Université du Québec

INRS Géo-Ressources

Optimisation d’un procédé de flottation en colonne a
des fins environnementales pour la récupération de
particules fines et ultra fines de chalcopyrite

Par:

Francgois Turgeon

Mémoire pour I'obtention du grade de

Maitre és sciences (M.Sc.)

en sciences de la terre

14 septembre 2001

© droits réservés de Frangois Turgeon, 2001



Résumé

La restauration environnementale prend depuis quelques années et prendra,
dans le futur, de plus en plus d'importance. La décontamination de sites est souvent
limitée par l'efficacité des méthodes existantes ou par leurs colts d’opération souvent
fort onéreux. De plus, de nombreux sites présentent un probléme de contamination
d'origine mixte, c'est-a-dire qu’ils sont a la fois contaminés par des composés
organiques et inorganiques. Plusieurs des techniques qui existent a 'heure actuelle
réussissent a traiter efficacement une contamination d’origine organique, mais trés peu
de techniques parviennent a traiter une contamination mixte. La présente étude a porté
sur une technique utilisée par l'industrie miniére soit la flottation en colonne. L’objectif :
adapter cette technique a [l'enlévement de contaminants inorganiques. Plus
spécifiquement, la présente étude portait sur ia flottation de particules fines et ultra fines
de chalcopyrite (CuFeS;) dans une matrice de quartz. Le cuivre est un contaminant
souvent rapporté dans les zones contaminées. La matrice utilisée, une matrice simple a
priori, a été choisie afin d’identifier les principaux facteurs affectant la récupération du
cuivre par flottation en colonne.

Trois séries d’essais de flottation ont été effectuées. La premiére série a ét_é
réalisée avec des particules fines dont les diameétres variaient de 5 8 100 ym. Ces
essais ont démontré, entre autres, que l'utilisation d'un collecteur lors de la flottation est
indispensable si I'on veut flotter efficacement des particules de tailles variant entre 5 et
50 um. L'efficacité obtenue pour la premiére série d’essais variait entre 90 % et 100 %.

La seconde série d'essais a porté sur les particules ultra fines (< 5 ym). Avec
cette série, il a été possible d'identifier les variables ayant le plus d'influence sur la
flottation en colonne et de définir les conditions d’opération conduisant a un enlévement
optimal. Une méthode d’analyse factorielle, 'approche de Taguchi, a été utilisée pour
cerner les variables importantes.
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Finalement, la derniére série d'essais a été effectuée dans les conditions
optimales. L’efficacité moyenne de la flottation en colonne des particules ultra fines de
chalcopyrite dans une matrice de quartz est de 91 £ 9 %. Ces résultats démontrent qu’il
est possible de flotter du matériel solide pour décontaminer un site et ce, méme pour
des particules dont la taille est extrémement faible, aspect non négligeable pour certains
sites comportant une contamination a ce niveau. La flottation en colonne doit donc étre
considérée comme une avenue possible dans la décontamination de sites présentant

une contamination inorganique.

H
Frangois Turgeon Mario Bergeron, Direcgr de recherche
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1 Introduction et objectifs

1.1 Contexte et problématique

L’environnement a toujours été, et sera sans doute toujours influencé par
le comportement des étres humains. A I'exception des catastrophes naturelles
(phénoménes climatiques, séismes ou éruptions volcaniques), ol les torts
causés, souvent trés importants, sont généralement incontournables, 'Humain a
toujours eu un impact sur la qualité de l'environnement. Ces impacts,
habituellement trés négatifs, sont tous attribuablesa la méme cause:
'amélioration de la qualité de vie, qui ne peut étre considérée en soit comme
mauvaise. Cependant, l'amélioration de cette qualit¢é de vie passe
nécessairement par I'exploitation des ressources naturelles qui sont disponibles.
Cette exploitation fut malheureusement trés souvent réalisée dans l'ignorance
des impacts négatifs qu’elle pouvait avoir sur Fenvironnement, entrainant ainsi sa

dégradation lente, mais certaine.

Les problémes majeurs firent leur apparition récemment soit au début du
18°™ siécle et vers la fin du 19°™ siécle avec les deux premiéres révolutions
industrielles : celle du charbon de méme que celle du pétrole, de I'électricité et de
la chimie [Pierre Chevalier; 1996]). C’'est a partir de ce moment que la



détérioration de I'environnement devint de plus en plus évidente, les technologies
ayant d'importantes répercussions.

Par contre, depuis le milieu du présent siécle, la perception de cette
probiématique a cependant beaucoup changé. En effet, les gens ont pris
conscience de [Pampleur des probiemes reliés a la dégradation de
Fenvironnement et du dégat qu'ils pourraient causer si aucune action n’était
entreprise. Dés lors, Papparition de différents groupes de protection de
l'environnement a quelque peu forcé les gouvernements et les industries & agir ;
le premier objectif étant d’arréter 'hémorragie a la source pour, par la suite,
réparer progressivement les dégats déja causés en décontaminant certains sites
autrefois utilisés et contaminés depuis plusieurs années. Evidemment, un tel
changement de perception ne peut se faire sans heurt et des mesures plus
strictes comme des lois ont d{i étre instituées.

Les sites contaminés, peuvent étre subdivisés en trois grandes catégories
selon le type de contamination observé. Par exemple, un site peut étre
exclusivement contaminé par des composés d'origine inorganique (métaux)
comme les sites miniers ou la contamination provient essentiellement de
I'extraction des métaux et du traitement primaire de ces demiers. A linverse, un
site peut étre uniqguement influencé par des problémes de contamination de
produits organiques; ce qui est souvent le cas des stations service (essence) ou
quelquefois, les réservoirs peuvent présenter des fuites. La décontamination de
ces différents sites peut étre effectuée par plusieurs techniques bien spécifiques
et adaptées a chaque type de contamination. A titre d’exemple, pour un site
contaminé avec des produits organiques, une méthode basée sur lactivité
microbienne pourra étre utilisée pour décomposer les contaminants. Egalement,
alors que la technique précédente s'avére inutile pour les composés
inorganiques, une méthode dite de stabilisation, qui consiste a figer les
contaminants dans du béton, peut régler le probléme d’une contamination simple
de composés inorganiques.



On rencontre fréquemment des sites beaucoup pilus complexes ou la
contamination est d’origine mixte, c'est-a-dire a la fois organique et inorganique.
Par exemple, au quai 103 de la zone portuaire de Montréal, la contamination
observée provient majoritairement des rejets industriels produits par les activités
de raffinage du cuivre et du pétrole. En plus, il arrive souvent qu'une partie
importante des contaminants se retrouve dans la fraction granulomeétrique
inférieure a 100 microns, une fraction granulométrique difficile a traiter.

Peu de techniques simples, efficaces et peu colteuses sont aujourd’hui
disponibles pour traiter un site affecté par une contamination mixte. Une solution
simple pour contrer ce probléme est l'adaptation d'une technologie déja
existante : la flottation. En fait, cette technique déja trés connue et exploitée par
industrie miniére, est basée sur le caractére hydrophile / hydrophobe des
particules ou substances a traiter. Jusqu'a présent, cette technologie était
surtout utilisée pour la récupération des composés inorganiques alors que,
naturellement, beaucoup de substances organiques possédent des propriétés
hydrophobes assurant leur flottation. Ces substances hydrophobes sont souvent
classifiées parmi les contaminants: hydrocarbures pétroliers, produits
organiques chlorés, etc.

Voila une avenue intéressante pour décontaminer un sol ou des
sédiments aux prises avec une contamination mixte. Traditionnellement,
l'industrie miniére utilise une technique de fiottation dite « en cellule ». Par
contre, celle-ci perd son efficacité au fur et a mesure que la taille des particules
diminue. Plus récemment, les colonnes de flottation ont été développées. L’'un
des avantages des colonnes de flottation est leur performance supérieure aux
cellules dans la récupération des matériaux hydrophobes fins [Alvarez et
Bocaz ;1985] [Espinosa-Gomez,Finchet,Johnson ;1988] [Sivamohan ;1990]
[Biswal et Bhaumik ;1992]. Les résultats actuellement disponibles dans la
littérature nous permettent de comprendre le comportement des particules
supérieures a 10 uym dans des cellules ou des colonnes, mais trés peu de
données concernent les particules inférieures a cette limite
[Trahar ;1981][Espinosa-Gomez et al. ;1987][Tortorelli et al. ;1997]. L’application
de la flottation au domaine environnemental nécessite une connaissance



approfondie du comportement des particules fines dans les équipements de
flottation. 1l y a donc un intérét important a développer des travaux de recherche
sur la récupération de contaminants par flottation en colonne, un équipement

adapté au traitement des matériaux fins.

1.2 Objectifs spécifiques et démarche générale suivie

A la lecture des pages précédentes, il semble évident que des recherches
un peu plus approfondies sur la flottation en colonne valent la peine d’étre
entreprises. Deux champs d’études sont possibles. Un premier regroupe les
contaminants organiques, un second englobe »Ies contaminants inorganiques.
Puisqu'il est impensable de réaliser 'ensemble des travaux en une seule étape,
le présent travail s'intéresse au traitement des contaminants inorganiques, plus
spécifiquement au cuivre, élément souvent présent comme contaminant dans les
sols et sédiments. De plus, comme une grande partie des contaminants se
présentent sous forme de particules extrémement fines, beaucoup d’énergie a
été consacrée, dans le présent travail, a I'étude des particules fines (< 100 um)
et ultra fines (< 5 ym). Cette nomenclature des particuies selon leur diamétre
provient de Sivamohan (1990). Une classification plus compléte est présentée au
tableau 2.1. Finalement, afin de faciliter 'interprétation et la compréhension du
comportement de ce type de particules en colonne de flottation, les essais ont
été effectuées avec une matrice artificielle, constituée de quartz et de
chalcopyrite (CuFeS,).

Plus spécifiquement, cinqg objectifs distincts ont été visés au cours de ce travail :

1 Effectuer une revue de la littérature sur la flottation en colonne appliquée aux
particules fines.

2 Identifier, a laide d’expériences en laboratoire, les principaux facteurs qui
gérent la récupération de particules fines de chalcopyrite (<100 pm) par
fiottation en colonne.



3 Effectuer des essais préliminaires pour se familiariser avec I’équipement et les
protocoles expérimentaux dans le but d’obtenir des résultats de flottation en
colonne pour une tranche granulométrique comprenant les particules fines.

4 Optimiser la récupération des particules uitra fines de chalcopyrite en colonne
de flottation.

5 Comparer les résultats optimaux de la récupération avec ceux de la littérature.

La réalisation du premier objectif a nécessairement imbliqué une revue de
la littérature afin de recenser les articles qui traitent de la flottation (celluie ou
colonne) de fagon générale, mais également de fagon beaucoup plus spécifique
en regard de la flottation des particules fines, permettant ainsi une
compréhension compléte du domaine. Afin d’atteindre le deuxiéme objectif, des
essais préliminaires de flottation avec des particules fines ont été réalisés. En
plus de permettre I'identification des principaux facteurs affectant la récupération
du cuivre, ces essais ont permis de se familiariser avec les différentes
composantes du montage expérimental. Le troisieme objectif a, quant a lui, été
atteint en effectuant 'étude compléte du phénoméne de flottation pour des
particules de diamétre inférieur a 5 pm ; ce qui englobe I'étude des principaux
paramétres affectant la flottation. Ainsi, des conditions d’opération, jugées
optimales, ont pu étre déterminées. Finalement, le quatrié¢me objectif a été
réalisé dans I'optique de comparer les résultats obtenus expérimentalement avec
ceux disponibles dans la littérature. De cette fagon, certains articles bien
spécifiques ont été utilisés lors de la comparaison des résuitats propres a cette
étude.

Le présent document se divise en cinq autres chapitres :

Le chapitre 2 contient Finformation nécessaire a la compréhension des principes
généraux de flottation appliqués dans l'industrie miniére. De plus, de fagon plus
détaillée, il présente la liste des paramétres affectant la flottation ainsi qu’une
section plus spécifique se rapportant a la problématique des particules fines et



ultra fines. Ce chapitre contient également une revue de la littérature sur
l'ensemble du sujet, cette revue étant divisée en deux parties : la revue générale
et la revue détaillée d’articles spécifiques.

Le chapitre 3 présente la méthode expérimentale qui a été suivie tout au long de
la série d'expérimentations effectuées. Ainsi, ce chapitre contient des
informations relatives a la préparation des échantilions, au processus de
flottation et a 'analyse des échantillons.

Le chapitre 4 regroupe I'ensemble des paramétres et des résultats relatifs aux
essais de flottation en colonne, avec des particules dont Ia taille varie entre 5 et
50 um. Une discussion sur les résultats est également incluse dans ce chapitre.

Le chapitre 5 contient l'étude de [linfluence des quatre variables
présélectionnées au chapitre 2 a savoir : le débit du gaz, le débit de 'eau de
lavage, la concentration du collecteur et celle du moussant, - sur la flottation en
colonne des particules ultra fines de chalcopyrite dans une matrice de quartz.
L'approche Taguchi, qui a été utilisée, permettait de faire ressortir I'impact des
quatre variables sur la flottation pour en déterminer des conditions optimales
d’'opération. Finalement, ce chapitre comporte une section portant sur des
essais réalisés dans les conditions optimales.

Le chapitre 6 est en fait la conclusion du projet et contient un résumé complet
des différents résultats obtenus, des avantages et des limites de cette
technologie.



2 La flottation en colonne : Principes
de base |

La flottation est probablement l'une des technologies ayant le plus
marqué le 20°™ siécle dans le domaine minier. Elle est sans aucun doute la
technique la plus importante pour la récupération et la concentration des
minerais [Gosselin et al. ;1997]. Méme les minerais les plus complexes
n'échappaient pas au succes de la flottation [Klassen et Mokrousov;1963]. Par
contre, au tout début, une compréhension théorique insuffisante créait souvent
quelques problémes aux utilisateurs (flottation de certains types de minéraux
seulement, problémes avec la flottation des particules < 5-10 pm, etc.).
Aujourd’hui encore, certaines interrogations persistent. C’est en fait au début du
vingtiéme siécle, que la flottation en cellule dans le domaine minier, a vu le jour.
Celle-ci permettait, entre autre, la séparation de minerais complexes de type
zinc-cuivre, plomb-zinc, etc.. Bien gu’initialement destinée au traitement des
sulfures, cette technique s’est par la suite développée et permet maintenant le
traitement des oxydes et méme de certains minerais non-métalliques comme les
phosphates [Wills;1992].



