond a un diamétre moyen de

0,16 pm. Le spectre traduisant cette donnée est fourni a l'annexe 1 (schéma 12).
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Figure 10- Comparaison des résultats obtenus en colonne avec ceux retrouvés dans la littérature pour les cellules (sans réactifs)
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Figure 12 - Comparaison des résultats obtenus en colonne avec ceux retrouvés dans la littérature pour les cellules (collecteur et sulfate de
cuivre)
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Cet échantillon a été utilisé pour l'optimisation de la méthode. Les parametres
visés dans cette section de 1'étude sont les suivants : le débit d'entrée, le débit des gaz,
la concentration de collecteur, la concentration de moussant et la densité de la pulpe.

Les valeurs décrivant ces facteurs sont présentées au tableau 21.

De fagon générale six essais ont été réalisés pour chaque valeur de parametre.
Ce nombre est cependant moindre lorsqu’il est question des expériences ayant servi a

compléter ’optimisation. A ce moment une ou deux ont été nécessaires.

L'analyse statistique réalisée a la suite des différentes flottations est basée sur
la méthode de Taguchi (1988). Cette derniére a permis, entre autres, de déterminer les
conditions expérimentales optimales pour ce genre de particules. Elle a également
permis de calculer le pourcentage d'enlévement théorique associé a ces conditions. Ce
dernier résultat a aussi €té vérifié puisque quelques essais ont été réalisés avec les
parameétres optimums. Une explication de cette méthode est donnée au point 3.3 du

chapitre 3.

4.8.1 Conditions générales de I’optimisation

Bien que plusieurs parametres aient €té variés au cours de cette optimisation,
certains autres sont par contre demeurés constants. Il s’agit de la concentration en, du

pourcentage en sphalérite, du pH de méme que du temps de flottation.

La concentration utilisée a l'alimentation a été établie a 400 ppm ce qui
correspond a un pourcentage en sphalérite de 0,8 %. La teneur mesurée a l'analyse
n'était pas toujours identique a celle attendue de la dilution solide. Cet écart entre les

deux valeurs a ét¢é attribué principalement a I'hétérogénéité du minerai.
11 se peut également que cette différence soit due a une erreur de manipulation.

Lors de la fusion, un grain de solide, plus ou moins riche en zinc, a pu étre utilisé

provoquant alors une modification de la concentration. Afin de contrer ce probléme,
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un brassage vigoureux de chaque échantillon sec a été effectué. Ceci a permis une

meilleure homogénéisation du mélange a fusionner.

Tableau 21- Conditions expérimentales mises en place lors de ’optimisation

Essai [] collecteur [] moussant Débit des gaz Débit d'entrée Densité de la pulpe
mg/L mL/L cc/min mL/min %
1 7,5 0,125 600 120 2,5
2 14,3 0,250 800 150 3,6
3 22,7 0,400 950 180 4,5
4 7.5 0,125 800 180 3,6
5 14,3 0,250 950 120 4,5
6 227 0,400 600 150 2,5
7 7.5 0,250 600 180 4,5
8 14,3 0,400 800 120 2,5
9 22,7 0,125 950 150 3,6
10 7,5 0,400 950 120 3,6
11 14,3 0,125 600 150 4,5
12 227 0,250 800 180 2,5
13 7,5 0,250 950 150 2,5
14 14,3 0,400 600 180 3,6
15 227 0,125 800 120 4,5
16 75 0,400 800 150 4,5
17 14,3 0,125 950 180 25
18 227 0,400 600 120 3,6
19 14,3 0,050 1100 200 3,6
20 14,3 0,075 1300 200 3,6
21 14,3 0,075 1100 225 3,6
22 14,3 0,050 1300 225 3,6
23 30,0 0,075 1100 200 3,6
24 30,0 0,075 1100 200 3,6
25 41,5 0,075 1100 200 3,6
26 50,5 0,075 1100 200 3,6

Le pH, pour sa part, a été fixé a une valeur de 8. Ce choix a été fait en raison

du plus grand enlévement que ce pH offrait. Le détail des manipulations concernant

cette vérification est donné au point 4.4.1.

La durée de la flottation a été déterminée en fonction du temps nécessaire pour

le remplissage de la colonne. En effet, ce délai a été associé au temps de résidence de

la pulpe dans la colonne. Ce parametre correspond au temps moyen que passe la

pulpe dans la colonne entre son entrée et sa sortic. Pour qu'une séparation de ce genre
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soit efficace, il importe que la matrice réside au moins tout ce temps dans la colonne.
Sur cette base, la durée de traitement a été établie a environ 15 minutes. Cette valeur

correspond approximativement a une fois le temps de résidence du matériel.

Ce temps, de méme que celui relié a 1'échantillonnage de l'entrée, étaient trés
importants dans ces manipulations puisqu'ils permettaient d'effectuer les différents

calculs relatifs au bilan de masse.

4.8.2 Résultats généraux de I’optimisation

Le tableau qui suit présente les résultats moyens obtenus pour chaque
parametre. Ces valeurs ont trait a I'enlévement (en concentration et en masse), a la

pureté du concentré, a 'efficacité et au bilan de masse.

La différence entre les deux appellations de 1’enlévement réside dans le fait
que celui appelé zinc réfere a la masse de zinc soutirée de la matrice alors que celui
noté concentration fait état, en pourcentage, de la différence en concentration (de zinc)

entre 'entrée et la sortie.

Quelques problémes sont survenus lors du calcul du bilan de masse. En effet,
il est arrivé, a quelques reprises, que la quantité de matieére seche entrée dans la
colonne ait été inférieure 2 celle retrouvée au concentré et 2 la sortie. A ce moment, le
bilan solide ne fermait pas et I'enlevement était faussé. Dans ces cas, la masse
associée a l'alimentation était déterminée en additionnant la sortie, le concentré et en

ajoutant 10 grammes au total.

Cette facon de procéder a été employée en partant du fait que toute masse
récupérée aux extrémités de la colonne devait d'abord y étre entrée. La quantité
supplémentaire (10 grammes) provient des solides retrouvés au fond de 'appareil de
flottation. En effet, lors de I'évacuation du matériel par la sortie une bonne quantité de
matériel demeurait a la base de la colonne. Ce solide a été évalué, en masse, a 10

grammes et c'est pourquoi cette valeur a été ajoutée au total.
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Les résultats présentés aux sections suivantes ont €été établis en tant
qu'efficacité et non d'enlévement (Voir chapitre 2, section 2.1.4). Cette décision a été
prise en raison de la plus grande représentativité de ces données. Comme celles-ci
tiennent compte a la fois de I'enlévement et du bilan de masse, elles décrivent donc
mieux le bon ou le mauvais fonctionnement des essais. Les résultats, ayant trait a

chacun des parametres, sont explicités aux sections 4.8.3 2 4.8.7.

Tableau 22 - Résultats moyens obtenus des différents essais d’optimisation

Concentration Masse %

Paramétre % enlévement Bilan de masse Pureté Efficacité

Débit (mL/min):

120 22 40 77 29 21
150 30 41 86 26 30
180 34 45 91 39 34
200 39 64 79 7,6 37
225 32 64 62 20 32
Concentration de collecteur (ppm): '
7,5 25 42 87 27 27
14,3 31 45 78 36 28
22,7 30 39 89 31,2 30
30,0 72 76 31 45 72
41,5 67 74 42 39 69
50,5 30 15 126 4 30
Concentration de moussant (mL/L):
0,05 35 58 81 15 34
0,075 37 71 60 12 35
0,125 29 44 79 29 31
0,250 35 46 77 31 30
0,400 24 37 90 33 21
Débit de gaz (cc/min):
600 7 23 34 88 31 25
800 28 42 81 32 27
950 36 50 84 30 32
1100 36 59 70 12 35
1300 36 70 71 15 34
Densité de la pulpe (%):
2,5 29 45 85 35 31
3,6 29 45 85 32 28
4,5 28 37 84 25 24
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4.8.3 Optimisation du débit d’entrée

Cinq débits différents ont été vérifiées dans cette analyse; 120, 150, 180, 200
et 225 mL/min. Les résultats obtenus, dans les trois premiers cas, découlent de six
essais de flottation. Pour ce qui est des débits de 200 et de 225 mL/min, deux

expériences ont été réalisées pour chacun.