Par la suite, est apparue la flottation en colonne. Pratiquée depuis le
début des années soixante [Finch et Dobby;1990], celle-ci constitue un hybride
de la flottation conventionnelle du début du siécle. La flottation en colonne
présente certaines différences qui sont particulierement intéressantes

notamment lorsque I'on vise la récupération de particules fines.

Ce chapitre présente un survol global du phénomene de flottation et est
divisé en deux parties :

a La premiére partie insiste sur les principes et fondements de base de
cette technique, lesquels seront suivis d’'une description un peu plus
théorique des principaux parameétres influencant la flottation.

o La seconde partie de ce chapitre porte plus spécifiquement sur la
revue de la littérature, incluant la problématique des particules fines et
ultra fines et ce, pour le cuivre. En fait, il s’agit ici d’'examiner le
comportement que ces particules peuvent avoir en colonne et de
décrire les limites expérimentales qui ont été atteintes avec ce type de
particules. Cette seconde partie du chapitre est scindée en deux
sections : une premiére section regroupe une série d'articles portant
sur la problématique générale des particules fines et ultra fines.
Cette section est suivie par une recension d’articles beaucoup plus
spécifiques aux différentes expérimentations effectuées. Tout au
long des chapitres 4 et 5, les articles présentés dans cette deuxiéme
section ont été utilisés pour comparer les résultats obtenus et font
donc, par conséquent, I'objet d’'une étude plus détaillée.

2.1 Principes et fondements de base de la flottation

La flottation est un phénomeéne basé sur les propriétés hydrophiles et
hydrophobes des surfaces. Généralement, fors d’'une flottation, trois



composantes interagissent : I'eau, les bulles d’air et les particules solides. C’est
donc au niveau des différentes surfaces que se produit la réaction permettant ou
non aux particules solides d’interagir avec les bulles d’air pour étre ainsi flottées.
La majorité des particules solides possédent, de fagon naturelle des affinités
avec l'eau. On dit alors qu’elles ont un caractére hydrophile, ce qui nuit
considérablement a la flottation puisqu’elles n’auront aucune interaction avec les
bulles d'air a caractére hydrophobe. Le principal objectif est donc de
transformer la surface des particules solides pour leur permettre d'interagir avec
les bulles d’air.

Le caractére naturel hydrophile des particules solides est di a leur
surface qui est recouverte d’un film liquide agissant comme une barriére pour la
flottation. Une méthode pour résoudre ce probléme est de déplacer
spontanément le film liquide afin de permettre a la surface du solide d’'interagir
avec les bulles d’air. Pour ce faire, il faut avant tout que les forces d’interaction
qui existent entre 'eau et les particules solides soient suffisamment faibles. La
méthode connue et utilisée pour réduire ces forces d’interaction est I'ajout d'un
collecteur dans la pulpe. Le rble de ce demier est de minimiser les interactions
eau/particules, afin de rendre les particules solides les plus hydrophobes
possible. Une description beaucoup plus compléte des collecteurs sera donnée
a la section 2.1.2 . Une fois que les particules ont été affaiblies ou ont perdu
leur film liquide, l'interaction avec les bulles d'air est maintenant possible et la
flottation peut se produire. La figure 2.1 représente bien le phénoméne : les
particules dont la surface est maintenant hydrophobe peuvent se coller sur les

bulles et flotter.



10

NeyNeNie,
o? o)

@ particules a surface hydrophobe

yoye

O particules a surface hydrophile

O bulles d’air

Fig. 2. 1- Schéma de fixation des particules a surface hydrophobe sur les bulles d'air.
(Gosselin, Blackburn et Bergeron ;1997)

L'efficacité de la flottation dépend principalement de [Iattachement
bulles/particules.  Plusieurs auteurs ont étudié l'interaction bulles/particules et
les facteurs qui peuvent influencer lattachement [Gochin ;1990] [Finch et
Dobby ;1990] [Tortorelli et al. ;1997]. Le facteur clef est probablement l'angle de
la collision. A Paide d’une équation, Gochin (1990) a évalué que I'angle optimal

est au-dela de © =30°. Pour des angles inférieurs, I'efficacité de la collision est
diminuée jusqu'a devenir nulle pour un angle de © =0° ou

thermodynamiguement, I'attachement est impossible [Gochin ;1990].

Un modéle de collection basé sur I'efficacité d’attachement et de collision
existe déja [Finch et Dobby ;1990][ Dobby et Finch ;1987] [Gochin ;1990]. Ce
dernier implique deux parameétres :

Ek=Ec*Ea

Ex représente l'efficacité de collection qui est directement fonction de I'efficacité
de collision de la bulle (Ec) et de l'efficacité d’attachement (E»). L’efficacité de
collision est la fraction des particules qui se trouvent dans I'environnement des

bulles et qui réussiront a entrer en collision avec ces derniéres. Cette étape du
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processus de collision, entre une bulle et une particule, est dépendante de la
taille des bulles et des particules. Ces deux facteurs seront détaillés a la section
2.1.3.

L’efficacité d’attachement est, quant a elle, 1a fraction des particules qui
sont entrées en collision avec la bulle et qui y resteront attachées. Des
explications beaucoup plus détaillées sont présentées dans la littérature [Finch et
Dobby ;1990] [Dobby et Finch ;1987]. Mentionnons toutefois que [I'efficacité
d’attachement est directement influencée par l'efficacité de collision. Pammi les
facteurs cinétiques qui influencent le systéme de flottation au niveau de
I'attachement on retrouve :

s collisions bulles/particules
e amincissement du film liquide entre la bulle et la particule

s destruction du film liquide

Plus I'épaisseur du film liquide sera diminuée, plus la particule aura un
caractére hydrophobe, améliorant ainsi ses chances de flotter. Une description
détaillée est disponible dans la littérature [Gochin ;1990][Tortorelli et al. ;1997].

La flottation est une technique trés intéressante au niveau de ses
applications environnementales. En effet, de nombreux contaminants
inorganiques de nature métallique comme le cuivre, le zinc ou le plomb peuvent
étre facilement concentrés par le principe de la flottation. Il en est de méme pour
les contaminants organiques (HAP, BPC, etc.) qui possédent trés souvent, et ce
naturellement, le caractére hydrophobe recherché [Gosselin, Blackburn et
Bergeron ;1997]. La flottation est efficace pour le traitement des particules dont
la taille est comprise entre 5 et 212 um [Gochin ;1990]. Ces limites sont
cependant régies par deux phénomeénes : la capacité plutot limitée qu’a une bulle
de soulever un poids, et la possibilité des particules plus grosses de se détacher
de la bulle a laquelle elles sont accrochées [Gosselin, Blackbum et Bergeron
;1997].
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2.1.1 Distinction entre les colonnes et les cellules de flottation

2.1.1.1 Cellules de flottation

D’une maniére générale, deux types d'équipement permettent de flotter
des particules : Les cellules de flottation et les colonnes de flottation.

Fig. 2. 2 — Section transversale d’'une celiule de flottation. (source : Gill ;1991)

La figure 2.2 représente une cellule de flottation conventionnelle. Celle-ci
est constituée d’'un réservoir muni d’'une turbine avec des chicanes, qui permet
une agitation constante et ainsi une meilleure homogénéité de la pulpe. Le terme
pulpe peut étre défini comme étant le mélange eau-quartz-chalcopyrite . L'air,
nécessaire a la formation des bulles, entre directement par I'axe de la turbine. Le
réservoir peut étre constamment alimenté en pulpe par le fond ou tout
simplement étre rempli a chaque fois. Une fois I'alimentation démarrée, la turbine
se met a tourner et provoque I'agitation nécessaire pour induire les collisions
entre les bulles d'air et les particules et ainsi, la flottation. Les composés
hydrophobes sont donc entrainés par les bulles vers le haut de la colonne et se
retrouvent dans la mousse qui peut se déverser dans un autre réservoir. Ce type
d’équipement de flottation, tout comme les colonnes, peut également étre utilisé
en série.



2.1.1.2 Colonnes de flottation

Froth Zone 4

Recovery Zone «

L Attt . Gas

Tailings

Fig. 2. 3 — Colonne de flottation. (Source : Pal, Rajinder ; 1998)

Les colonnes de flottation (fig. 2.3) sont généralement constituées d’un
tube de dimension variable placé verticalement. La pulpe est transférée a 'aide
de pompes dans la colonne par un point d’alimentation situé en son tiers
supérieur. L'entrée d’'air est située sous la colonne et permet la production des
bulles nécessaires a la flottation. L’agitation causée par la formation des bulles
d’air, provoque des collisions et permet aux particules accrochées sur les bulles
de monter dans la colonne. Contrairement aux cellules, la pulpe dans la colonne
n'est pas brassée par un agitateur mécanique. Les colonnes comportent
également une zone de lavage. En fait, il s’agit d’'un systéme d’eau exteme.
Celui-ci est mis en fonction dés que la mousse atteint le haut de la colonne.
Ainsi, I'eau est distribuée par le haut de la colonne et s’écoule dans la mousse,
entrainant de cette fagon plusieurs particules indésirables dans la pulpe. Ce
qu’on appelle le concentré, c’'est-a-dire les particules hydrophobes est récupéré
dans le haut de la colonne tandis que le rejet (partie décontaminée) est pompé
par le bas [Gosselin, Blackbum et Bergeron; 1997].
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Les colonnes possédent au moins deux avantages par rapport aux
cellules. Premiérement, ces demiéres ne possédent pas de systéme de lavage ;
ainsi, la flottation parasitaire est augmentée et la pureté du concentré est de
beaucoup diminuée. Deuxiemement, la forme particuliére de la colonne permet
une augmentation des chances de collisions entre les bulles d’air et les particules
grace a sa hauteur, qui peut varier et atteindre une taille trés appréciable de
lordre de 10 meétres. La forme allongée de la colonne augmente
significativement le temps alloué aux particules pour qu’elles puissent entrer en
collision avec les bulles et ainsi, améliorer la flottation. Egalement, les colonnes
ont I'avantage de minimiser le détachement des particules de la surface des
bulles puisque la turbulence est beaucoup moindre que celle retrouvée dans les
cellules [Biswal et Bhaumik ;1992] [ltyokumbul ;1993]. '

Il existe également plusieurs ouvrages trés intéressants qui portent sur la
flottation en cellule et en colonne, pensons notamment a ceux de : Wills (1992),
Gill (1991), Finch et Dobby (1990), Petruck et Lastra (1993), Huang (1992) et
Alvarez et Bocaz (1985).

2.1.2 Réactifs de flottation

Au départ, il convient de discuter des différents réactifs de flottation qu’il
est possible d’ajouter dans les équipements de flottation afin de modifier les
conditions d’opération. Il s’agit des agents activants, déprimants, moussants et
des collecteurs. Les deux premiers sont habituellement utilisés pour augmenter
ou diminuer l'efficacité du coliecteur et sont trés sensibles aux variations de pH.
Puisque les agents activants et déprimants n’ont pas été utilisés durant nos deux
séries d'expérimentations, nous les laisserons de coté pour nous intéresser aux
collecteurs et aux agents moussants. Les collecteurs ou les agents moussant
sont ce qu’on appelle des surfactants.
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2.1.2.1 Collecteurs

Le collecteur est probablement le réactif de flottation le plus critique. Les
collecteurs sont des molécules organiques ou des composés ioniques qui
s’adsorbent sélectivement a la surface d’'un minéral [Kelly et Spotttiswood;1982].
Le collecteur a comme principal objectif de préparer la surface du minéral afin
d’optimiser son attachement sur les bulles d’'air. Le collecteur diminue la stabilité
de la couche hydratée favorisant ainsi I'attachement des bulles a la surface des
particules [Klassen, Mokrousov;1963]. En agissant ainsi, il rend le minéral
hydrophobe.

On classe les collecteurs en deux catégories: les collecteurs polaires et
les collecteurs non polaires. Puisque les collecteurs polaires sont trés utilisés en
flottation, nous nous y intéresserons plus particuliérement. Les collecteurs
polaires peuvent également étre classés selon leur caractére ionique ou non-
ionique. Les collecteurs polaires non-ioniqgues sont souvent trés peu solubles
dans l'eau et sont, par conséquent, trés peu utilisés contrairement aux
collecteurs ioniques qui possédent un trés grand domaine d’application en
flottation [Wills ; 1992]. Les collecteurs polaires ioniques sont des molécules trés
complexes ayant une structure hétéropolaire (Fig.2.4), C'est-a-dire une structure
qui inclut une portion polaire et une autre non-polaire. C'est en fait la partie
polaire qui est adsorbée par réactions chimiques (adsorption chimique) avec les
ions a la surface du matériel ou par attractions électrostatiques (adsorption
physique) sur la surface du minéral. La partie organique non-polaire, quant a elle,
est disponible et augmente ainsi le caractére hydrophobe du minéral [Kelly et
Spottiswood; 1982] .

i S
N
AN

fonction non-polaire fonction polaire cation

Fig. 2. 4 — Structure du collecteur anionique hétéropolaire utilisé (KAX) dans cette
étude. (source : Wills; 1992)
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Un collecteur ionique peut étre de type cationique ou anionique, ce
dernier étant le plus souvent utilisé en raison de sa sélectivité beaucoup plus
intéressante. La figure 2.5 montre comment se présente le collecteur a la surface
du minéral.

Fig. 2. 5 - Mode d’action d'un collecteur. (source : Gosselin,‘BIackburn et
Bergeron ;1997)

Comme les collecteurs anioniques sont plus sélectifs, ils ont été utilisés
au cours de notre projet. Ainsi, travaillant avec une matrice de quartz-
chalcopyrite, un collecteur de type xanthate, trés sélectif pour les sulfures, a été
utilisé soit le KAX (potassium amyl xanthate ; figure 2.4). La concentration et le
pH influencent grandement I'efficacité d'un collecteur. Par exemple, une addition
trop grande de collecteur provoque une diminution de la sélectivité de la flottation
et de la stabilité de la mousse [Klassen et Mokrousov;1963]. Ces deux facteurs
seront discutés en détail a la section 2.1.3.

2.1.2.2 Moussants

Les agents moussants sont des réactifs organiques solubles dans I'eau
qui sont adsorbés a l'interface air-eau. Leur solubilité dans I'eau provient du fait
qu’ils sont, tout comme les collecteurs, hétéropolaires ; la partie polaire leur
permettant d’étre solubilisés. Les moussants sont responsables de la stabilité de
la mousse et par le fait méme, de la stabilité de I'attachement des particules aux
bulles d’air. Idéalement, les agents moussants agissent dans la phase liquide et
non a la surface des particules. L'interaction du moussant avec le collecteur doit

étre évitée, le moussant diminuant la sélectivité de ce dernier. Malheureusement,
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la réalité est tout & fait différente. En fait, on observe réguliérement des
interactions entre le moussant, le minéral et les autres réactifs. En plus de
maintenir une certaine stabilité de la mousse, les moussants ont pour fonction
d’'améliorer la dispersion des bulles dans la pulpe [Gosselin et al.;1997] [Klessen
et Mokrousov;1963] [Kelly et Spottiswood;1982]. La figure 2.6 représente le
mode d’action du moussant.

Fig. 2. 6 - Mode d’'action d'un moussant. (source : Gosselin, Blackburn et
Bergeron ;1997)

Il existe une large gamme de moussants synthétiques, principalement
constitués d’alcools de poids moléculaires élevés. Ces produits synthétiques sont
souvent privilégiés en raison de leur stabilité importante, contrairement aux
produits commerciaux disponibles comme [l'huile de pin. D'autres produits,
comme les éthers polyglycols sont fréquemment utilisés. Le DOWFROTH 250,
qui a été utilisé tout au long de la présente étude, fait partie de cette catégorie.
Contrairement aux moussants avec un alcool, les éthers polyglycols sont moins
sélectifs mais plus puissants et efficaces pour des pulpes concentrées et ce, a
tous les pH [Wills;1992].

2.1.3 Parametres affectant la flottation

Bien que les deux reactifs abordés dans la section précédente soient
importants au bon fonctionnement de la fiottation, plusieurs autres parametres ne
sont pas a négliger. Huang (1992), regroupe habilement une série

impressionnante de paramétres affectant la flottation en général. Parmi ceux qui
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nous intéressent plus particulierement, on retrouve : la longueur de la chaine des
surfactants, leur concentration, le pH de la pulpe, le temps de résidence de la
pulpe et la vitesse du gaz. Finalement, nous pouvons ajouter a cette liste, la taille
des particules et la taille des bulles.

2.1.3.1 Longueur de la chaine des surfactants

Pour un agent moussant ou un collecteur plus la longueur de la chaine
non-polaire est importante, meilleure sera I'adsorption a l'interface et ainsi la
séparation. Des chaines de 12 a 18 atomes de carbone sont habituellement
utilisées. Celles-ci sont assez solubles pour étre dissoutes dans la phase
aqueuse mais ce, uniqguement lorsqu’elles sont attachées & un groupement trés
polaire.

2.1.3.2 La concentration des surfactants

Moussants

Les surfactants sont utilisés pour stabiliser les bulles d’air en diminuant la
tension a linterface air-eau. Une augmentation trop importante de la
concentration de moussant entraine une diminution de la taille des bulles d’air.
En effet, initialement trés instables, les petites bulles deviennent de plus en plus
stables a mesure que I'on ajoute du moussant.

Collecteurs

Du cété des collecteurs, plus on augmente la concentration, moins
efficace est la flottation. En effet, une trop grande concentration provoque
I'apparition d’'une seconde couche sur le minéral. De cette fagon, le minéral
rendu hydrophobe redeviendra hydrophile et aura de la difficulté a flotter.



19

Idéalement, il nous faut ajouter une quantité légérement supérieure au minimum
requis pour la formation d’une seule couche de collecteur autour des particules

visées.

2.1.3.3 Le pH

Comme nous l'avons mentionné précédemment, le pH influence
grandement la flottation car il agit directement sur le collecteur en I'activant ou le
déprimant. La sélectivité de la séparation des complexes est trés dépendante de
I'équilibre entre la concentration des réactifs et le pH [Wills;1997]. Les ions OH" et
H* sont adsorbés dans les portions inteme et externe de la double couche
électrique. lis changent ainsi le potentiel électrochimique et électrocinétique de la
double couche. Ces changements a la surface du minéral permettent I'adsorption
du collecteur sur celle-ci. Un pH plutét basique permettra une réduction du temps
d’attachement et souvent une plus grande stabilité du collecteur. Par contre, les
ions hydroxyle entrent en compétition avec les collecteurs anioniques ce qu’il ne
faut pas négliger. Il faut donc utiliser le collecteur dans des conditions favorisant
au maximum son adhésion sur le minéral pour permettre une flottation optimale.
Le pH influence aussi la dissociation des groupements carboxyliques (-COOH)
composant souvent les groupements polaires des collecteurs. Comme le
collecteur utilisé est le KAX, le pH de notre mélange a toujours été maintenu
entre 8 et 12 [Wills;1992]. Kelly et Spottiswood (1982) et Klassen et Mokrousov
(1963) discutent davantage de la théorie entourant ce facteur.

2.1.3.4 Le temps de résidence de la pulpe

Selon Huang (1992) et Jameson et al. (1977), la durée d’'agitation avant la
flottation et aprés 'ajout du surfactant agit directement sur la flottation. De plus,
selon Jameson et al. (1977), outre le temps d’agitation, sa force influencera
également la flottation. Une bonne agitation favorisera un plus grand nombre de
collisions entrainant nécessairement une augmentation de I'adsorption entre

bulles et particules. Par contre, un brassage trop agressif provoquera le
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~ détachement de ces mémes particules. L'effet du mélange et de la turbulence de
la pulpe ont également été examinés par plusieurs auteurs [Bogbanov;1964] et
[Jowett;1961].

2.1.3.5 La vitesse du gaz

L’efficacité de la flottation dépend de la stabilité de la mousse. Celle-ci se
doit d’'étre stable et relativement séche (bulles bien formées) pour espérer une
belle flottation. Théoriquement, la stabilité de la mousse dépend de la quantité de
coliecteur et de la vitesse du gaz utilisé pour former les bulles. Une vitesse
élevée réduit la quantité de collecteur nécessaire pour obtenir une mousse stable
et augmente la qualité de la séparation. Plusieurs articles traitent plus en
profondeur de l'influence de la vitesse du gaz sur la flottation : [ltyokumbul;1993],
[Tortorelli et al.;1997], [Dobby et Finch; 1986].

2.1.3.6 La taille des particules

La taille des particules est un des paramétres qui affecte le plus la
récupération et celui sur lequel nous nous sommes le plus attardés dans ce
travail. Jameson et al. (1977), mentionnent, entre autres, que la flottation des
particules de petites tailles se fait plus difficilement que celle des particules de
tailles moyennes. En fait, ils affirment que lorsqu’est augmentée la taille des
particules, leur récupération atteint un maximum entre 10 et 100 um. Klassen et
Mokrousov (1963) ont également fait mention des difficultés rencontrées avec les

particules sous les 10 um.

2.1.3.7 Taille des bulles

La taille des bulles est un facteur important pour la flottation des
particules fines. En fait, plus les bulies sont petites, plus la flottation des fines est
favorisée puisque les probabilités de collisions sont augmentées
[Somasundaran ;1979][Gochin ;1990]. Effectivement, les particules fines ne
possédent pas une force d'inertie assez importante pour contrer 'écoulement de
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Feau autour de chacune des bulles [Tortorelli ;1997]. Ainsi, elles ont plutét
tendance a suivre I'écoulement et a ne pas entrer en collision avec les bulles de
grandes tailles, ce qui a pour effet de diminuer I'efficacité de collection. Pour
résoudre ce probléme, le moyen le plus efficace est de diminuer la taille des
bulles afin de faciliter les collisions pour les particules fines. Par contre, les
petites bulles d’air ne sont pas assez fortes pour supporter et ainsi entrainer
dans la mousse toutes les tailles de particules. |l faut donc optimiser la taille des
bulles en fonction du type de matériel a traiter.

2.2 Revue de la littérature spécifique aux particules fines

et ultra fines

Cette section englobe deux parties. Une premiére partie présente une
revue générale de la littérature sur la flottation appliquée aux particules fines et
ultra fines. Par la suite, une seconde partie traite plus spécifiqguement de certains
articles qui ont été sélectionnés. En effet, parmi 'ensemble de la littérature
consultée, trois articles ont été d’une grande utilité. Ces articles ont été utilisés,
comme nous le verrons plus loin, lors de la comparaison de nos données avec
celles de la littérature (chapitres 4 et 5). Compte tenu de leur importance, ceux-
ci sont décrits de facon beaucoup plus détaillée a la section 2.2.2.

2.2.1 Revue générale

Depuis fort longtemps, les particules fines sont au centre des
préoccupations de nombreux spécialistes dans le domaine. En effet, celles-ci ont
constamment fait I'objet d’investigation: d’'une part puisqu’elles représentent
souvent une partie appréciable de la production miniére (résidus de broyage),
mais surtout car elles ont toujours été trés difficiles a traiter
[Somasundaran ;1979][Alvarez et Bocaz;1985]. Pour mieux comprendre la
nomenclature, voici un tableau de classification du diamétre des particules selon
Sivamohan (1990):
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Tableau 2. 1- Classification granulomeétrique des particules (source:
Sivamohan;1990)

Classe Tailles des particules
(nm)
Super colloides <0.2
Colioides <1
Ultra fines <5
Trés fines <20
Fines <100
Intermédiaires <500 .
Grossiéres > 500

Aplan (1979) a expérimenté plusieurs techniques pour lindustrie du
charbon. Il en est venu a la conclusion que la flottation était probablement le
procédé de concentration et ainsi de décontamination ayant le plus de potentiel
pour parvenir a traiter les particules fines de charbon. Cependant, plusieurs
problémes comme le manque de méthodes pour flotter les oxydes sélectivement
ou des problémes reliés au transport des particules fines et ultra fines de
charbon ont perturbé le développement du procédé.

Alvarez et Bocaz (1985), ont également expérimenté la flottation des fines
en comparant les cellules aux colonnes. Tout d’abord, ils ont défini les fines
comme étant des particules inférieures a 20 um (Tableau 2.1). Selon eux,
Fefficacité de la flottation dépend des collisions entre les bulles et les particules
mais également d’'un phénoméne d’adhésion et de détachement entre les
particules. Comme nous I'avons déja soulevé a la section précédente, le temps
de flottation peut sans doute étre a [lorigine de certains problémes.
Effectivement, une augmentation du temps de flottation engendre une
augmentation de la récupération, mais crée cependant, beaucoup plus
d’entrainement. Il faut donc parvenir a optimiser ce paramétre pour obtenir les
meilleurs résultats possibles. En ce sens, Alvarez et Bocaz (1985) ont proposé

une série de mesures pour améliorer la récupération et la pureté lors de la
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flottation des fines. Les résultats qu’ils ont obtenus démontrent que la colonne
est une alternative trés avantageuse pour les particules fines et ultra fines
comparativement aux cellules conventionnelles puisque les colonnes permettant
le nettoyage du concentré. Par la suite, de nombreuses recherches ont corroboré
les conclusions énoncées par Alvarez et Bocaz (1985). Notamment celles de
[Dobby, Amelunxen et Finch ;1985] [Moys et Finch;1988 ] [Espinosa-Gomez et
al.;1988] [Biswal et Bhaumik;1992] [Petruk et Lastra;1993].

En fait, c’est a la fin des années 70 que la situation commenca a se
clarifier en ce qui concerne Ila flottation des fines. Selon Fuerstenau (1980), le
probléme fondamental de la flottation des fines réside dans le fait que leur
surface spécifique est beaucoup plus grande que celle des autres types de
particules et ce, en plus d’avoir une masse qui devient toujours de plus en plus
faible. La figure 2.7 représente trés bien la problématique de la récupération et
de la pureté des fines.

PARTICULES
FINES
Grande surface
spécifique
consommation faible momentum
élevée de réactif
grande énergie
de surface entrainement des faible masse
stabilisation de particules fines
la mousse
grande stabilité
absorption non de la suspension
) spécifique du
collecteur agglomération faible probabilité
coagulation de collision
) oxydgbon
rapide
) grande couche vitesse de faible probabilité
dissolution visqueuse flottation faible d'adhésion

Fig. 2. 7- Schéma montrant la relation entre les propriétés chimiques des fines et leur

comportement en flottation. (source : Fuerstenau;1980)
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Comme on le constate sur le schéma de la figure 2.7, la grande surface
spéecifigue des fines provoque une augmentation de leur capacité d’adsorption
des réactifs. En fait, elles consomment beaucoup plus de réactifs qu'elles ne le
devraient ce qui provoque nécessairement un manque de réactifs pour les autres
particules, diminuant ainsi la récupération. De plus, la faible masse des particules
fines induit un momentum beaucoup plus faible et provoque une diminution de la
probabilité de collisions [Alvarez et Bocaz ;1985] ou d’adhésion tout en
augmentant les chances d’entrainement dans la mousse. D’'un autre cété, les
particules fines possédent une grande énergie de surface ce qui influence
plusieurs phénoménes affectant la flottation. Par exemple, une absorption non
spécifique du collecteur ou une oxydation trop rapide des minerais sulfurés
rendent les particules non flottables. '

Fuerstenau (1980) et Somasundaran (1979) ont avancé certaines
solutions. Une de celles-ci consiste a augmenter ia grosseur des particules par
agglomération ou par floculation sélective. Selon Sivamohan (1990) et Jowett
(1980), lagglomération provoquerait une diminution de I'entrainement
parasitaire. Egalement, pour augmenter la probabilité de collisions entre les
bulles d'air et les fines, ces deux auteurs proposent de diminuer la grosseur des
bulles permettant ainsi une meilleure collection. Plusieurs autres méthodes sont
également proposées par ces mémes auteurs.

Dans un méme ordre d’idée, mentionnons également l'existence d’une
revue d'articles reliée a notre sujet et effectuée par Sivamohan (1990). Ce
document constitue une trés bonne revue de la problématique de la récupération
des particules trés fines. De plus, il contient un excellent résumé de la théorie
relative a la problématique des fines et a la flottation en général. Finalement, une
liste de références de plus de 150 articles vient s’ajouter & cette revue trés
compléte de la littérature.