Afin de rendre la méthode d'analyse Taguchi plus accessible un exemple
complet va étre donné dans cette section. Les sections subséquentes, vont seulement

rendre compte des résultats obtenus.

Tout d'abord, les données ayant trait au méme facteur et & la méme valeur sont
regroupées ensemble. Dans le cas présent, le facteur référe au débit d'entrée alors que
la valeur représente la valeur nominale du débit, en mL/min. Dans le cas présent, le

détail des efficacités obtenues est donné au tableau 23.

Par la suite des moyennes sont calculées a partir des résultats bruts. Le tableau
24 en fait état. Une fois qu'elles sont déterminées, un graphique comprenant ces
valeurs en fonction du débit auquel elles sont associées est tracé. Une parabole
convexe est alors obtenue. Par la forme du tracé, il est possible d'extrapoler une
valeur assurant la meilleure efficacité possible. Le graphique ayant trait au débit

d'entrée est présenté a la figure 15.

Une fois cette analyse complétée, la forme parabolique démontre bien que la

valeur optimale, dans ce cas-ci, est de 200 mL/min.

Ce méme procédé a été appliqué a l'ensemble des résultats obtenus pour
chaque facteur. De cette fagon toutes les conditions assurant un rendement optimal

ont pu étre déterminées.
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Tableau 23 - Efficacités de récupération du zinc obtenues (%) suite aux essais

d’optimisation du débit d’entrée

Débit Essai Efficacité Débit Essai Efficacité
d’entrée % d’entrée %
mL/min mL/min
120 1 38 150 2 34
5 25 6 12
8 9 9 34
10 1 11 22
15 12 13 42
18 38 16 35
180 3 42 200 19 36
4 33 20 37
7 10
12 41
14 29 225 21 33
17 46 22 31

Tableau 24 — Efficacités moyennes de récupération du zinc (%) obtenues lors des
différents essais relatifs a I’optimisation du débit d’entrée (mL/min) selon
Papproche Taguchi (1988)

Débit  Efficacité
d’entrée  moyenne
mL/min %

120 21!
150 34!
180 34!
200 37?
225 32°

' moyenne sur 6 essais
2 moyenne sur 2 essais
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Efficacité (%)

120 150 180 200 230
Débit d'entrée (mi/min)

Figure 15 — Efficacités moyennes de récupération du zinc (%) en fonction du
débit d’entrée (mL/min), analyse Taguchi, (1988)

4.8.4 Optimisation de la concentration de collecteur (KAX 51)

Dans ce cas, six concentrations différentes ont été analysées soit : 7,5, 14,3,
22,7, 30,0, 41,5 et 50,5 ppm. Les trois premieres teneurs ont fait l'objet de six
expérimentations chacune alors que les trois derni¢res ont été misent en place qu'une

seule fois.

Les essais réalisés pour les concentrations de 30,0, 41,5 et 50,5 ppm ont été
effectués dans les conditions optimales relatives aux autres parametres. Clest
pourquoi les efficacités obtenues lors de ces expériences sont de loin supérieures aux
autres. Ces résultats ont tout de méme été considérés en raison du fait que méme en
leur accordant une erreur expérimentale hypothétique de 40 % ils demeurent toujours

plus élevés que les autres.

Un second point est venu appuyer cette démarche. Il s'agit du rendement
retrouvé au niveau de la concentration de 50,5 ppm. En effet, [’enlévement obtenu est
d'une valeur de 30 % ce qui est équivalent aux essais antérieurs. Ceci laisse donc
présumer que si les expériences a 30,0 et a 41,5 ppm avaient été moins efficaces que

les autres cela aurait été visible sur le graphique.
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Les efficacités moyennes obtenues pour ce paramétre sont données au tableau
25. Le graphique découlant de ces calculs est, pour sa part, présenté a la figure 16.
Encore une fois, une parabole est observée. De celle-ci une valeur assurant une
efficacité maximale peut étre extrapolée. Cette derniére est de 72 % et correspond a

une concentration de collecteur de 30,0 ppm.

Tableau 25 — Efficacités moyennes de récupération du zinc (%) obtenues a la

suite de Poptimisation de la concentration de collecteur selon I’approche

Taguchi, (1998)

Concentration Efficacité
de collecteur moyenne

ppm %

7,5 27!

14,3 28!

22,7 30"

30,0 72°

41,5 69°

50,5 30°

'moyenne sur 6 essais

2 un seul essai

Efficacité (%)
H
Q

B
75 143 22.7 30.0 415 50.5

Concentration de collecteur (ppm)

Figure 16 — Efficacités moyennes de récupération du zinc (%) en fonction de la

concentration de collecteur (ppm), analyse Taguchi, (1988)
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4.8.5 Optimisation de la concentration de moussant (Dowfroth 250)

Cing concentrations de moussant ont été utilisées dans cette section. Ces
teneurs sont de 0,05, 0,075, 0,125, 0,250 et 0,400 mL/L. Les raisons ayant guidé le
choix du tensioactif ont déja ét€ énumérées au point 4.2.2 du présent chapitre. Il est

donc possible de s'y référer pour avoir plus de détails.

Six expériences ont été réalisées dans le cas des trois derniéres concentrations
et de deux dans le cas des deux premiéres. En fait, les données des essais a 0,050 et
0,075 ppm ont permis de compléter 'optimisation. Sans l'ajout de ces expériences la
parabole n'aurait pas été complete. Il aurait alors été impossible de déterminer la

valeur optimale.

Les valeurs ayant permis l'extrapolation de cette donnée sont fournies au

tableau 26. Le graphique associé a ces résultats est présenté a la figure 17.

Tableau 26 — Efficacités moyennes de récupération du zinc (%) obtenues lors de

Poptimisation de la concentration de moussant (mL/L) selon I’approche Taguchi,

(1988)
Concentration Efficacité
de moussant moyenne
mL/L %
0,050 34!
0,075 35!
0,125 312
0,250 30°
0,400 212

! moyenne sur 2 essais

% moyenne sur 6 essais

75



< 30+
E 251
2 20V
g 1517
= 104
W 54
0_ 7
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Figure 17 — Efficacités moyennes de récupération du zinc (%) en fonction de la
concentration de moussant analyse Taguchi, (1988)

La concentration offrant un enlévement maximal est de 0,075 ppm. Cependant,
il serait possible d'utiliser une teneur inférieure a celle-ci soit 0,050 ppm. En effet,
comme la différence en efficacité entre les deux teneurs n'est que de 1 % 1l est
possible de supposer que le résultat suite au traitement serait le méme. En réalité cet
écart peut étre facilement attribuable a des erreurs expérimentales. Ceci signifie donc
que le choix de la quantité de moussant a ajouter ne dépend que du responsable de la
manipulation. Il peut également reposer sur la pureté du concentré voulue. Selon la

profondeur de mousse retrouvée la teneur obtenue au sommet de la colonne peut

facilement varier.

4.8.6 Optimisation du débit des gaz

Cing débits différents ont été vérifiés dans cette section. Il s'agit de débits de
600, 800, 950, 1100 et 1300 cc/min. Six essais de flottation ont été réalisés pour la
mise en place des moyennes associées aux trois premiers débits. En ce qui a trait aux

deux derniéres, deux expériences ont été effectuées pour chacune d'entre elles.

Un changement de débitmeétre a dii étre effectué entre les débits de 950 et de

1100 cc/min. Il est cependant peu probable que cette modification ait eu un impact
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sur les résultats. Les moyennes obtenues de méme que le graphique qui s'y rapporte

sont présentés au tableau 27 et a la figure 18.

Le débit optimal, mesuré au maximum de la courbe est de 1100 cc/min. Ici
encore, une seconde valeur pourrait €tre utilisée. En effet, un écart de 1 % est toujours
observable entre cette derniere et 1300 cc/min ce qui signifie qu'une valeur ou l'autre
pourrait trés bien permettre 'obtention de la méme séparation, et ce si on considére

I’erreur expérimentale de 11 %. 1l reste au responsable de 1'opération a décider.

Une fois de plus le facteur décisif peut étre la pureté du concentré recueilli.
Un débit plus élevé est plus preés de 1’écoulement turbulent (voir chapitre 2, section

2.1.3.2.1) et une pureté moindre peut alors étre obtenue.

Tableau 27 — Efficacités moyennes obtenues de récupération du zinc (%) lors de

I’optimisation du débit des gaz

Débit des gaz Efficacité
moyenne
cc/min %
600 25!
800 27"
950 32!
1100 35°
1300 347

"' moyenne sur 6 essais
? moyenne sur 2 essais
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Efficacité (%)
@

600 800 950 1100 1300

Débit des gaz (cc/min)

Figure 18 — Efficacités moyennes de récupération du zinc (%) en fonction du
débit des gaz

4.8.7 Densité de la pulpe

Trois pourcentages solides ont été analysés pour cette partie de la recherche. Il

est question de 2,5 %, 3,6 % et 4,5 %. Six expériences ont été effectuées pour

chacune de ces valeurs.

Les moyennes calculées de ces essais sont présentées au tableau 28 alors que le

schéma qui leur est associé est tracé a la figure 19.

Comme il est possible de le constater la parabole obtenue est incomplete et
aucune autre expérience n'a été réalisée afin de la compléter. Cette décision a €té
prise puisqu'il est tout a fait normal que l'enlévement soit meilleur lorsque la pulpe
contient un faible pourcentage en solide. A la limite, un enlévement de 100 %
pourrait &tre obtenu si la densité était nulle. 11 a donc été considéré que quelle que soit

la valeur de ce paramétre, l'efficacité sera toujours plus élevée lorsque la densite

diminuera.

Il est important de remarquer que la différence entre les pourcentages est

relativement faible. En terme de chiffre il est question d'un écart d'au plus 7 %. En

considérant les erreurs expérimentales il est méme impossible de parler d'une
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différence de rendement. Ceci signifie donc que, selon ces résultats, la densité de la

pulpe n'aurait pas beaucoup d'impact sur I'enlévement et le bilan de masse.

Cette constatation est parfaitement en accord avec ce qu'ont écrit Castillo ez al.
(1988) dans leur article Fine particle separation perfomance in a flotation column
under condition of heavy froth loading. Selon ce qu’ont écrits ces auteurs, la densité
de la pulpe influengait trés peu les résultats finaux (récupération et pureté). Les essais
réalisés dans cette optique ont donc permis de vérifier ce point caractéristique de ce

type de séparation.

Avant de procéder a l'optimisation comme telle, trois essais généraux de
flottation avaient été réalisés sur ce matériel. Ces derniers n'ont pas été inclus dans ce
rapport puisque les résultats obtenus n'étaient pas représentatifs de la réalité. Des
efficacités de 81 % et 85 % ont été calculées pour des solides ayant un diamétre
moyen de 0,16 um. De plus, il a été impossible de répéter ces résultats. En effet, en
26 essais d'optimisation, aucun enlévement n'a permis de calculer un rendement aussi
bon. Ceci porte donc & croire qu'il y a eu erreur de manipulations lors de la mise en

place de ces traitements.

Tableau 28— Efficacités moyennes de récupération du zinc (%) obtenues ala

suite des essais d’optimisation de la densité de la pulpe selon I’approche Taguchi,

(1988)
Densité dela  Efficacité
pulpe moyenne
% (g/g) %
2,5 31
3,6 28
4.5 24
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Efficacité (%)

25

3.6 4.5

Densité de la pulpe (%)

Figure 19 - Efficacités moyennes de récupération du zinc (%) en fonction de la

densité de la pulpe

4.8.8 Résumé des paramétres optimaux

Bien que chacun des parametres ait été explicité un par un il est maintenant

intéressant de mettre le tout en commun. Le tableau qui suit présente donc I'ensemble

des parametres a utiliser pour la flottation de particules de sphalérite de taille

inférieure a 5 pm. ou plus spécifiquement, pour des solides de 0,16 um.

Tableau 29 — Résumé des conditions optimales, déterminées au maximum

d’efficacité, pour des particules de sphalérite de diamétre moyen a 0,16pum

Paramétre

Valeur
Débit d’entrée 200 mL/min
Concentration de collecteur 30,0 ppm
Concentration de moussant 0,075 mLL/L
Débit des gaz 1100 cc/min
Densité de la pulpe 2,5 %
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4.8.9 Comparaison avec la littérature

Les figures présentées aux pages suivantes (figure 20, 21 et 22) comparent les
résultats de la littérature et expérimentaux & ceux obtenus suite a& 1’optimisation
(particules de diametre moyen de 0,16 pm). Ainsi, il est possible d’apprécier dans

quelle mesure I’efficacité a pu étre améliorée suite a cette étape.

Des conclusions similaires ont été tirées de chacun de ces tracés. En fait, ils |
ont permis de vérifier que I’optimisation effectuée a apporté une nette amélioration du
rendement de la flottation des particules de diamétre moyen de 0,16 pm. Un
pourcentage de loin supérieur a celui prédit par les courbes établies est observable. 11
est question de 63 % d’efficacité suite a I’optimisation par rapport a une efficacité tres

faible ou pratiquement nulle dans les autres cas.

Le gain d’enlévement se remarque également lorsque le résultat obtenu est
comparé a ceux retrouvés pour les diamétres supérieurs. En effet, une efficacité plus
élevée est retrouvée pour le matériel de 0,16 pm comparativement aux particules de
dimension de 5 um. La flottabilité de ces particules étant plus élevée que celles visées
dans 1’optimisation, il est possible de dire que la séparation de solides de cette taille (5
um) est possible. Il est donc exact de présumer qu’avec une optimisation, le
rendement d’une méthode peut étre amélioré au point de rivaliser avec des tailles
supérieures. Les figures 20, 21 et 22 démontrent ce résultats. Ils démontrent
également que 1’efficacité qui est associée a leur traitement est trés appréciable. Ces
données sont d’autant plus intéressantes puisque, selon la littérature, la flottabilité de
ce genre de matériel est trés faible. Quoiqu’il en soit, il est maintenant démontré
qu’avec une optimisation il est possible d’effectuer la séparation de ce type de
particules. Cette étape est cependant plus rigoureuse que celle reliée aux solides

grossiers, et ce, en raison de leur flottabilité inférieure.
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4.9 Essais dans les conditions optimales

4.9.1 Détermination de Perreur sur les manipulations

L'erreur sur les manipulations, pour les essais a deux colonnes, a été évaluée
par la répétition d'essais dans des conditions identiques. A cette fin, quatre essais
(tablean 30) ont été effectués dans les conditions optimales. En calculant une
moyenne sur les résultats obtenus il a été possible de déterminer la variance et ainsi de
I'associer a l'erreur sur les manipulations. Cette facon de procéder évalue l'erreur
totale de la manipulation c’est-a-dire qu’elle considere les erreurs dues a la flottation,

a la fusion et a 'analyse par absorption atomique.