Finalement, un article de Kent et Ralston (1984) sur la flottation en
colonne nous apparait intéressant puisqu’il traite exactement du méme systéme
quartz-chalcopyrite que celui impliqué dans notre expérimentation, le diamétre

moyen de la chalcopyrite étant méme sous les 2 um. Parmi les conclusions
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pertinentes rapportées, mentionnons l'observation d’'une fenétre intéressante a
pH 11 pour une pureté et une récupération notable de la chalcopyrite. De plus, il
a été démontré que pour un mélange 1:1 chalcopyrite-quartz, les rendements
sont excellents mais, par contre, la sélectivité est limitée. Toujours selon cet
article, la sélectivité serait améliorée pour un ratio chalcopyrite-quartz qui
augmente et ce, a des densités de pulpe plus grandes. Cet article a été, lui aussi,
trés utile lors de I'analyse des résultats de flottation.

Lorsqu’on discute des colonnes de flottation, une série de variables
pouvant affecter le processus de flottation entrent nécessairement en jeu.
Effectivement, plusieurs auteurs en font mention [Trahar;1981] [Jamialahmadi et
Muller-Steinhagen;1991] [Finch et Dobby;1990] [Falutsu et Dobby;1992]. Ces
variables influencent, chacune a leur maniére, des paramétres tels que
I'épaisseur de la mousse, la pureté ou la récupération du minéral. C’est pourquoi,
lors des essais de flottation, quatre variables bien précises ont été sélectionnées.
Ces derniéres, selon nous, influencent le processus de la flottation. Il s’agit
du/de :

e débit de I'eau de lavage
e |avitesse du gaz
e la concentration du moussant

¢ |a concentration du collecteur

Ce choix repose sur des considérations piutét techniques. Effectivement,
chacune de ces variables est trés facilement ajustable et n'oblige aucune
modification importante du montage. il s’avére également que celles-ci
influencent la récupération (efficacité) et la pureté, (ces termes sont définis a la
section 3.4.1). Le tableau 2.2 résume les effets que la plupart des variables
manipulées ont sur les variables dites «contrélées» comme la récupération et la
pureté. Les variables manipulées sont des variables que I'on a modifiées en
cours de route. Quant aux variables contrlées, ce sont deux paramétres qui
démontrent 'effet que la modification de chacune des variables manipulées peut
avoir sur la flottation. Notons en terminant I'absence de l'influence de la taille des
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bulies sur la récupération et la pureté. Durant les essais qui ont été effectués, un
agent moussant a été utilisé permettant ainsi une diminution de la taille des
bulles. La formation des bulles était réalisée a I'aide d’'un bulleur conventionnel,
le systéme le plus simple sur le marché. Cet équipement générait des bulles

d’une taille approximative de 5 um.

Tableau 2. 2 — Réponse des variables contrélées a 'augmentation des variables

manipulées. (source : Finch et Dobby;1990)

Variables contrélées
Variables manipulées Récupération Pureté
Débit eau de lavage +-/F -+/8
Vitesse du gaz -IM +-/M
Concentration de la mousse -18 +/8
Concentration du collecteur ND ND

+ une augmentation de la variable manipulée provoguera I'augmentation de la variable
controlée.
- une diminution de la variable manipulée provoguera la diminution de la variable
controlée
S : réponse lente F : réponse rapide M : réponse modérée ND : non
disponible

2.2.2 Revue détaillée d’articles spécifiques

Maintenant que la problématique générale des fines est connue,
attardons-nous sur quelques articles se rapportant directement au sujet traité
dans le présent document. Les articles de Trahar (1981), d’Espinosa-Gomez et
al. (1988) et de Petruk et Lastra (1993) ont été sélectionnés puisqu'ils portent
essentiellement sur des essais de flottation pour des particules fines effectués en

colonne ou en cellule.
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Trahar ;1981

Trahar (1981) s’intéresse a l'influence que la taille des particules peut
avoir sur la flottation. Dans cet article extrémement bien documenté il étudie
exclusivement la flottation en cellule de particules fines, intermédiaires et
grossiéres. Puisqu’elles font I'objet de la présente étude, seule la section des
particules fines sera abordée. L'article de Trahar se démarque des autres par
ses nombreux graphiques qui facilitent la compréhension des différents
phénoménes. Egalement, il contient des explications complétes sur le
comportement des particules fines en cellule.

Parmi les résultats disponibles dans l'article, Trahar fait I'étude d'un
systeme identique a celui dont il est question dans ies chapitres subséquents soit
le systéme quartz-chalcopyrite. Contrairement aux expérimentations qui ont été
effectuées et qui sont présentées aux chapitres 4 et 5, 'agent moussant utilisé
par Trahar est le PPG (polypropyléne glycol de poids moléculaire 400) et ce, a
un pH de 11. La figure 2.8 représente bien la tendance générale de 'enlévement
de la chalcopyrite lors de la flottation en celiule. En fait, pour 'ensemble des
systémes présentés dans I'article, on retrouve une récupération maximale pour
les particules intermédiaires. Le systéme quartz-chalcopyrite ne fait pas
exception a la régle puisqu’on observe la récupération maximale entre 20 et 100
Um. Aux extrémités, surtout du coté des particules trés fines, I'écart est
considérable puisque I'on passe de 80 % de récupération pour les particules a 10
pm jusqu’a 50 % pour des particules montrant un diamétre moyen sous les 5 um.
La taille influence donc grandement la flottation et il sera intéressant de comparer
ces résultats avec ceux de la présente étude. Par contre, il faudra prendre en
considération que I'essai présenté a la figure 2.8 a été effectué sans qu'il y ait
utilisation de collecteur.
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Fig. 2. 8 - Flottation de la chalcopyrite dans une cellule. (Tiré de Trahar,1981)
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Plusieurs paramétres ont été étudiés par Trahar. Parmi les plus

importants, on retrouve l'utilisation ou non d'un collecteur. Des tests effectués
avec un systéme différent, soit celui quartz-chalcocite (figure 2.9), démontrent

que le collecteur influence grandement la récupération, mais surtout pour les

particules supérieures a 20 uym. Pour les particules sous les 10 um, l'influence

est perceptible mais moins significative. Malgré tout, il ne faut pas négliger

'impact du collecteur sur la sélectivité générale de la flottation.
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Fig. 2. 9 - Influence du collecteur sur la récupération des particules de chalcocite,

flottation en cellule. (Tiré de Trahar, 1981)
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Toujours selon larticle de Trahar (1981) et pour le systéme quartz-
chalcocite, l'ajout d'une plus grande quantité de collecteur n'influence pas
positivement la récupération de la chalcocite. Il existe donc une concentration
optimale de collecteur qui est sans doute fonction du type de matrice étudié.

Mentionnons en terminant que Trahar (1981) a également fait I'étude de
la récupération par entrainement. Il démontre que trés réguliérement les résultats
de récupération pour les particules fines peuvent étre faussés par
'augmentation de I'entrainement pour des particules de faibles tailles. Ces
informations devront étre prises en considération lors de la comparaison des
résultats.

Espinosa-Gomez, Finch et Johnson ; 1988

La particularité de cet article provient de la comparaison qui est effectuée
par les auteurs entre les cellules et ies colonnes. La taille des particules étudiées
variait entre 8 et 23 um de diamétre. De plus, malgré le fait que l'article porte
davantage sur I'étude de la sphalérite (sulfure de zinc), certaines
expérimentations ont été effectuées avec une matrice de chalcopyrite.

A la lecture de I'article, on constate tout d’abord que la récupération de la
chalcopyrite a l'aide d’'une colonne est excellente (figure 2.10). Cependant, un
seul passage en colonne apparait insuffisant. En effet, on remarque que la
récupération des particules ultra fines est incompléte. Les résuitats obtenus lors
de ce premier passage représentent bien la problématique habituelie puisque
qu’'est observée une baisse de récupération pour des particules de tailles
inférieures a 8 um ce qui se veut concordant avec les observations de Trahar
(1981). Cet article confirme que les particules de taille supérieure aux « ultra
fines » ont tendance a flotter plus facilement puisqu’'un maximum de récupération

d’environ 85 % est observé pour les particules prés de 10 um.
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Un deuxiéme passage dans la méme colonne permet une récupération
quasi parfaite et ce, peu importe la taille des particules ce qui est excessivement
intéressant. D’'un autre c6té, a aucun moment dans I'article, n’est mentionnée la
pureté du concentré obtenu pour chacune des fractions. Une récupération du
cuivre a8 100 % n'implique pas nécessairement une concentration de ce demier.
L'article ne faisant aucune mention de la sélectivité, il faut donc demeurer
prudent dans l'analyse de ces résultats. |l est également possible que la
récupération de la chalcopyrite «ultra fine» ait été provoquée par de
I'entrainement comme le mentionnait précédemment Trahar (1981).
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Fig. 2. 10 - Flotattion en colonne, récupération du cuivre selon la taille des
particules de chalcopyrite. (Tiré de Espinosa-Gomez et al., 1988)

Les auteurs ont cependant évalué et comparé de fagon générale la pureté
du concentré de cuivre obtenu selon le type de flottation utilisé. En observant la
figure 2.11, il apparait clairement que les colonnes de flottation concentrent
davantage le cuivre que les cellules. On constate méme, pour certaines fractions,
une différence de prés de 10 %. Cette figure nous renseigne également sur
l'influence que la récupération peut avoir sur la pureté. Il est clair que plus la
récupération est importante, plus faible est la pureté du concentré. Ceci



31

s'explique probablement par une augmentation de I'entrainement parasitaire
lorsqu’on approche 100 % de récupération.

Mentionnons qu’une comparaison entre colonnes et cellules a été
effectuée au niveau de I'entrainement. L’article démontre clairement que
'entrainement est plus important pour les cellules. Selon les auteurs, la cellule
engendre 30 % d’entrainement parasitaire comparativement a la colonne ol ce
pourcentage se limite a 12 %, ce qui a déja été discuté dans les pages
précédentes [Biswal et Bhaumik ;1992] [Gosselin, Blackbum et Bergeron ;1997].

1 —®&— Espinosa-Gomez, Finch et Johnson; 1988 flottation en cellule
34 —@— Espinosa-Gomez, Finch et Johnson; 1988 fiottation en colonne
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Fig. 2. 11 - Variation de la pureté du concentré de chalcopyrite en fonction de la
récupération, cellule et colonne. (Tiré de Espinosa-Gomez et al., 1988)

Finalement, Espinosa-Gomez et al. (1988) font mention des effets que
peuvent avoir certaines variables sur la pureté et la récupération lors de la
flottation. Cet article sera donc trés utile pour les prochaines sections lors de la
discussion de nos propres résultats.



32

Petruk et Lastra ;1993

L’article de Petruk et Lastra s’intéresse également au systéme quartz-
chalcopyrite. Les auteurs effectuent I'évaluation de la récupération de la
chaicopyrite libre et associée et ce, en comparant encore une fois, les colonnes
et les cellules. Cet article inclut également une comparaison entre des colonnes
de flottation de tailles variables. Un exemple des différents résultats disponibles
dans l'article est présenté a la figure 2.12 .

80 = ®—e
70 —
g 65 - \ ‘
-
g 6o -
- o
g i
,5, 55 -
2 j . ]
® 50 —
J
45 =
40 -
p ~——®@— Petruk et Lastra, 1993 ; flottation chalcopyrite libre J
35 r . T v T v . . T v —
5 10 15 20 25 30
taille des particules (um)
a) colonne
100 -
——.
. 80 -
X
bud E
@
£ 60 -
2
L 1
5 —®@— Petruk et Lastra, 1993 ; fiottation chalcopyrite libre
40 —
20
1 1 | v L] M ¥ v 1
0 5 10 15 20 25 30

taille des particules (um)

b) cellule

Fig. 2. 12 - Récupération de la chalcopyrite selon la technique utilisée, a) colonne b)
cellule (Tiré de Petruk et Lastra, 1993)
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Parmi les conclusions intéressantes qui ont été recensées dans cet
article, mentionnons que pour 'ensemble des tests qui ont été effectués, la
colonne est la technique a privilégier pour récupérer les particules trés fines de
chalcopyrite libre et ce, avec une plus grande pureté. li s’avére également que
peu importe la taille des particules, la pureté est plus grande lorsqu’on utilise les
colonnes plutét que les cellules.

D’autres articles portant sur la flottation de la chalcopyrite se retrouvent
dans la littérature. En effet, 'un d’eux provient de Jonhson et al. (1974), et traite
de lefficacité de la flottation des minéraux non-sulfurés dans un procédé de
flottation de la chalcopyrite. On y décrit, entre autre, le comportement de la pulpe

selon les fractions flottées soit grossiéres et fines.

Il apparait maintenant évident que la documentation concemant la
flottation en colonne des fines, loin d’étre abondante, semble toutefois de plus en
plus présente dans la littérature scientifique. Nous avons cependant constaté
qu'aucune étude approfondie n’est disponible au sujet des particules ultra fines (
< 5 uym). Aussi, il nous est apparu pertinent de chercher a documenter le
comportement de particules de chalicopyrite inférieures a 5 um lors de la flottation

en colonne.
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3 Partie expérimentale

Ce troisieme chapitre présente les différents appareils utilisés ainsi que ia
description de chacun des protocoles réalisés durant le projet de la flottation des
particules fines et ultra fines. La méthode expérimentale englobe : la description
1) de la préparation des échantillons 2) des essais de fiottation 3) du traitement
des échantillons et finalement présente 4) la formulation mathématique utilisée
pour exprimer la performance des essais de flottation, par exemple : la pureté,
I'efficacité etc.

3.1 Préparation des échantillons

3.1.1 Appareils utilisés

Le tableau 3.1 regroupe les différents appareils utilisés tout au long de
I'expérimentation. Une description plus détaillée suit ce tableau.
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Tableau 3. 1 - Fonctions et modeéles des différents appareils utilisés.

Appareil Marque ou modéle fonction

Broyeur a machoires Sturtevant Broyer grossiérement le quartz et la

chalcopyrite
Broyeur a disques en Bicobrown Broyer le quartz sous 100 pm
alumine
Broyeur a anneaux ARI1./Bleuler Broyer Féchantillon de chalcopyrite le plus
finement possible

Cyclosizer ‘Warman International Séparer le matériel broyé en différentes

Granulometre laser  Fritsch / analysette 22

Absorption atomique  Varian / SpectAA-300

fractions granulométriques
Vérifier la granulométrie du matériel broyé et
des échantillons de flottation
Doser le cuivre

Broyeurs

Les trois types de broyeurs ont servi a la préparation de la matrice

artificielle (quartz et chaicopyrite) qui a été utilisée lors des différents essais de

flottation.

Cyclosizer

Comme les opérations de broyage ne permettent pas, a elles seules,

d’obtenir des particules de tailles trés précises, I'utilisation d’un cyclosizer s'avére

essentiel pour séparer la chalcopyrite par tranches granulométriques bien

spécifiques. Le cyclosizer est un appareil trés utilisé pour la séparation de

fractions granulométriques. Souvent utile lorsque la portion des particules trés

fines est importante, le principe de fonctionnement du cyclosizer repose sur la

base des différences de diamétre et de masse volumique des particules. Ainsi,

avec ce type d'appareil, il est possible d'avoir 3,4 ou méme 5 fractions

granulométriques variant entre 0 et 100 um [Gosselin, Blackburmn et Bergeron;

1997].
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Granulometre laser

Un autre type d’analyse consiste a déterminer la granulométrie des
échantillons. Que ce soit celle du quartz utilisé ou celle des solides dans le rejet,
le concentré ou lalimentation. Ce type d'analyse s'avere intéressant, en
particulier pour déterminer les conditions granulométriques de départ de la
flottation. Un granulomeétre a laser de marque FRITSCH model ®analysette 22 a
été utilisé pour I'analyse rapide et automatique des particules solides dans la
plage 0,16 um a 1160 um. Cette technique permet de déterminer la
granulométrie de solides mais également d’émuisions et aérosols quelconque.
Le principe de fonctionnement est basé sur le rayon d’un laser a faible énergie
qui génére une image de diffraction lorsqu’il traverse I’échéntillon. L’'angle de
diffraction étant fonction de Ila taille des particules, il est donc possible, a l'aide
d’'un détecteur, de produire des spectres de la taille des particules. La procédure
d'utilisation compléte de I'appareil se trouve a 'annexe A.

Absorption atomique

La spectrophotométrie d’absorption atomique (A.A.) est une technique
d’analyse quantitative qui permet de doser environ 70 éléments différents a des
concentrations souvent inférieures au mg/L (ppm). Cette méthode a été utilisée
pour quantifier le cuivre dans les différents échantillons. La méthode et les
principes de fonctionnement de la spectrophotométrie d’absorption atomique
sont abondamment discutés dans la littérature. Cependant, Skoog et Leary
(1992) et Rouessac et Rouessac (1997) constituent deux excellents ouvrages de
référence qui couvrent 'ensemble de cette méthode analytique. L’appareil utilisé
était un SprectrAA-300 de Varian. Le brdleur provenant également de chez
Varian était de type Air-Acétyléne Mark 5A. La flamme utilisée était de type Air-
Acétylene. L’'acétyléne, de qualité AA provenait de AirProducts. Une lampe a
cathode creuse de cuivre, qui provenait de chez Cathodeon Ltd., a été utilisée.
Chaque échantillon contenu dans les fioles a été analysé en triplicata et seule la
moyenne des trois réplica était gardée. Chaque résultat de réplica était basé sur
une moyenne de cing lectures de I'appareil. La description détaillée du protocoie

analytique utilisé est également disponible a 'annexe A.
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3.1.2 Materiel utilisé

Le minerai de chalcopyrite (CuFeS,), utilisé pour la matrice artificielle,
provenait de la mine de Kidd Creek a Timmins en Ontario et a été foumi par le
professeur Marc-Richer Lafléche de 'INRS-Géoressources. Le quartz provenait
de INRS-Géoressources.

3.1.3 Préparation de la matrice artificielle

Quartz

Le quartz, broyé chez COREM (consortium de recherche en science
minérale) anciennement CRM (centre de recherche minérale), devait étre au
minimum sous les 75 um dont une grande proportion inférieure a 50 um. Ce
choix reposait uniquement sur une question de similitude. Effectivement, I'objectif
des diverses expériences était de simuler la réalité des sédiments portuaires
comme ceux rencontrés au port de Montréal par exemple. Pour le quartz, les
tranches granulométriques ont été obtenues par tamisage a sec.

Chalcopyrite

La chalcopyrite a été utilisée comme contaminant dans cette matrice
artificielle. Il fallait obtenir des tailles de particules bien déterminées et trés
rapprochées les unes des autres. Un broyage grossier a tout d’abord été réalisé
pour diminuer la taille des particules de chalcopyrite sous les 100 um. Par la
suite, un cyclosizer (section 3.1.1) de marque Warman Intemational a permis la
séparation des particules selon leur taille. Les conditions d’opération du
cyclosizer sont regroupées dans le tableau 3.2.
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Tableau 3. 2— Paramétres d’opération du cyclosizer.

Température de I'eau (°C) 16,5
Masse de I’échantillon (g) 50,00
Temps de fonctionnement (min) 10
Pression (lbs / mmHg) 46 /180

3.2 La Flottation

Le montage utilisé pour la flottation de la matrice est identique pour les
deux séries d’expérimentations effectuées. La colonne est représentée en détail
a la figure 3.2.

Spécification de Ia colonne utilisée

e Hauteur: 183 cm (6 pieds)
o Diameétre : externe : 5cm interne : 4,6 cm
e Volume disponible : 3,04 L

e Matériel : verre
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3.2.1 La colonne

L’alimentation est située au 2/3 supérieure de la colonne et le front de
mousse devait étre gardé le plus possible au-dessus de I'alimentation
pour diminuer la turbulence dans la mousse.

Q s e

h '
v
I

)

Front de
mousse >

61cm

O Oﬁﬁ NNN
00

alimentation e—

Pulpe -—‘%

00000,00
OOOOO OO O O 8UUUUU

i

rejet gaz

—5cm —

Fig. 3. 1 - Représentation de la colonne de flottation utilisée lors de la présente
étude.

3.2.2 Composantes du montage

e Pompe péristaltique FLEX-FLO® fait par Blue White Industries
Modéle : Av-145-7
e Systéme d’alimentation maison (Fig.3.3)
- 2 perceuses SKIL 3,5A
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Fig. 3. 2 — Schéma du montage de I'alimentation.

e Systéme pour l'eau de lavage : (Fig. 3.4)

- regulateur de débit de Cole-Parmer Instruments Co.

@

eau

pompe péristaltique

Régulateur de débit

Fig. 3. 3 — Systéme pour I'eau de lavage.
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e systéme de gaz
- Air comprimé provenant d’'un compresseur central au complexe
scientifique.

- débitmétre utilisé : ADVANCED specialty gas equipement

La pulpe, préalablement brassée, a été introduite au deux tiers de la
colonne de flottation par une pompe péristaltique a un débit maintenu constant a
200 mL d’eau par minute et ce, pour toutes les expériences effectuées. Un fois la
pulpe entrée, l'air a été introduit dans le systéme de flottation et a suivi son cours
normal. La pulpe fut ainsi séparée en deux: une premiére partie, nommée
concentré, fut recueillie par le haut de la colonne tandis qu’une seconde partie, le
rejet, fut récupérée au bas de la colonne. Ces deux parties, en plus de
I'alimentation, étaient par la suite analysées pour le cuivre par absorption
atomique.

3.2.3 Reactifs utilisés
Agent moussant

DOWFROTH 250 (C4H1,0,), (Ether méthylique de propyléne glycol)
Marque de commerce : The Dow Chemical Company distribué par Van Waters
and Rogers Ltée.

Collecteur

/S

| I
I I
CH 3 (CH 2)3 CH o l o C !
l \S 1 K
I |
! {

KAX, (Potassium Amyl Xanthate) Provenant de Prospec Chemicals, Canada
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Agent basique

Cet agent est utilisé pour augmenter le pH de la pulpe, 'hydroxyde de potassium
(KOH) provient de BDH Assurance et est certifié A.S.C.

3.3 Le traitement des échantilions

3.3.1 Essais

Pour chacun des essais qui ont été réalisés, environ 500 grammes de
quartz et deux grammes de chalcopyrite étaient mélangés dans environ sept
litres d’eau. Une fois la flottation terminée, aprés 15 a 20 minutes, les
échantillons recueillis a Ia fois a I'entrée, a la sortie et dans ie concentré étaient
séchés pendant quelques heures.

3.3.2 Mise en solution pour analyse

La mise en solution des échantillons préalabiement séchés dans une
étuve, s’effectue par fusion alcaline. La fusion est réalisée a I'aide de peroxyde
de sodium (Na;O,) provenant de chez Fisher Scientific et certifi¢ A.C.S. Le
fondant (entre trois et quatre grammes) se devait d'étre bien mélangé a environ
0,5 gramme d'échantillon avant d’étre placé sous une flamme. Des creusets en
zirconium de 55 mL, provenant de chez Aldrich, ont été utilisés et du KOH solide,
certifi¢ ACS, provenant de chez Assurance BDH fut ajouté au mélange pour
faciliter la fusion lorsque nécessaire. Les acides utilisés dans le protocole ou
pour le lavage de la verrerie (HCIl, HNO;) étaient de qualité TraceMetal et
provenaient de chez Fisher Scientifique. Chaque échantillon (a I'entrée,
concentré, rejet), fut fusionné en duplicata. Le protocole exact de la mise en
solution des échantillons est présenté a 'annexe B.
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3.3.3 Analyse des échantillons

Une fois la mise en solution effectuée, il restait a analyser les échantillons
par absorption atomique. Il s’agissait alors de construire une droite d’étalonnage
dans le domaine de linéarité (D.L.) de I'appareil pour le cuivre et d’'analyser les
échantillons. Ce dernier posseéde un D.L. entre 0 et 10 ppm (mg/L). Pour
construire cette droite, des solutions standards de 0 ;2,5; 5,0 ; 7,5 et 10 ppm ont
eté préparées a l'aide du standard certifi¢ MP-1a provenant de chez Canadian
Certified Reference Material Project et contenant 1,44 % de cuivre. La
procédure de mise en solution du standard était identique a celle décrite a la
section 3.3.2. afin de respecter les conditions d’analyse. Le tableau 3.3 présente
les parameétres qui, @8 moins d’avis contraire, ont été ajustés sur l'appareil
d’analyse.

Tableau 3. 3— Parameétres en absorption atomique.

Ratio Air/ Acétylene  Longueur d'onde Ouverture de la fente
(nm) (nm)

21 324,7 2

Par contre, ces analyses ne pouvaient se faire sans avoir préalablement
validé la méthode analytique. Toute nouvelle méthode se doit d’étre validée pour
garantir la précision et la validité des résultats qu’elle procure a I'utilisateur. Une
fagon de faire consiste, entre autre, a évaluer la limite de détection (LDM) et la
limite de quantification (LQM) de la méthode. Le premier paramétre, soit ia LDM,
représente la plus basse concentration produisant un signal détectable avec une
fiabilité définie. Quant a la LQM, elle correspond a la concentration minimale qui
peut étre quantifiée avec une fiabilité¢ définie et par conséquent qui produit un
résultat valide [Raymond; 1995]. Le tableau 3.4 regroupe les deux paramétres
qui ont été évalués. Notons qu'il aurait été important d’établir la justesse et la
récupération du protocole étant donné la présence d’une étape de prétraitement.
Il a été jugé que I'étape de la fusion alcaline était assez connue et maitrisée pour

la considérer comme affectant trés peu le résultat final.
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Tableau 3. 4 — Résultats obtenus lors de la validation de ia méthode

analytique
Paramétre Valeur
Limite de détection (ppm) 0,10
Limite de quantification (ppm) 0,30

La figure 3.5 présente une courbe d’étalonnage typique qui a été
construite lors de la validation de la méthode. Mentionnons que pour qu'une
courbe d’étalonnage soit acceptable, le coefficient de corrélation de la droite
d’étalonnage doit contenir un minimum de deux neufs aprés le point.

1,000 -
0,800 -
0,600 4
0,400 ﬂ

R?=0,9996
0,200 -

Absorbance {un. arb.)

0,000 : : ; :
0,00 2,00 4,00 6,00 8,00 10,00

concentration (ppm)

Fig. 3. 4- Courbe d'étalonnage lors de la validation de la méthode analytique

3.4 Interprétation des résultats

3.4.1 Formules utilisées

Pour mettre en évidence les résultats et ainsi faciliter leur compréhension,
Il est essentiel de définir quelques termes. Il s’agit en fait des termes de pureté,
d’'efficacité, de pourcentage d’eniévement et de bilan de matiére. Tout au long du
document les termes ci-dessous seront trés couramment utilisés. (Exemples de
caicul en Annexe B)
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Pureté (%) :

concentrat ion de cuivre dans le concentré < 100

concentrat ion de cuivre dans la chalcopyri te (318483 ppm)

Note :  Ainsi, une pureté de 20 % correspond a un concentré contenant 20 % de chalcopyrite et
80 % de quartz.

Efficacité (%) .

. . . concentrat ion de cuivre dans le rejet x fraction massique du rejet X 100
fraction massique du rejet - — - -
concentrat ion initiale du cuivre dans la matrice

ou

masse du rejet )
masse initiale de la matrice

fraction massique du rejet = [

Pourcentage d’enlévement (%) :

_ masse de cuivre entré - masse de cuivre dans le rejet < 100

masse de cuivre entré

Bilan de matiére (%)

_ masse de matériel sorti - masse de matériel entré < 100

masse de matériel entré

Un bilan positif ( +) indique qu'il y a eu formation de matériel (plus de matiére sortie que de matiére
entrée).

Un bilan négatif ( - ) indique qu'il y a eu disparition de matériel (moins de matiére sortie que de
matiére entrée).

Un bilan zéro ( 0 ) indique un bilan de masse parfait.
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Pourcentage de solide dans la pulpe (%) -

_ masse de solide < 100

masse de solide + masse d'eau (p =1)

3.4.2 Méthode d’analyse de Taguchi

Pour maximiser l'utilisation des résultats provenant des essais effectués,
une méthode de résolution de matrices orthogonales développée par
Taguchi (1988) a été utilisée. Cette méthode posséde I’avahtage d’'optimiser le
nombre d’'expériences a effectuer en fonction des différents paramétres établis.
Celle-ci procure a I'utilisateur un maximum de données a traiter pour un minimum
d’essais. Basée sur le principe de la matrice orthogonale, cette méthode permet
de planifier un ensemble d'expériences et ce, dans différentes conditions
expérimentales préalablement établies par l'utilisateur. De plus, cette méthode
est trés polyvalente puisquelle s'adapte facilement a plusieurs types
d’expériences et ainsi donne beaucoup de liberté a I'utilisateur.