Cette erreur ne s'applique cependant qu'aux conditions optimales. En effet, il
est impossible de l'associer a l'analyse Taguchi puisqu'il y a trop de variation au
niveau des conditions expérimentales. Les paramétres étant trop différents au fil des
essais l'erreur qui leur est associée est plus importante. Celle déterminée dans le cas

- présent ne peut donc étre utilisée, face aux résultats obtenus, qu'a titre d'évaluation.
L'écart type calculé de ces essais est faible. Ceci démontre que la méthode

employée est reproductible. Cette valeur prouve en fait que le traitement de flottation

et I'analyse sont efficaces.
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4.9.2 Evaluation de la prédiction de Taguchi

En plus de fournir une méthode de traitement des données, Taguchi (1988)
offre une facon de calculer le rendement (théorique) de la méthode dans les conditions

optimales. Dans le cas présent, la prédiction faite a ce niveau était de 54 %.

Tableau 30 — Résultats obtenus suite aux essais relatifs aux erreurs de

manipulations
Essai Efficacité

%

10p.1 52

10p.4 55

Op.24 75

Op.25 68

Moyenne 63

Ecart type 11

En réalité le pourcentage d’efficacité obtenu est de 63 %. Ce chiffre provient
des essais présentés au point précédent. Comme il est possible de le constater I’écart
entre la théorie (54 %), telle que calculée par Taguchi, et la réalité (63 %) est trés

faible. L’évaluation est donc relativement bonne.

4.9.3 Essais sur deux colonnes

Deux essais généraux de flottation ont été réalisés mais cette fois avec deux
colonnes. Cette démarche visait a vérifier dans quelle proportion le rendement
pouvait étre amélioré avec un second passage dans le systeme. Tout comme dans le
cas de l'optimisation, une matrice artificielle a été utilisée a cette fin. La sphalérite

utilisée était la méme que celle décrite dans le cas de 1’optimisation. Il est donc
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question de particules de diametre moyen de 0,16 pm et d’une granulométrie étalée de

0,13 2 39 pm.

Les conditions établies a ce moment ne sont pas optimales. Quelques faibles

modifications ont été mises en place, notamment au niveau du débit des gaz, et ce,

afin que les deux colonnes aient des conditions identiques. Un détail de ces

modifications est présenté a la page suivante.

Tableau 31 — Conditions expérimentales mises en place lors des essais

comportant deux colonnes

Essai Débit Débit des Concentration Concentration Densité de Enlévement
d’entrée gaz de collecteur de moussant la pulpe
mL/min cc/min ppm ppm %o %
1 180 950 14,4 125 3,6 0
2 180 950 144 125 3,6 87

Il a été impossible de déterminer l'efficacité de ces essais puisqu'il est difficile

d'évaluer, en raison de I'eau de lavage (modifie la densité), quelle est la quantité de

solides exacte dans chaque colonne. Ainsi, il devient plus compliqué de calculer un

bilan de masse. Quoi qu'il en soit, il est évident, dans le deuxiéme essai, qu'un

second passage dans la colonne améliore de beaucoup le rendement de la méthode.

En fait, une différence de 24 % est retrouvée entre une expérience a une colonne et

une autre 2 deux colonnes. En effet, un enlévement de 63 % de zinc est obtenu dans le

premier cas alors qu’un enlévement de 87 % est obtenu dans le second cas. A la

limite, une troisiéme flottation pourrait peut-étre amener un enlévement plus

important.

L'essai 1 a été rejeté de 1'analyse en raison de 1’enlévement nul obtenu. En

effet, toutes les expériences de flottation réalisées antérieurement ont démontré que

I’enlevement de la sphalérite était possible avec cette méthode (minimum 20 %,

maximum 100 %). Une ou plusieurs erreurs expérimentales et/ou d'analyse ont di se

glisser et ainsi donner ce chiffre.
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4.9.4 Résultats sur une matrice réelle

A la suite de l'optimisation, quelques essais, avec des matrices réelles, ont été
réalisés. Les solides utilisés 4 ce moment étaient des sédiments provenant du quai 103
de la zone portuaire de Montréal de méme que de sols contaminés du site Saint-
Ambroise/Saint-Paul (Montréal). Ces manipulations avaient pour but premier de

vérifier l'applicabilité de la méthode de flottation relativement a ce type de matériel.

Les conditions expérimentales mises en place dans le cas de ces essais ne sont
pas celles déterminées au chapitre précédent (optimales). La raison de ceci est que la
concentration en contaminant (zinc) était de loin supérieure a celle établie lors de
l'optimisation. De ce fait, l'utilisation d'une quantité de collecteur beaucoup plus
élevée devenait nécessaire. Comme les parametres ayant trait a la flottation sont tous
reliés ensemble de prés ou de loin il était clair qu'avec ce changement ceux déclarés
optimums ne 1'étaient plus. Ainsi, il semblait moins important d'implanter chaque
parametre de fagon rigoureuse. Néanmoins, les essais ont tout de méme été réalisés le

plus pres possible des conditions optimales.

4.9.4.1 Sédiments du quai 103

Cinq essais ont été réalisés avec cette matrice. Les conditions relatives a ces

expériences de méme que les résultats obtenus sont présentés a la page suivante.

Les teneurs en collecteur et en surfactant ont été modifiées au fil de ces essais
en raison des pictres résultats et de la grande quantité de mousse obtenue. Ainsi, en
augmentant et en diminuant de fagon significative la quantité de KAX 51 (collecteur)
il a été possible de remarquer que le faible enlévement n'était pas dii a ce paramétre.
En fait, il est fort probable que ces faibles résultats soient dus a la conjonction de tous

les paramétres qui maintenant ne sont plus optimums.
De l'autre cbté, la modification du volume de tensioactif a permis de diminuer

la profondeur de 1'émulsion et ainsi de limiter I'entrainement parasitaire. La grande

quantité de mousse observée est attribuable a la contamination présente dans la
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matrice. En effet, cette derniere est de type mixte c'est a dire contenant a la fois des
contaminants organiques et inorganiques. La présence d'huiles et graisses dans 1'eau
favorise grandement le moussage, et ce, en raison de la nature hydrophobe des
composés. C'est pour cette raison qu'une étape préliminaire a été réalisée, en cellule
de flottation, afin d'éliminer ce type de polluant. Comme l'enlévement des
hydrocarbures n'a pas été total il a été possible de retrouver une certaine quantité

d'huile et graisse. Ainsi, une quantité de mousse plus importante a pu étre observée.

L'essai 1 n'a pas été analysé puisque les conditions physiques de la matrice
étaient inadéquates. En réalité, cette derniére avait été séchée suite a son passage dans
la cellule, ce qui n'est pas souhaitable. En fait, la déshydratation du solide favorise un

plus grand moussage. Ce phénomene vient fausser les valeurs des parametres a établir

(collecteur, débit des gaz).

Tableau 32 — Conditions expérimentales mises en place lors des essais avec les

sédiments du quai 103

Débit Débit des Concentration Concentration  Densité de la
Fssai d’entrée gaz de collecteur de moussant pulpe
mL/min cc/min ppm ppm % (g/g)
1 180 950 14,4 125 3,6
2 180 950 14,4 125 3,6
3 180 950 14,4 57 3,6
4 180 950 14,4 57 3,6
5 180 950 3,73 57 3,6

Ces résultats démontrent bien que les paramétres mis en place n'étaient pas
adéquats pour ce genre de matériel. En effet, quelle que soit la quantité de collecteurs
ajoutée a la pulpe, l'efficacité est toujours la méme, soit nulle. Ceci laisse donc croire

que lorsque la matrice change une optimisation compléte doit étre effectuée.
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Tableau 33 — Résultats obtenus suite aux essais avec le sédiment du quai 103

Essai Efficacité
%
1 -
2 0
3 0,1
4 0,04
5 0,04

4.9.4.2 Sol Saint-Ambroise/Saint-Paul

Quatre expériences ont été effectuées dans ce cas. Encore une fois, les
parameétres établis au chapitre précédent ont été quelque peu modifiés. Le but de ce
changement était de vérifier ce qui influengait le plus le rendement. Les conditions
expérimentales établies pour la réalisation de ces essais de méme que les résultats

obtenus sont présentés aux tableaux 34 et 35.