La méthodologie consiste d'abord a choisir le nombre de variables que
on désire étudier. En ce qui concerne le présent travail, quatre variables ont été
sélectionnées (voir section 2.2.2). Par la suite, on doit déterminer le nombre de
niveaux que l'on veut affecter a chacune des variables présélectionnées. Le
niveau correspond a chacune des valeurs expérimentales utilisées et ce, pour
chacune des variables. Par exemple, pour la présente étude, il a été convenu
d'utiliser trois niveaux. De cette fagon, trois différentes concentrations de
collecteur et de moussant ainsi que trois différents débits de gaz et d’eau de
lavage ont été utilisés lors des essais. Ainsi, il a été possible d’évaluer I'impact
associé au changement de niveau pour chacune des quatre variables en
effectuant neuf essais de flottation.

Par ailleurs, cette méthode permet a I'utilisateur de déterminer l'effet et
l'importance de chacune des quatre variables sur le processus de flottation.
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Ainsi, avec un nombre restreint d’expériences (neuf essais), il a été possible de
déterminer laquelle des variables a eu le plus d’impact dans I'expérimentation,
c’est-a-dire, celle qui a influencé le plus ou le moins la flottation des particules
fines et ultra fines. De plus, il a été possible de représenter graphiquement
I'évolution de chacune des variables en fonction des niveaux sélectionnés.
L'observation de certaines tendances et ce, indépendamment des autres
variables a donc été possible. Taguchi (1988), explique en détail la théorie
statistique de ce concept en plus de donner plusieurs exemples trés intéressants.
Cette technique a été utilisée pour faciliter Iinterprétation des résultats. Les
formules utilisés se retrouvent en annexe C.
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4 Essais préliminaires

Ce chapitre traite des résultats obtenus lors des essais préliminaires.
Ceux-ci ont été réalisés avec des particules de chalcopyrite dont la taille variait
entre 5 et 50 pm. Cette série d’essais avait plusieurs objectifs : 1) se familiariser
avec I'équipement et la réalisation des protocoles expérimentaux de flottation en
colonne; 2) obtenir des résultats expérimentaux pour une tranche
granulométrique comprenant les particules fines de chalcopyrite, soit les
particules dont les tailles sont comprises entre 5 et 50 uym ; 3) comparer ces
résultats expérimentaux a ceux rapportés dans la littérature et confirmer les
tendances générales du comportement des particules fines en flottation. Ce
chapitre est divisé en deux parties : une premiére concerne les caractéristiques
des échantillons utilisés pour les essais de flottation alors que la deuxiéme porte
spécifiguement sur les six essais qui ont été effectués. Une discussion
concernant chacun des parameétres analytiques étudiés soit I'eniévement, la
pureté, l'efficacité et le bilan de matiere est également incluse dans cette
deuxiéme partie.
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4.1 Caractéristiques des échantillons

Compte tenu de la quantité appréciable de quartz et de chalcopyrite qui a
été utilisée lors de cette étude, les essais de flottation effectués ont nécessité la
préparation de deux lots de quartz et deux lots de chalcopyrite. Les
caractéristiques granulométriques des deux lots sont présentées dans les
tableaux qui suivent.

4.1.1 Quartz

Les tableaux 4.1 a) et b) regroupent la granulométrie des deux lots de
quartz qui ont été préparés par le COREM. Les signes que I'on retrouvent dans
la 1% et 2°™ colonne sont utilisés pour définir l'intervalle des fractions. Par
exemple, pour la seconde ligne de la 1°® colonne on a l'intervalle supérieure a 75
pm et inférieure a 100 um.

Tableau 4.1a— Distribution granulométrique du 1 lot de quartz utilisé pour les

essais de flottation.

Fraction Poids Cumulatif Cumulatif
um Mailles (%) retenu (%) passant (%)
+ 106 150
(-106 + 75) (-150 + 200) 0,04 0,04 99,96
(-75 + 83) (-200 + 270) 0,39 0,43 99,57
(-53 + 45) (-270 + 325) 0,68 1,11 98,89
(-45 + 38) (-325 + 400) 2,40 3,62 96,48
<38 -400 96,48 100,00 0,00

Total 100,00
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Tableau 4.1 b— Distribution granulométrique du 2°™ lot de quartz utilisé pour les
essais de flottation.

Fraction Poids Cumulatif Cumulatif

pum Mailles (%) retenu (%) passant (%)
+ 106 150 2,56 2,56 97,44
(-106 + 75) (-150 + 200) 2,14 4,70 95,30
(-75 + 53)  (-200 + 270) 4,92 9,62 90,38
(-53 + 45) (270 + 325) 3,44 13,07 86,93
(-45 + 38) (-325 + 400) 4,81 17,88 82,12
<38 -400 82,12 100,00 0,00

Total 100,00

On constate au tableau 4.1 a) que la presque totalité du quartz (> 96 %)
était inférieur & 38 um. Pour la deuxiéeme portion de quartz fourni (4.1 b), 82%
des particules étaient sous les 38 um. Le spectre de distribution granulométrique
de la deuxiéme portion de quartz (fig. 4.1) montre que ce lot est constitué, a prés
de 100%, de particules ayant une taille inférieure a 50 ym.

QI PFRITEBUH PARTICLE BSISER AMMALYSEITE 3 _ _ qa:g:
-
.
RN N 0 N 1
s

........... AT, v

i L 1e 26 100

miwa Jelomaen s

taille (microns)

2éme

Fig. 4. 1 — Représentation granulométrique du lot de quartz utilisé.
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4.1.2 Chalcopyrite

Mentionnons qu’il aurait été beaucoup trop difficile, et en fait inutile en
fonction de nos besoins, d’obtenir une séparation granulométrique parfaite pour
la chalcopyrite. Les différentes fractions obtenues a l'aide du cyclosizer sont
présentées au tableau 42 La distribution granulométrique de chacune des
tranches a été examinée avec le granulomeétre laser. Pour chacune des tranches,
le pourcentage des particules se retrouvant effectivement dans la tranche
granulométrique mentionnée, est aussi présenté au tableau 4.2. Ce tableau met
en évidence la pertinence de I'utilisation des cing cyclones. Les cyclones servant
a separer les particules. En fait, la premiére fraction (cyclone 1) représentait bien
les particules intermédiaires puisque dans les deux lots, on retrouve des
particules de 30 um a 100 um. Quant aux quatre autres cyclones, ils
représentent et ce, dans une proportion de plus de 70 %, des tranches
granulométriques intéressantes.

Tableau 4. 2 — Fractions granulométriques des particules de chalcopyrite

obtenues a l'aide du cyclosizer.

Cyclone Lot1 Lot 2
4 Tranche (um) %" Tranche (um) %
de la masse de la masse
1 30-70 70 > 30 95
2 25-50 80 20-50 75
3 15-30 70 15-30 70
4 9-20 75 8-20 80
5 5-16 75 5-15 75

' données obtenues avec le granulomeétre laser.
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4.2 Essais de flottation préliminaires

Afin de vérifier P'efficacité de la flottation en colonne, des essais avec les
particules des cyclones 3, 4 et 5 ont été réalisés. Rappelons ici que les cyclones
3, 4 et 5 contiennent majoritairement des particules de tailles variant entre 5 et
30 pm. Dans le but d’évaluer 'impact du collecteur sur Ia flottation, deux séries
d’essais ont été réalisées pour chaque cyclone : I'une avec collecteur et I'autre
sans collecteur. Mentionnons que la démarche expérimentale compléte des
essais de flottation est présentée a I'annexe A. Le tableau 4.3 regroupe les
parametres des essais D1 a D6 qui correspondent aux echantilions des cyclones
3, 4 et 5 flottés en duplicata.

Tableau 4. 3 — Paramétres des essais D1 a D6.

Masse de quartz (g) 525-590
Masse de cuivre (g) 25-28
Masse de collecteur (mg) 0 ou entre 140-170
volume de Dowfroth 250 (mL) 1,750u 1
Durée de I'essai (min) 15-20
volume d’eau servant a préparer 7
la pulpe (L)

Les valeurs présentées au tableau 4.3 représentent 'intervalle d’opération
de chacun des paramétres. La durée moyenne des essais variait entre 15 et 20
minutes alors que le pourcentage de solide dans la pulpe se situait entre 5 et 10
%. Le tableau 4.4 présente un résumé détaillé de I'ensemble des résultats
obtenus pour ces essais préliminaires. Notons que les formules complétes

décrivant chacun des parameétres ont été présentées a la section 3.4.1.
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Tableau 4. 4 — Résultats des essais préliminaires de flottation en colonne avec

les particules fines.

Essai Description Enlévement Pureté Efficacité Bilan de matiére

(fraction pm) (%) (%) (%) global (%) cuivre
avec collecteur
D1 (15-30) 100 43 98 -25 100
D3 (8-20) 100 12 91 15 10
D6 (5-15) 100 52 98 -15 30
sans collecteur
D2 (15-30) 100 15 97 -30 -44
D4 (8-20) 81 12 79 -25 35
D5 (5-15) 72 3 68 1 -56

4 .4 1 Enlévement

L'enlévement est un parameétre trés révélateur du bon déroulement des
essais puisqu’il est fonction ici de la quantité de contaminant, en Foccurrence le
cuivre, qui est présent a la sortie de la colonne c'est-a-dire dans le rejet. Tout
d’abord, on constate que les résultats obtenus pour I'enlévement démontrent trés
bien l'efficacité du collecteur. Effectivement, on observe un enlévement parfait
pour chacun des trois essais effectués avec collecteur. Ce résultat constitue
donc une bonne évaluation de la flottation du cuivre en colonne pour les
particules dont Ia taille varie entre 5 et 30 um et confirme par le fait méme I'utilité
du collecteur.

D'un autre cbté, les essais effectués sans collecteur ont également
généré des résultats intéressants. Ainsi, I'essai D2 conduit & un enlévement de
100 %. Par contre, les résultats obtenus pour les essais D4 et D5 démontrent les
limites de la flottation sans collecteur. Il apparait clairement qu’en deca de 20-25
um, la flottation requiert obligatoirement un collecteur pour que I'enlévement soit
complet. La figure 4.2 présente graphiquement I'évolution de I'enlévement et
démontre linfluence du collecteur en fonction de la taille des particules. On
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remarque une diminution de I'enlévement avec une diminution de la taille des

particules en I'absence de coliecteur.

Il est intéressant maintenant de comparer nos résultats avec ceux de la
littérature. Les résuitats obtenus sont similaires a ceux en cellule présentés par
Trahar (1981) (Fig. 4.2) a savoir une diminution de l'efficacité en fonction de la
diminution de la taille des particules. Cette tendance n'est donc pas propre 3 la
technique de flottation utilisée. Il ne serait donc pas surprenant d'observer le

méme type de comportement pour les particules ultra fines.

100
90 -
¥ J
A
"E 80
a) -
E
9 704
@
I §
[1#]
60 —m-— B Trahar;1981 flottation en cellulke sans collecteur
i —— C Cette étude; flottation en colonne avec coliecteur
—4a— D Cette étude; fiottation en colonne sans collecteur]
50 A
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Fig. 4. 2 — Evolution de 'enlévement selon Ia taille des particules de chalcopyrite flottées.

En ce sens, Espinosa-Gomez et al. (1988) ainsi que Petruck et
Lastra (1993) ont déja étudié le comportement des particules fines entre 5 et 53
um. La premiére équipe travaillant en colonne et la seconde en cellule. Le figure
4.3 fait état de certaines similitudes et différences entre les résultats.
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Fig. 4. 3 - Variation de I'enlévement en fonction de la taille des particules lors de la
flottation.

Les résultats illustrés a la figure 4.3 représentent bien la problématique. 1l
semble en effet que I'on peut dégager des articles de Espinosa-Gomez et
al. (1988) et de Petruk et Lastra (1993) une tendance similaire a celle obtenue
lors de nos propres essais sans collecteur, a savoir une diminution de
I'enlévement & mesure que la taille des particules diminue. Etrangement, ce sont
les résultats de Petruk et Lastra (1993), en cellule, qui se comparent le plus
facilement avec les résultats de cette étude. Il est extrémement difficile de bien
interpréter les résuitats puisque les expériences présentées ont toutes été
effectuées dans des conditions trés différentes. Effectivement, en se basant sur
les résultats du graphique a la figure 4.3, la cellule semble flotter aussi bien les
particules fines que la colonne, ce qui va a 'encontre de ce que l'on retrouve
dans la littérature en général. Cependant, comme il en a déja été question
précédemment, I'enlévement ne tient pas compte de la pureté du concentré
obtenu ni de la répartition de la masse entre le rejet et le concentré. Les
prochaines sections traitent de ces importants parameétres.
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Concermnant les résultats de Espinosa-Gomez et al. (1988) en colonne, la
tendance révele un enievement maximal pour des particules de 10 um. Encore-
la, 'absence d'information sur 'agent moussant utilisé ou I'utilisation ou non d'un
collecteur empéche des comparaisons plus complétes avec les résultats de la

présente étude.

4.2.2 Pureté

La pureté, autre paramétre intéressant, est exprimée ici en pourcentage
de chalcopyrite (section 3.4.1). En effet, puisque la matrice artificielle est
constituée de quartz et de chalcopyrite, une bonne fagon d'évaiuer la pureté du
concentré est de I'exprimer en fonction de la quantité de chalcopyrite présente
dans le concentré. Les résultats du tableau 4.4 démontrent que l'utilisation d’un
collecteur affecte grandement la pureté de la flottation. En effet, on constate que
le collecteur permet une flottation plus sélective de la chalcopyrite et diminue
ainsi grandement la flottation parasitaire du quartz. De fagon générale,
l'utilisation d’'un collecteur fait augmenter la pureté du concentré comme le
montre les 43 %, 12 % et 52 % obtenus avec le coliecteur. Quant aux résultats
de pureté pour la flottation sans collecteur, ceux-ci ne dépassent pas 15 %.
Malgré tout, les résuitats obtenus avec le collecteur indiquent que I'entrainement
du quartz est toujours présent puisqu’on ne dépasse que trés difficilement 50 %
de pureté. Cet entrainement est cependant fort probablement atténué par I'eau
de lavage incluse dans le processus de la flottation en colonne. Mentionnons en
terminant que les résultats obtenus pour la pureté sera influencée par la mesure

du cuivre avec la spectrophotométrie d’absorption atomique.