Tout comme au point précédent, les chiffres calculés ne sont pas trés
convaincants. Des efficacités nulles sont encore rencontrées ici. En réalité, seul
l'essai 4 démontre un bon rendement. Ce résultat est trés surprenant puisqu’il
correspond a l'expérience comportant le moins de collecteur. Ceci porte donc a croire
qu'il y a eu, a ce niveau, erreurs de manipulation. Ces derniéres sont probablement
reliées a la fusion des échantillons. Il se peut que l'entrée ait été fortifiée par un
composé¢ de zinc quelconque pris lors de I'échantillonnage ou alors que la sortie ait été

mal homogénéisée et que treés peu de zinc ait été récupéré pour la mise en solution.

En excluant cet essai, il est possible de dire, comme dans le cas précédent,
qu'une optimisation séparée devrait étre effectuée dans ce cas. Les deux essais
tendant vers cette méme conclusion il est trés possible qu'il s'agisse de la méthode a

suivre,
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Chapitre 5

Conclusion

Les objectifs de ce travail étaient de :
1. déterminer la récupération de particules de sphalérite par flottation en colonne pour
les fractions granulométriques suivantes : 20 pm, 13 pm et 3 pm;
2. comparer les données obtenues avec celles de la littérature pour les cellules de
flottation;
3. optimiser la méthode de récupération de la sphalérite par flottation en colonne pour la

fraction inférieure a 5 pm.

Les résultats découlant de la réalisation de 1’objectif 1) montrent que la
récupération de la sphalérite varie de 50 & 100 % pour les fractions granulométriques de
13 et 20 pm. L’utilisation du collecteur KAX 51 est le facteur déterminant en regard de
I’obtention d’un enlévement élevé. Pour les particules de diameétre de 3 um, la
récupération du sulfure de zinc obtenue varie de 20 a 51 %, la plus élevée étant associée

a la présence de collecteur.

La comparaison des données expérimentales avec celles de la littérature, tel que
défini par ’objectif 2, démontre que les colonnes offrent une efficacité accrue par rapport
aux cellules de flottation, et ce, pour une matrice synthétique identique quartz-sphalérite.
Selon les conditions expérimentales mises en place, la différence d’enlévement de la
sphalérite, entre les deux appareils, varie de 20 a 200 %, le plus grand écart étant observé

pour les essais sans réactifs.

En regard a ’objectif 3), 26 expériences ont été effectuées. Ces dernieres ont été
congues de maniere a répondre A une matrice orthogonale. Celle-ci permet en fait de
dresser une liste d'essais dans différentes conditions expérimentales. Chaque critere

préétabli est alors vérifié dans diverses situations.



L'analyse qui a suivi ces manipulations a été tirée d'un ouvrage écrit par
Taguchi (1988). Cet auteur donne en fait une technique de traitement mathématique
permettant de déterminer les parameétres optimums. Cette méthode vise a regrouper
les mémes parametres et a effectuer une moyenne de leur rendement. Ces données
sont, par la suite, placées sous forme graphique. Une forme parabolique est alors
obtenue. De ce fait, il est possible d'extrapoler une valeur optimale en déterminant la

valeur correspondant au maximum d’efficacité.

Cing parametres ont été ciblés dans cette analyse. Il s'agit du débit d'entrée, du
débit des gaz, de la concentration de collecteur, de la concentration de tensioactif et de
la densité de la pulpe. Dans l'ordre les valeurs maximales obtenues des différents
graphiques sont les suivantes : 200 mL/min, 1100 cc/min, 30,0 ppm, 0,075 mL/L et
une densit¢ de pulpe la plus faible possible. Pour les essais subséquents un

pourcentage solide de 3,6 % a été utilisé.

Afin de vérifier ces résultats, des expériences en conditions optimales ont été
effectuées. Ces dernieres ont également permis de déterminer 'erreur globale sur les
manipulations. Six essais de ce type ont été effectués. Parmi ceux-ci, quatre essais
ont été retenus. L'efficacité moyenne de 63 + 11 % a été obtenue. Cette valeur est
supérieure a toutes celles déterminées avant I’optimisation. Les parametres optimaux

sont donc ceux pour lesquels on obtient un rendement maximal.

Les conditions optimales ont également été appliquées a une matrice réelle (sol
et sédiments). Les résultats obtenus montraient une efficacité inférieure a 5 %. Cette
observation souligne que les conditions assurant un meilleur rendement pour une
matrice donnée, n’apparaissent pas applicables a une autre. Il est donc nécessaire,
pour un solide donné, de procéder a des essais d’optimisation spécifiques. Ces
résultats sont préliminaires, il serait donc intéressant que, dans un avenir rapproché,
des essais soient réalisés afin de vérifier de fagon approfondie la possibilité¢ de la

méthode pour une matrice réelle.
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Annexe 1

Schémas des granulométries

Schéma 1 : zinc apreés un broyage de 4 minutes

Schéma 2 : quartz utilisé lors des différents essais

Schéma 3 : cyclone 1 |

Schéma 4 : cyclone 2

Schéma 5 : cyclone 2 broyé 30 minutes

Schéma 6 : matériel entré dans la colonne lors d’un essai de flottation

Schéma 7 : matériel sorti de la colonne lors d’un essai de flottation

Schéma 8 : matériel retrouvé au sommet de la colonne lors d’un essai de
flottation

Schéma 9 : cyclone 3

Schéma 10 : cyclone 4

Schéma 11 : cyclone 5 broyé

Schéma 12 : échantillon CRM
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0.% L0 112 280 11703 5.2 572 617 380 §3.107 29.13 3158 .02 140 9R.702
.12 21 L3 3% 15.002 6.7 6B 7.20 400 57.10% 3402 6.8 29,74 0,80 99.503
.31 42 153 370 18,703 7.20  7.81  8.41 430 61.407 3974 42,08 4541 0,40 93303
1,33 165 L78 3.9 22,603 B.41 9.2 9.B3 4.60 6A.00F 4641 50,31 4.2 0,10 100.002
1,78 LR .08 400 26603 9.82 10,65 1148 S0 7107 G420 SB.76 €331 0.00  100.003
208 226 243 3.9 30,503 148 1244 13.40 530 76403 Volume Distribution 3
DDDDDDDRDDDDTDDDDDDRDDDDDDDRDDDDDDDRDDADEDDEDDDDEDDDDDRDDDDDDDDREDRDDODRDDDDRDADDDRDDDDDDDRDDDRDDDDDDODDDDDDLDDDDDDDDDY
ZB0DDDDDDDDDDDRIDDIDDDRDDDDDDDDDEDDPRDDDDEDDDIDDDRDDDDDDDDDDIDBDDD AR DDDDDDRDDDDDDBDDDDDDDIDREDEDDDDDEDDEDRDDIDDDDIDE?