Lorsqu’on aborde le sujet de la pureté, on s’apercoit vite que les résultats
de 15 %,45 % et 52 % de cuivre qui ont été obtenus dans le concentré, sont plus
intéressants que ceux obtenus en cellule par Petruk et Lastra (1993) qui ne
dépassent pas les 30 %. Ainsi, lorsqu’on s’attarde a des caractéristiques autres
que l'enlévement, on s’apercoit que [utilisation de cellules engendre un
entrainement parasitaire important.
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4.2.3 Efficacité

L’efficacité tient compte a la fois de la concentration de cuivre a I'entrée,
de sa concentration a la sortie et également du bilan de matiere de I'essai. En
fait, cette valeur tient compte de la pureté et de I'eniévement, d'ou son
importance. Les résultats portant sur l'efficacité de la flottation pour les essais
préliminaires sont illustrés a la figure 4.4 .
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Fig. 4. 4 — Evolution de I'efficacité selon la taille des particules flottées.

Les essais effectués avec le collecteur présentent une efficacité variant
entre 90 % et 100% ce qui est fort impressionnant. Ceci démontre, encore une
fois, I'utilité du collecteur et non pas uniquement pour la flottation (enlévement),
mais également au niveau de la pureté et ce, ainsi de l'efficacité générale du
processus de flottation en coionne. En réalité, on observe qu’en I'absence de
collecteur, lefficacité diminue de fagon linéaire tout comme I'enlévement.
L’allure particuliére de la courbe avec collecteur (minimum autour de 15 pm)
s’explique par un degré de pureté beaucoup plus bas pour cet essai. Les erreurs
analytiques peuvent expliquer I'écart rencontré avec ce méme essai. Par contre,
tel que rapporté au tableau 4.4, I'efficacité de la flottation pour cet essai est tout

de méme excellente puisqu’elle est au-dessus de 90 %.
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4.2.4 Bilan de matiére

Le bilan de matiére a été trés utile pour évaluer le bon ou le mauvais
fonctionnement d’'un essai. En fait, plus sa valeur tendait vers 0, meilieur était
I'essai. Rappelons qu’un bilan de masse négatif signifie qu'il est entré dans le
systéme plus de matériel qu'il en est sorti. A V'inverse, un bilan de masse positif
équivaut a la création de matériel. Plutét, I'utilité du bilan de matiére réside dans
le fait qu'il donne de l'information sur la stabilité de I'essai qui a été effectué.
Lors des essais, seul le débit de la sortie de la pulpe pouvait étre varié et cette
variation était nécessaire pour garder un front de mousse stable. En effet, pour
les essais ou la mousse était particulierement instable, les variations manuelles
du débit de la sortie étaient fréquentes. Ces variations entrainaient

inévitablement des écarts au niveau des bilans de matiére.

Les bilans de matiére globaux (tableau 4.4) qui ont été obtenus, c'est-a-
dire ceux tenant compte de 'ensembie de la masse du matériel pour un essai
donné, sont trés acceptables puisqu’ils varient entre —30 % et 15 %. Ces
variations peuvent étre considérées comme normales en tenant compte des
erreurs dues aux fluctuations de débit des pompes. Par contre, les bilans de
matiére concernant le cuivre (tableau 4.4) sont beaucoup moins bons. En fait, un
probléme d’homogénéisation de la chalcopyrite dans la pulpe lors du brassage
du meélange est probablement a 'origine d'importantes variations et notamment
d’'un écart de 100 % pour 'essai D1, puisque le bilan de matiére global est tout
de méme acceptable (—25 %). Il s’agit vraisemblablement d’un effet de pépite du
cuivre difficile a éviter lors du calcul des bilans de masse du cuivre. Les autres
bilans de matiére pour le cuivre étaient plus acceptables et variaient entre —56 %
et 30 %. Il est important de considérer chacun des résultats indépendamment et
d’évaluer l'erreur propre a chacun de ceux-ci puisqu’il ne faut pas négliger
I'erreur associée aux bilans de matiére du cuivre. Cette demiére erreur pouvant

aussi provenir de I'analyse du cuivre.
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4.2.5 Granulomeétrie

Les spectres de granulométrie procurent aussi des informations sur la
flottation des particules. En effet, a 'aide de ces spectres, il est possible de
déterminer quelles sont les tailles de particules qui semblent prédominer et ce, a
'entrée, a la sortie et dans le concentré. Pour appuyer certaines conclusions, les
spectres des essais D5 (5-15 um, sans collecteur) et D6 (5-15 um, avec
collecteur) ont été utilisés.

La figure 4.5 présente la granulométrie de I'entrée D5. Celle-ci est trés
semblable a celle du quartz pur présentée a la figure 4.1 puisque I'entrée est
constituée majoritairement de quartz avec trés peu de chalcopyrite.
Effectivement, les particules de chalcopyrite se situant entre 5 et 15 um sont
camouflées par une partie du quartz qui, pour cet essai, se situait complétement
sous les 50 um. Le spectre de la sortie (rejet) de I'essai D5 a la figure 4.6 s’avere
trés intéressant puisqu’il montre une augmentation des particules pius
grossiéres. Effectivement, alors que le spectre de I'entrée montre que les
particules supérieures a 20 um constituent 10 % de la masse, on en retrouve
environ 20 % pour celui de la sortie. Ces observations laissent croire que les
particuies de plus petites tailles ont été préférablement flottées et se trouvent en
maijorité dans le concentré D5. Cependant, il ne faut pas négliger la possibilité
d'une augmentation importante de [I'entrainement pour expliquer ces

observations, puisque cet essai a été réalisé sans collecteur.
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Fig. 4. 6 - Granulométrie de la sortie de I'essai D5.

Attardons-nous maintenant au spectre du concentré de D5 a la figure 4.7.
Ce dernier est également trés intéressant. En fait, on note que 92% de la
distribution granulométrique est inférieure @8 5 um. Ceci est trés surprenant,
compte tenu que l'on croyait avoir flotté une grande quantité de chalcopyrite
comme semblait l'indiquer la figure 4.6. A vrai dire, puisque la distribution
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granulométrique de la chalcopyrite se situait entre 5 et 15 um, il est maintenant
évident que la quantité flottée est relativement faible. Ces observations vérifient
Fhypothése du paragraphe précédent voulant que I'entrainement de particules
fines explique les résultats de granulométrie obtenus. Il s’avére donc intéressant
de reprendre les distributions granulométriques de cet essai pour tenter de les

mettre en relation avec I'enlevement et la pureté.
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Fig. 4. 7- Granulométrie du concentré de I'essai D5.

En se référant a nouveau au tableau 4.4, on constate que ce cinquiéme
essai est celui ou l'enlévement et la pureté ont été les plus faibles
respectivement a 72 % et 3 %. Ainsi, la granulométrie s’avére un outil
indispensable puisqu’elle refléte généralement trés bien la réalité, dans ce cas un
entrainement parasitaire important. L’absence de collecteur, jumelé au fait que
les tailles de particules flottées étaient trés faibles (entre 5 et 15 um), expliquent
sans doute I'entrainement d’'une forte proportion de particules fines dans le

concentré.

D’un autre cété, le spectre du concentré de I'essai D6 (figure 4.8) réalisé
en utilisant un collecteur est complétement différent. Ce spectre démontre que
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plus de 35 % de la masse des particules se situe entre 5 et 15 um confirmant
une flottation beaucoup plus spécifique de la chalcopyrite dont la distribution
granulométrique qui se situait pour cet essai entre 5 et 15 ym. De plus, les
résuitats d’enlévement et de pureté obtenus viennent confirmer 'observation
précédente puisqu'ils sont excellents étant respectivement a 100 % et 52 %.
L’ensemble des spectres granulométriques de ces essais préliminaires abondent
dans le méme sens, ce qui confirme lutilité de la granulométrie pour la

compréhension des résultats.
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Fig. 4. 8 - Granulométrie du concentré de I'essai D6.

En résumé, les essais préliminaires effectués sur la matrice artificielle ont
été d’'une grande utilité puisqu’ils ont procuré de nombreuses informations sur la
flottation des particules fines supérieures a 5 um. Il a clairement été démontré
gue si on s'intéresse uniquement a 'enlévement, 'utilisation d'un collecteur n’est
pas strictement nécessaire pour des particules de tailles supérieures a 15 pm,
I'enlévement étant complet pour ces demniéres. Par contre, méme s'il n'est pas
obligatoire pour les particules dont les diamétres sont supérieures a 15 um, le
collecteur doit étre utilisé pour améliorer la pureté et l'efficacité de la flottation
comme le démontrent les spectres granulométriques présentés. Malgré de bons
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résultats, il semble évident que pour des particules dont les tailles varient entre 5
et 15 pm, Iutilisation d'un collecteur est extrémement importante puisque
l'efficacité générale de la flottation diminue avec la taille des particules.

Maintenant que nous nous sommes familiarisés avec I'équipement, les
protocoles expérimentaux, et que [l'utilité des colonnes de flottation a été
démontrée et ce, pour la récupération de particules de chalcopyrite se situant
dans la tranche granulométrique + 5 pma 50 um, le prochain chapitre
s'intéressera a la flottation en colonne de particules ultra fines de chalcopyrite.
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5 Optimisation de la flottation en
colonne des particules ultra fines de
chalcopyrite

Ce chapitre constitue en fait le coeur du présent travail. Il se veut avant
tout une étude détaillée du comportement des particules ultra fines de
chalcopyrite en colonne de flottation. Tel que mentionné précédemment,
plusieurs études ont déja été effectuées sur les particules supérieures a 20 um
ainsi que sur celles entre 5 et 20 um. Toutefois, trés rarement il a été question de
celles inférieures a 5 um. |l est donc de rigueur de s’intéresser a ce type de
particules puisqu’elles sont omniprésentes dans de nombreuses matrices
contaminées. Pensons notamment aux sédiments contaminés qui peuvent
contenir une grande proportion de particules ultra fines. Le chapitre 5 se divise
en 4 sections soit :

o La premiére section porte sur la préparation des échantillons utilisés.

e La deuxiéme section traite des résultats de [l'optimisation de la
flottation des particules inférieures a 5 um. Ces résultats provenant
essentiellement de la méthode statistique de Taguchi explicitée a la
section 3.4.2.
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e La troisitme section décrit une série d'essais réalisés dans les
conditions optimales.

e La demiére section présente une comparaison entre les résultats de
notre étude avec les données disponibles dans la littérature.

5.1 Préparation des échantillons

La matrice utilisée pour I'optimisation des particules ultra fines est, tout
comme pour les essais préliminaires, constituée de quartz et de chalcopyrite. Le
quartz utilisé est identique a celui employé dans la premiére partie présentée au
chapitre 4. Par contre, la chalcopyrite se devait d’étre broyée sous les 5 um.
Ainsi un broyeur a billes en jarre d’acier a été utilisé pour parvenir a la
granulométrie présentée a la figure 5.1.
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On constate sur le spectre que plus de 85 % du matériel est constitué de
particules fines ayant une taille inférieure a 5 um. La moyenne des tailles de

particules se situe autour de 2 pym, plus précisément a 1,638 pym.

5.2 La flottation

5.2.1 Généralités

Le montage utilisé pour la flottation est identique a celui présenté au
chapitre 3.
La démarche expérimentale compléte de la flottation est disponible a 'annexe A
et a été respectée pour l'ensemble des essais effectués lors de cette
optimisation. Les conditions d’opération relatives a chacun des essais de
flottation sont rapportées au tableau 5.1. Il est cependant pertinent d'y apporter
quelques précisions.

Tableau 5. 1 - Conditions d’opération pour les essais de flottation en colonne
des particules ultra fines.

Masse de quartz (g ) 550 — 650
Masse de chalcopyrite (g ) 2,00-2,50
pH de la pulpe 9-11

Débit d’entrée de la pulpe (mL d’eau / min) 200

Durée des essais (min) 15 0u 20

Tout d’abord le pH était régularisé avec I'addition d’environ 80 mL d’'une
solution de KOH 1N. L'ajout de cette solution précédait celui du collecteur
puisque le pH en influence I'efficacité. Le débit de la pompe pour I'entrée de la
pulpe a été calibré en employant de l'eau et n'a pas été modifié€ durant

'ensemble des essais effectués. Ainsi, selon la masse volumique de la pulpe, le
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débit pouvait varier quelque peu. Un pourcentage solide de la pulpe variant entre
5 et 10 % (m/m) était visé. Ajoutons également que, dans la mesure du possible,
le bas du front de mousse était gardé au-dessus de I'entrée de I'alimentation de
la colonne. Tout comme pour les essais préliminaires, la durée de la flottation
variait entre 15 et 20 minutes. Le débit d'entrée de la pulpe était maintenu
constant. Le débit a la sortie était, pour sa part, souvent ajusté pour maintenir le
front de mousse constant, d’'ou I'apparition, comme nous le remarquerons plus

loin, de variations importantes dans les bilans de matiére.
5.2.2 Flottation sans collecteur

Avant de débuter la discussion sur I'optimisation, il était de rigueur
d'effectuer un essai de flottation avec des particules uitra fines sans collecteur, et
ce, afin d’établir ou non l'efficacité de la flottation de ce type de particules et de

compléter la série d’essais sans collecteur.

Les résultats obtenus ont été regroupés au tableau 5.2 et apparaissent
trés intéressants a certains niveaux. Premiérement, on remarque une pureté, un
enlévement et par le fait méme une efficacité trés modeste. Effectivement, tous
les résultats relatifs & cet essai sont inférieurs & ceux obtenus auparavant lors
des essais préliminaires. Les formules des différents paramétres sont présentées
a la section 3.4.1.

Tableau 5. 2 — Résultats de I'essai F.A.1 effectué sur les particules ultra fines
sans l'utilisation du collecteur.

enlévement 20%
pureté 4%

efficacité 50%
bilan de matieére en cuivre -4%

bilan de matiére total -24%
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Ces résultats ne sont pas surprenants outre mesure puisque ceux des
essais preliminaires sans collecteur (tableau 4.4) les laissaient présager. Les
figures 4.1 et 4.4 démontraient, effectivement, une tendance a la baisse en
fonction de la diminution de la taille des particules et ce, pour les essais sans
collecteur. Les résultats obtenus pour ce nouvel essai viennent donc, en quelque
sorte, compléter la tendance précédemment observée aux figures 4.2 et 4.4.
Ainsi, ces nouveaux résultats confirment que plus la taille des particules diminue,
moins bons sont 'efficacité, la pureté et 'enlévement. En terminant, mentionnons

I'obtention de bilans de matiére acceptables.