Cag T3 € S Cay B G R Raa K

3 Arithe. sean diaseter : 8.48us  Variance H 8.33 sqr(um)  Skewness @ B.76 3
3 Geoa mean diameter 4.9 us  Standard Deviation : 2.89 um Curtesis @ 337.493
3 Qadr.5q. mean dias, : 11,85 us  Mean Deviation : £.38 us Span : 353
3 Harmonic mean diam. 2.5 um  Coefficient Variance: MB.297% lini formity : .14 3
3 Mode o 19.%us  Median : S.44 um Mean/Median Ratic v L5613
3 Spec. surface area 2,2508 sgr(m)/cc Form factor 1§ 3
CDDDDDDDIY DRI RDYLDDRDDDODDDD DR DDDRDRDDDDDDDDDREDDDDEDDDDDDDDDDDDDDDDRDDDDDDRDDDDDDDDDDDDDDDDDRYDDDDDDDDRDDDDDIDRDIDDY
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Schéma 6 : matériel entré dans la colonne lors d’un essai de flottation



FRITSCH Farticle Sizer Analysette 22

Z0DDBDBDDRDDDRRDDDBEDDDDD DD DD RDBDD DD DD IR RO DDDDDD) DDD R IR0 I LD DRID D DUDDDRDDDDDDRDD DR DI DDRDRDDIDDIDDDRDDDIDRTIDD?
Measure Nusb  S43Date 04-11-383Time 18:0931teration Resid. 0.0066 12 ModInd 3lteration 55 JBeamobscu  9.00 % 3
CDDDDRRRDDDDEDDDIRADDDDDDDDDBDDDADEDDDDDDDDADRDDDDRDDLD DD ELDDDDEDDDDADDDLDEDDDADDDDDIDDDEREDDDDADDETDDDDDDDDDDDIDIDDDDS
7 ehiree 29,3 S 3
3 Fraunhofer n=fohf * Fraunhofer n=fnhf ¢ = 0.0000 3
ChppDIRDDDRRDDDDDEDRDDDDDDDDREDDPRDDDBDBDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDEDDRDDEDDDDDDDDDDDRDDEDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDEDDDDY
Jlower Hid Upper ¥ in Zunder Llower Mid Upper Y in %under 3 lower Mid Upper % in 7 under 3
CODDBDEDDDDDDDRDODDDEDDDDL IR EDODDEDDDE DD RDDDDUEDDODDDEDDDDDDDDDRDODDDDDRDDDDEDDDDDDDDRDDRDEDRDDDDDDDDDDDDDDDDIDDIDDDS
{ 0.51 1,143 243 2,63 2.B4 330 29.007 13.40 14,53 1566 5.9  75.B03
.81 0.3 080 L3 2503 284 3,08 231 3.0 3,307 1566 1697 1828 610 81,903
0.60 065 070 LS50 4003 331 359 BT 330 3/E03 1828 1582 24,36 S.R0 87.503
070 076 082 L7 5603 387 42 452 L3 WA 2% RIS MM 460 92,102
0.82 083 0% 200 7.803 452 490 528 3400 42,403 4.9 7.4 2513 3B0 95,702
0% Lo L1223 9.9 528 572 617 360 46,003 29.13 AW W02 2. 97,903
.42 L2013 27 12803 617 B.E3 7.20 280 49,903 24,07 388 3974 L300 99,203
1.3 L4z L33 310 15703 7.2 7.81 8.4 430 34,203 3974 43,08 4641 060 93903
1,33 LES 178 .30 19.002 B4 9.2 9.8 470 98,902 4641 D031 .20 010 100,002
.78 1.2 208 330 22303 9.8 0.6 1148 5.3 64203 W21 3876 6L3L 0.00 100,002
208 2% 243 340 25,707 11.48 12.44 13.40 570  £9.903 Voluge Distribution 3
¢0DDBDDDDDRDDDDDBDDDEDRIDDDEDDDD DD DDDDADDDDDRDDDEDDDDDRRDDDDDRDRDEDEDRDDDRDDDDADDDDDDDRDDDDDRDDDDDRDRDDDDDDDRDDODDREDDY
IDDDRDDDIDDDILDDEDDDDDDDDDDIDDDDRDDDDDDDDDDDDDDEDDRDRDDDEDDDDDDEDDDDDDDDDDDEDDDDDDDDDRDDDDDIDDDDDDODDDDDDDDDRBIDDDDDD?

Kea €03 Ty CA3 L G G S R B GO

3 Aritha, mean diameter 1  10.00 um  Variance : 9.19 sqrium}  Skewnesz : .12
3 Geom mean diaseter S.88 uz  Standard Deviation : 3.03 um Curtosis : 330,723
J Badr.Sq. mean diae. : 13.55us  Mean Deviation H 7.35 ue Span H 3.4 3
3 Harmonic mean diam, : 292 un  Coefficient Variance: 9.% 1 Uniformity : 0.93 3
3 HMode t 1685 us  Median : 7.3 us Mean/Median Ratio : L2
H Gpec, surface area. 2.0537 sqr{m)/ec Form factor 1 3
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Schéma 7 : matériel sorti de la colonne lors d’un essai de flottation
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LT RARDIDBEETIDEIRELRADEE b dspuindbrsfebs Pabeiyvitin T N e R NI e RO RO NP 1 O
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Schéma 8 : matériel retrouvé au sommet de la colonne lors d’un essai de flottation



FRITSCH Particle Sizer Anaiysette <«

20DDDDRoDIPDDDDDDLBDEDBDDODADDDDRPODDLDDDR0RODDLDDDDDDDDDDDE0DDDDDRDDDL D DIDBDIDODILAL DD DI DRDDDUDDBIEYDDLIDDERE Y
IMsasure Nusb  303Date Z5-06-983Time 10:4Z31teration kesid. 0.0277 43 MocInd 3iteration 37 IBeas coscu 100 L 3
CODDDBDDDDBDDERILDALIIDTTDDIDDITADDIDDDDRIDADDDDDDDLITDDDDDDITIDDEDDDADDIDDDADIDDDIDDDODDDDDDADD DD DDDT DY DDEDDIDIDDS

3 cyclone 3 (essai 1) ; . 3
3 Fraunhofer n = fnohf * Fraunhofer n= fohif = (.0000 3

CD0DODDDRDDIDDORBDDZD: J0BEDINDDDDDDDDDIEDIDDEDDDEDDDDR0DDDDDDIDDDRDDDDDDDDDDIDRBLDEIDDDDDDZDDDDIRDTDDDDDDDDDEDDIDDITEITS
3lover Mid Upper % in Yunderd Lover Mid Upper %in Lunder 3 lover Mid  Upper L in % under 3
CDDBODDDDDDDDBDRDDDDDIDIDDDDDDDDTDDDDODEDDDDDODILDEDDDIDDDDDDDDDREEDRDDORDODLDDE SDDRDDDDDTDDDIDDDIDDDIDDDDDDLLIDDDITDDDS
3« 0.81 0.7 3.8 417 44 010 1,405 2.2 01 .79 170 BLOO3

3 0.80 0B 095 0.2 0303 443 43 5B G100 L4027 M5 6,87 8.9 1200 9503
3095 103 Lt 020 003 8.2 563 63 000 1503 .95 3B 338 SM 0 BRI
I LU L2 L3 610 0702 613 b 76 GH L3 B8 K63 W49 LA 1D
IOLE L4 13 6.1 0.8 Te T 8.3 000 2000 3345 a3l 4813 0300 89
3 L3 L& L7700 0,803 8.3 .06 977 L.00 3.103 4613 .00 53,87 000 7R3
3 OLTT L% 40T 0.0 0%5 977 10,55 1141 2,40 5,505 53.87 S840 8292 6.0 TEWs
3 2407 24 24l 0.0 1,003 4l 12,3 13,32 580 D303 62927 640 749 0.0 100,063
3 240 262 2.8 010 LW3 3.3 1444 1556 1LTC 23.003 73.49 66 BS.E5 0.00 300,003
3 2.8 3066 329 0.0 1,203 15.5% 16,86 18.17 18.90 41903 B5.82 93,08 100.25 0.00 100,003
I 348 3y 8 0. L399 1817 190 2.2 .40 83.303 Voluze Distribution 3

€ppDDRDRDYIDDDIDDDDLDIDDDDDDLBRDDDDDDRDABDDRDDDDDDDDDEDDDDDDRDDDOTODDDDDD DD DDATDDDDRDLDDDDBDDDTDIDDDDDIDDILDBRITDIDY
F G B B ) G T e A A e O T R

3 Aritha, gean diaseter ¢+ 19.79ua  Variance : 6.24 sqriua)  Skewness 9.20 3
] Geod sean diameter : 18,52 um  Standard Deviation : 2,50 um Curtosis 5 297.813
3 Badr.Sq. sean dias. : 20,74 uz  Mean Deviation H 4.70 us Span : 0.76 3
J Hargonic mean diam. : 14,93 us  Coefficient Variance: A.3i Uniformty : 0.24 3
3 Mode : 1920 us  hedian : 13.26 us Mean/Median Katio L33
3 Spec. surface area 0.4019 sgriml/cc Fore factor 1 3
€bDbBDDDDDDDDDDDYDDBODDDDIDEDDDDDDDDDDUDDDERTDDDIDTDODDDDDEDEDDDEDDDDDRDLDEDEDEDDDODIDROEDIRDDDDLDDDDIDDDODIDIISGTIY
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Schéma 9 : cyclone 3
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ZDDDDOUDDDRDBYDDDLBDDDDDIDDDDIDDRL DD DD RBIDD DL DG DIDEIIDE BT DRDIDLDEIDDEDUDLDRDIDIDIDDDODDLDDEDYIIDLOBDADLGDBIFIING?
Measure Nusb  Si3Date 25-06-983Time 10:4731feratica kesid. 0.1116 %3 hoclnd 3iteration 37 joeas obscu 1000 % 3
CDoDDDPRDDDDDYDDDADDDDDDDDDDDDADDDDDDDDDDADDDDDLDDOTDRDE D DDDDDLDLDADDUDD AL IDADDDDDDDDUDDDLILDALLDLDODIDLILTIREVTID0Y+
3 cyclone ¢ (essai 1)? . i
3 Fraunhofer n= fahf * fraunfoter n= ot f = 0,0000 3
CopnbpDBDRDDDBDRDDDDDDDRDDDDDDDDDDDDODEDDODDDDDEDDDDDEDDTDDDDDDDDDDDEDDDLDDDLEDDLADDIDDDDDDIODLDDDDEDDODDDDIDIDDRYRS
3lover Mid Upper %in ¥ underd Lower Mid lpper % in %uncer 3Llover Mid Upper % in G uncer 3
CDDBDDYRDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDEDOUDDDIDDDBDT IS DUDEEDDIDLOTDRDEDGDDRDAELDDDDDDODDDEDDITTRDDLIDDLDDDDDLDDDEIDIDS
3 ¢ 0.81 0.332 3.8 417 443 02 L8002 2L.Z ZBO 473 LM 99605
0.81 0.8 0.1 030 0.603 443 4.8 B 0N 2,103 4,79 .8 B.F 6.0 9903
0.9 103 i 020 0803 525 569 613 070 2.B0F 8.9 3.3 3.8 000 99.903
LI L2 L3 010 033 613 664 7.6 L8 4,603 33.81 3665 3947 0.0 99.%3
1,30 (.41 L32 010 L.003 7.6 7.7 8.3 410 B.703 39.49 42.81 4613 0.00  95.903
.32 L& 177 010 1,002 83 506 977 8.9 17.603 4613 30.00 S53.87 0.060 .93
L7 L% 207 01 1103 977 10,53 L4 15.80 33.403 83.97 38.40 62,97 000 93.903
207 224 241 0.0 1,203 1141 12,36 12,32 20,80 95,203 622 68.20 73.4% (.10 100,003
241 262 282 0.0  1.307 i3.32 14,44 1536 200 6305 7349 786 ES.ES OL00 1600003
2.8 306 3239 0.10 1.403 15.5% 16,80 18.17 1540  0.702 5.8 G 100, 0.00 106,003
3 329 35 3B 600 LB 1817 1970 2L.22 6.B0 97508 Voluse Distribution 3
€0DDD0BDDDDDLDDDBIDEDIDDDDDDDDDODDDDDDEADDDDDDUDEDDDLRDDDDDDDODEDIDEDIDUBEDUDDADEDDIDLDDDDODDEIDETLDUDIDDCUDDDETDITYIY
F T T B T R R A

(7% )

a3 Lan CA3 ey S Ay S R

J frithe. mean diameter : 13.05 ua  Variance : 4.25 sgrius)  Skewness i 16.77 3
3 Geom mean diaseter : 1223 us  Standard Deviavion 2,06 ua turtosis 3 546,543
3 Qadr.Sq. mean diam. : 13.76 ua  Mean Deviatin : 3.03 ua Span : 0.73 3
3 Harmonic mean dias. : 10.35 us  Coefficient Variance: 32431 Uniformity 3 0.4 3
3 Mode : 13.05us  Madian : 2,85 ua Mean/Peaian Fatic Lzl

Spec. surface area 0.9754 sarim)icc Form factor | 3

€D0DDDRDDDDDDDDDDDDDTORDDDDDDDDEDDDDDDDDDODDDDDODBDDE0DDUDDRTDRDDDD0DE0DDDDTLDIDDDDDDDEUDRIDDILEDDDODLOTDORDDRDTLTDIODY
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Schéma 10 : cyclone 4
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Z50DDEDDDDIYDDDDBODODODODDDODDEDDODDLDDIDBDDDIEDLOIDL DDDIDIDLDDDDDYSLDDDLVDDRLGPORDDDDDIDTIDDRDDDDDDDILELIDTGIbIRIDL?
Measure Nub  153Date 17-08-%8311ee 19:3231teration kesid, 0.007 13 Meding 3lteraticn 357 3Beam obscu  15.0 i 3
CupoD0DRDDDRDORDDLADEDEDD DD DEDDDADRDDDDDLDDADDIDDDLDDDDDLDDDDDDDDDDDYADDDIDDRDLADDDDYDE S DDDEDDUOALDODDDDDDLDDBLDUGEHODD
3 cyclone § (+ & minutes) . i
3 Fraunhofer n = fohf ~ Fraunhofer n= faht * = 00000 3
CDDDDDRDDDDDTIDDDDDDEDDDEDDDODDDDDDDDDDEDDOLDDRTDDDDDDRDDIDDDLODDDDDDDDEDYDDDODBDODDYDDODDDDDDILIDDDDDDDYDDDYULIIDDL b4
3lover Mid Upper Y in Xunder3 Lover Mid Upper X in Y% under 3 Lover Mid  Upper 1 1n 1 uncer
CoDDDBDDODDRODDDDDDDIDDDDDDRDDDDDDEDDDDE DEDDDDDEDLDDDRLDDDDLDDDEDDDDDDDDDDDDDDDEDDDIDDLODDDDDDDDDDDODDDDDDIBL  -iub DD
3« 0.19 1463 091 0.9 106 Z.&0 .73 503 545 587 &B0 3003

3049 w2t 0B L7 3103 LO6 119 124 210 32703 5.7 6.3 6B S0 3103
3 023 024 0.26 170 4903 L.24 L3I 145 LW MWW} 6.8 743 &0 L4 6.
3 0% 0.8 031 1B 6703 145 L5 L0 LN K03 B0 868 9B/ 0N .43
3 0N 0.3 0.3 210 9803 L7 1.8 1.9 1.2 3%.603 335 10.14 1092 (.0 99.703
3 03 039 042 240 11205 198 215 231 L60 38203 10,92 1LE4 1276 6.0 5B
3 042 045 043 290 14,203 23t 251 270 2.9 4103 iz.76 13.83 14.%0 010 9.9
3 049 053 057 340 17605 270 293 515 S.60 46703 14.90 1615 17.40 G0 106,003
3 05 0.62 0.67 370 21,303 345 342 368 950  56.203 17.41 1887 20.33 0.0 10003
3 0667 072 078 3.60 2493 e85 399 4. 13.30  69.403 .3 M 3.7 W0 W
J 078 085 091 A B3I 430 46 503 1z 62,203 voluge Distrigution 3
€DUbDDADBYDBIDDDODDEDDDIDLDDDLDIDRDLALDADEDLDL DL OUDLALOBDIDRO VDL VDUDUDIDADDDADEDILIDDDGIDEDDIEDDDLRLLIIDDIDUGEIT TR
Z0DDDRDUDRRDDLDLDDDRDIDIRDBODDODTIDDDODDIDTDLEEPEDLDDDEDDIDDDDEDDOUIYOUDUDLELDDDIDDDEIOBDSDDE0DDDDYDIIDDLDIDDDUDLIH
3 Aritha. sean diameter : 3.03 ur  Variance : 2,22 sar(um)  bkewness 193
3 beom mean ciameter 2.04 ua  Stancard Deviation 1.49 ua turtosis 16,174
3 Qadr.5q. sean giaR, ¢ 3.69 us  nean Deviation : 1.85 um Span b 3
3 havmonic eean diae. :.  L.06b um  Coefiicient Variance: 7176 % uniioreity : .55 3
3 lode : 4,21 us  Jedian : 3.3 um fean/teiian Ratio H A ]
3 Spec. suriace area . 59,6657 sorimifcc Fore factor 1 3

€0DURDDDODDDYIDDDD DD SORDDDDLODBLRLDEDLILOVILDDDIDDOLDDFD DL DD LDLDODDEEDDDDIDYDUDODIDILDDDDLDIDIDDDDADDDDD DYLTLITBDDY
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Schéma 11 : cyclone 5 broyé



- MICROTRAC -
- X100 PARTICLE ANALYZER -

Distr/Progxr : Volume/Geon/8rt2

Date:11/10/98 Time: 16:17

Sample ID 1: INRS-RESSOURCES Above Residual: 0.00/NR
Sample ID 2: SPHALERITE (BROY-35) Below Residual: Q.00
100 o AT 10
20 ‘ )
C 80 + 8
i ! 7
M 70 7 F
v
4 e Ty 6 $
u S0 S |Ij
M | ¥ ]
E 40 ; £ 4 E
A 30 U Ll 3 v
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e e e 00 8 a s e e s OQMUBQOYLEOTUIOO N
CO000000 =AM ArmeUNNNODA~N~AEGOITND
MICROMSE
- MICROTRAC X100 PARTICLE ANALYZER -
- Percent Passing Data
Version 6.01
ASVR Parameters
Centre de Recherches Mineralea Flow Rate: n/a ml/sec
Ultrasonic Power: n/a watta
Ultrasonic Time: n/a seconds
Meas/Pres #: 706 - 1 Param #2: 0.000 Lot code: CD/YSL
Param #1: 0.000 Param #3: 0.000 Account#: 9842001

Id #1: INRS-RESSOURCES

Summary Data

IQ #2: SPHALERITE (BROY-35)

Distrib. PFormat: Volume dv = 0.0143 Date: 11/10/98 Time: 16:17
Filter: On 10V = 0.142 Chan. Progression: Geom/8rt2
Run Time: 30 seconds 50% = 0.746 Uppexr Channel Edge: 704.0
Run Number: Avg of 3 rums 90% = 9.313 Lower Channel Edge: 0.122
Transmission: 0.90 mv = 2.845 Number of Channels: 100
Laser Int: 1.002/1.001/1.009 wn = 0.160 Fluid Refractive Index: n/a
Residuals: Disabled ma = 0.405 Particle Tramsparency: Absorb
Above Residual: 0.00 cs = 14.82 Spherical Particles: n/a
Below Residual: 0.00 sd = 2.367 Part. Refractive Index: n/a
ch top %pass ¥-chn|ch top $pass ¥-chnllch top ¥pass ¥-chnlch top %pass ¥-chn
704.0 100.00 0.00||80.70 100.00 0.00[{S.250 89.94 0.80}1.060 64.14 3.51
645.6 100.00 0.00|74.00 100.00 0.00|8.482 89.14 0.81}0.972 60.63 3.62
592.0 100.00 0.00|67.86 100.00 0.00||7.778 88.33 0.82|0.892 57.01 3.55
542.9 100.00 0.00}62.23 100.00 0.00|j7.133 87.51 0.813||0.818 $3.46 3.28
497.8 100.00 0.00}|57.06 100.00 0.00||6.541 86.68 0.82]0.750 50.18 2.99
456.5 100.00 0.00|j52.33 100.00 0.00}j5.998 85.86 0.81})0.688 47.19 2.68
418.6 100.00 0.00/|47.98 100.00 0.00{5.500 85.05 0.79]0.630 44.51 2.43
383.9 100.00 0.00||44.00 100.00 0.00[5.044 84.26 0.76{|0.578 42.08 2.22
352.0 100.00 0.00{40.35 100.00 0.00||4.625 83.50 0.74|0.530 39.86 2.06
322.8 100.00 0.00j37.00 100.00 0.07|4.241 82.76 0.71]|0.486 37.80 1.95
296.0 100.00 0©.00}33.93 99.93 0.17|3.889 82.05 0.68{0.446 35.85 1.86
271.4 100.00 0.00}31.11 99.76 0.33}|3.566 81.37 0.65{0.409 33.99 1.79
248.9 100.00 0.00||28.53 99.43 0.46(13.270 80.72 0.62|0.375 32.20 1.72
228.2 100.00 0.00||26.16 98.97 0.58|2.999 80.10 0.61[0.344 30.48 1.67
209.3 100.00 0.00{|23.99 98.39 0.68|2.750 79.49 0.60]|0.315 28.81 1.61
191.9 100.00 0©.00|22.00 97.71 0.74}2.522 78.89 0.60[0.289 27.20 1.57
176.0 1100.00 0.00{20.17 96.97 0.79{2.312 78.29 0.63(0.265 25.63 1.54
161.4 100.00 0©.00}18.50 96.18 0.80(|2.121 77.66 0.70[10.243 24.09 1.51
148.0 100.00 0.00[j16.96 95.38 0.80(1.945 76.96 0.81[0.223 22.58 1.55
135.7 100.00 O0.00||15.56 94.58 0.79|1.783 76.15 1.01]|0.204 21.03 1.70
124.5 100.00 0.00|14.27 93.79 0.77(1.635 75.14 1.2840.187 19.33 2.03
114.1 100.00 0.00|j13.08 93.02 0.77{1.499 73.86 1.67)0.172 17.30 2.45
104.7 100.00 0.00)j12.00 92.25 0.76|1.375 72.19 2.17[}0.158 14.85 3.55
95.96 100.00 0.00j11.00 91.49 0.77|]1.261 70.02 2.68||0.145 11.30 5.80
88.00 100.00 0.00[j10.09 90.72 0.78(1.156 67.34 3.20{{0.133 5.50 5.50

Schéma 12 : échantillon CRM




Annexe 2

Schémas des instruments



Figure 1 — Schéma du broyeur a anneaux
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Figure 2 — Schéma de ’hydrocyclone
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Figure 3 — Schéma du granulomeétre laser
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