Ces premiers résultats laissent sous-entendre qu’un collecteur devrait
étre obligatoirement utilisé pour la flottation des particuies ultra fines de
chalcopyrite et qu'il serait probablement plus difficile d’obtenir la méme qualité de
résultats que pour les essais précédents avec des particules plus grossiéres.
Une démarche d’optimisation apparait donc nécessaire pour améliorer l'efficacité
de la flottation en colonne pour ce type de particules.

5.3 Optimisation de la flottation des particules ultra fines

L'optimisation a été effectuée en utilisant une méthode de matrice
orthogonale
développée par Taguchi. Celle-ci consistait a effectuer un nombre minimum

d’'expériences pour en tirer le maximum d’informations (voir section 3.4.2).
5.3.1 Choix des variables

Les variables qui ont été choisies sont les concentrations du collecteur
(KAX) et du moussant (DOWFROTH 250), et les débits de I'eau de lavage et du
gaz. Chacune de ces variables a été fixée selon trois niveaux. Voici un tableau

présentant chacun des niveaux qui ont été affectés aux différentes variables.
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Tableau 5. 3 — Variables et niveaux utilisés pour I'optimisation de la flottation en
colonne pour les particules de chalcopyrite uitra fines.

Variables niveaux de variation

14
23
30
0,035
0,070
0,110
50
Débit de I'eau de lavage (cc / min) 100
200
400
600
800

Concentration du collecteur (mg /L)

Concentration du moussant (mL / L)

Débit du gaz (mL / min)

Le choix des variables et leur influence que pouvaient avoir sur la
flottation ont déja fait I'objet d'une discussion a la section 2.1.3 et au tableau 2.2.
Le choix des différents niveaux utilisés est basé sur des données déja
disponibles dans la littérature. Précisons a nouveau que maigré l'importance de
la taille des bulles sur la fiottation, cette variable a été laissée de cdté. Ce choix
repose uniquement sur des raisons pratiques, ce facteur étant plus difficilement
contrélable. En effet, 'appareillage disponible au laboratoire ne permettait pas de
faire varier la taille des bulles et ce de fagon précise. Pour ce faire, il aurait faliu
utiliser un bulleur beaucoup pius sophistiqué. A lui seul ce facteur pourrait faire
I'objet d’'une étude compléte c’est pourquoi il a été laissé de coté.

5.3.2 |dentification des essais / matrice utilisée

Lors de l'optimisation de la flottation des particules ultra fines de
chalcopyrite en colonne, une série de neuf essais a été réalisée. Chacun des
essais porte lidentification F.1, F.2,.... F9. Le tableau qui suit représente la
matrice compléte de Taguchi qui a été utilisée lors de I'optimisation. 1l s’agit en
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fait du résumé des conditions d'opération employées lors de tous les essais

effectués pour cette partie de I'expérimentation.

Tableau 5. 4— Planification des essais pour {a flottation en colonne des particules
ultra fines. (85%< 5um).

Facteurs [ collecteur] [ moussant] débit de I'air débit de I'eau de

lavage
Expériences
(mg /L) (mL/L) (cc/ min) (mL / min)
F.1 14 0,035 400 50
F.2 14 0,07 600 100
F.3 14 0,11 800 200
F.4 23 0,035 800 100
F.5 23 0,07 400 200
F.6 23 0,11 - 600 50
F.7 30 0,035 600 200
F.8 30 0,07 800 50
F.9 30 0,11 400 100

Chaque essai a été effectué en respectant le plus attentivement possible
les protocoles de flottation, de fusion et d’analyse qui ont été décrits
antérieurement et qui figurent a Fannexe A. Le nombre total d'expériences
effectuées est supérieur a neuf. Effectivement, a plus d’'une reprise, un méme
essai pouvait étre répété lorsque celui-ci fonctionnait plus ou moins bien. Les
problémes rencontrés provenaient majoritairement de la stabilité générale de la
flottation, que ce soit au niveau du front de la mousse ou de sa quantité qui
pouvait étre soit excessive ou soit insuffisante. Ces problémes découlaient
habituellement des conditions d’opération trés spécifiques qui accentuaient ou
raréfiaient la quantité de mousse présente dans la colonne. Prenons I'exempie
de l'essai F.3 qui a été effectué avec une concentration maximale de moussant
en plus d’'un débit d’air de 800 cc / min. Ces deux conditions ont provoqué
Finstabilité de la mousse et une reprise s’est avérée nécessaire. Par ailleurs, des
problémes reliés a I'alimentation et a la sortie ont également été a l'origine de
certaines reprises. En fait, la pulpe bloquait quelquefois dans les conduits ce qui
compliquait I'essai en question.
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5.4 Reésultats de optimisation des essais de flottation

pour des particules ultra fines

Dans l'optique de simplifier au maximum le traitement et I'analyse des
données, les résultats propres a I'optimisation ont été séparés en deux parties
bien distinctes. Tout d’abord, une évaluation générale de la flottation sera
présentée a l'aide de tableaux et de graphiques et suivie d’'une analyse détaillée
a laide de la matrice orthogonale de Taguchi. Cette analyse conduira a

l'identification des conditions optimales d’opération.

5.4.1 Traitement des résultats

5.4.1.1 Flottation

Le tableau 5.5 présente les résultats des essais effectués sur les
particules ultra fines de chalcopyrite. On constate que I'enlévement varie entre
30 % et 100 % et ce, selon les conditions expérimentales. En fait, deux des neuf
essais effectués montrent un enléevement de 100 %. Par contre, la pureté du
concentré, a I'exception des essais F6 et F9, est généralement moins élevée que
lors des essais préliminaires, quoiqu’elle soit toutefois restée trés acceptable
pour la majorité des essais. A cet effet, seul I'essai F.3 avec une pureté bien
inférieure a la moyenne (2 %) est moins bon. Comme il a été mentionné a la
section précédente, les conditions de moussant (0,110 mL/L de DOWFROTH
250) et de débit du gaz (800 cc/ min) étaient maximales pour cet essai, ce qui a
provoqué la formation d’une trés grande quantité de mousse. Cette mousse
abondante, bien qu'elle améliorait [I'enlévement, amplifiait également
I'entrainement parasitaire, ne laissant aucune chance au collecteur d’'agir et de
flotter spécifiquement le cuivre. Il n’est donc pas surprenant d’observer un aussi
faible pourcentage en pureté. Les équations permettant le calcul des différents

paramétres analytiques ont été présentées a la section 3.4.1.
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Tableau 5. 5-Résuitats des essais d’optimisation pour les particules fines (85% <

5 um).
Expériences Enlévement Pureté Efficacité
(%) (%) (%)
F.1 100 16 99
F.2 92 16 89
F.3 93 2 70
F.4 100 15 98
F.5 30 15 48
F.6 89 38 88
F.7 44 21 30
F.8 29 19 64
F9 92 40 87

Le demier paramétre présenté est l'efficacité. Le tableau 5.5 démontre
qu’a I'exception de deux essais (F5 et F7), I'efficacité obtenue a été supérieure a
60 % et méme, a cinq reprises, supérieure a 80 %. Les essais F5 et F7 ont été
effectués en utilisant un débit d'eau de lavage de 200 mL/min. Toujours au
tableau 5.5, on peut remarquer a quel point I'efficacité dépend de I'enlévement et
de la pureté. En fait, tous les essais ou l'efficacité est inférieure a 80 % sont
caractérisés par une pureté trés basse, un enlévement moyen ou les deux a la
fois. Il sera démontré dans les pages suivantes que l'efficacité est également
influencée par les bilans de matiére. Ces résultats laissent entrevoir que la
flottation en colonne des particules ultra fines dans une matrice artificielle est
possible.

5.4.1.2 Analyse des résultats selon I'approche de Taguchi

Généralités

Débutons cette analyse par une discussion des données obtenues a
l'aide de la méthode de Taguchi. Ces données sont présentées au tableau 5.6.
Elles représentent l'influence (poids relatif en %) que chacune des quatre
variables présélectionnées a eu sur la flottation en colonne des particules ultra
fines (< 5 um). La figure 5.3 montre l'influence de ces variables sur la pureté a) et

'eniévement b).
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Tableau 5. 6 — Influence en poids relatif (%) de chacune des variables sur

I'eniévement, la pureté et I'efficacité pour la flottation en colonne des particules

uitra fines.
Variables Enléevement Pureté Efficacité
(%) (%) (%)
Débit du gaz 0 27 3
Débit de I'eau de lavage 33 24 66
Concentration du moussant 30 15 8
Concentration du collecteur 37 34 23

Enlévement

débit du gaz
[moussant] 0%

[collecteur]
37%

débit de l'eau de
lavage
33%

a)
Pureté

débit du gaz

27% [collecteur]

|

[moussant]
15%

débit de l'eau de
lavage
24 %
b)

Fig. 5. 2 — Evaluation du poids, selon I'approche de Taguchi, de chacune des variables
lors de la flottation en colonne des particules ultra fines ; a) enlévement b) pureté
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En examinant les figures 5.2 a) et 5.2 b), on constate que le paramétre
ayant le plus d'impact sur la pureté et I'enievement lors de la flottation des
particules inférieures a 5 um est la concentration du collecteur. Il est intéressant
de constater a quel point ce demier influence tout autant I'enlévement que la
pureté. A premiére vue, on aurait sans doute rattachée l'importance de ce
parametre a la pureté. Cependant, les premiers résultats recueillis au chapitre 4
laissaient entrevoir cette possibilité puisqu’on observait déja une augmentation
de la pureté avec l'ajout du collecteur. En fait, I'ensemble des résultats
confirment que lactivité du collecteur, au niveau de la surface des grains de
chalcopyrite, est extrémement importante et qu’'elle influence grandement la
flottation en colonne pour ce type de particules.

Par ailleurs, les résultats obtenus concernant le débit de I'eau de lavage
sont particulierement intéressants. Tout laissait présager que cette variable
influencerait davantage la pureté que l'enlévement puisqu’elle avait comme
caractéristique de permettre une diminution de I'entrainement parasitaire. En fait,
au niveau de la pureté, elle arrive au troisi€me rang avec 24 % de poids relatif
tout juste aprés le débit du gaz. Malgré tout, les résultats démontrént tout de
méme que la pureté est influencée par le débit de I'eau de lavage comme c’était
attendu. D’un autre c6té, I'importance de cette variable sur 'enlévement, venant
au deuxiéme rang derriére le collecteur avec 33 % de poids relatif, s'explique
relativement bien. En effet, un débit d’eau trop puissant provoque le détachement
des grains de chaicopyrite a la surface des bulles d’air ce qui tend a faire

diminuer I'eniévement.

En ce qui concerme la concentration de l'agent moussant, ce facteur
semble trés important au niveau de leniévement (30%) alors qu'il arrive bon
dernier au niveau de la pureté (15%). Ces résultats peuvent probablement
s’interpréter comme suit : tout d’abord 'agent moussant a un impact sur la
formation et la taille des bulles. De plus, on sait que ces demiéres influencent la
flottation mais probablement de fagon non spécifique. Ainsi, la concentration du
moussant influence réellement I'enlévement mais aucune distinction n’est

effectuée entre les grains de quartz et ceux de chalcopyrite. Ainsi, le quartz et la
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chalcopyrite sont influencés simultanément par cette variable, d’ou une influence

moins importante au niveau de la pureté.

Efficacité

débit du gaz
3%

\

[collecteur]
23%

[moussant]
8%

débit de I'eau de
lavage
66%

Fig. 5. 3 — Influence, selon la méthode de Taguchi, des quatre paramétres sur
P'efficacité de la flottation en colonne des particules ultra fines.

La figure 5.3 illustre les résultats concernant I'efficacité de la flottation. A
premiére vue, on constate que le débit du gaz et la concentration du moussant
sont les variables qui ont le moins d’influence sur I'efficacité de la flottation. En
réalité, ces résultats concordent avec ceux présentés a la figure 5.2 puisque
lefficacité est dépendante de la pureté et I'eniévement. Ainsi, il n'est pas
etonnant de les voir respectivement a 3 % et 8 %. Par contre, le plus étrange est
de les observer en d’aussi faibles proportions.

Prenons, par exempie, le débit du gaz qui a un poids relatif de 3 %. Cette
variable est trés difficile a comprendre puisque selon ce résultat, méme si elle
n'avait pas été considérée, les résultats auraient été les mémes puisqu'elle
semble n’'avoir aucun impact sur I'eniévement et, par conséquent trés peu sur
I'efficacité. Etrangement, au niveau de la pureté cette variable arrive au
deuxiéme rang avec un poids relatif de 27 % (tableau 5.6). Peut étre est-il
possible que le choix des trois niveaux pour cette variable ait été inapproprié ou
tout simplement que les différences entre les niveaux n’étaient pas assez
importantes pour dégager une tendance. Quoi qu'il en soit, cette variable,
comme les autres, fera I'objet d’'une étude plus détaillée a la prochaine section.
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L’eau de lavage domine les quatre variables avec un poids relatif de 66
% ce qui en fait une variable extrémement importante. Sa grande importance
provient du fait qu'elie diminue P'entrainement parasitaire influencant ainsi
directement l'efficacité. Comme il a déja été discuté, c'est 'une des différences
fondamentales avec les cellules. Le collecteur, quant a lui, suit avec 23 %
seulement. Ceci confirme limpact du collecteur, mais dans une proportion
beaucoup plus faible que pour I'eau de lavage. Cependant, il faut se rappeler que
I'approche Taguchi se veut avant tout un outil pour guider la recherche et établir
de fagon générale les pistes a suivre. L’élément majeur qui ressort de cette étude
est 'importance de la concentration du collecteur et du débit de I'eau de lavage
sur le processus de flottation en colonne pour des particules ultra fines. En fait,
selon les résultats il semble qua elles seules, ces deux variables influencent &
plus de 85 % l'efficacité de la flottation des particules ultra fines. Par la suite vient
la concentration du moussant et finalement, le débit du gaz qui semble étre le

parameétre le moins influent.

Effets factoriels

La méthode des matrices orthogonales de Taguchi permet également
d’'effectuer une étude des effets factoriels. L'effet factoriel est l'influence que
chacune des variables a individuellement sur le processus de la fiottation en
colonne. Cette étude permet donc d'illustrer graphiquement le rendement des
niveaux (voir section 3.4.2) pour chacune des variables étudiées. En fait, cette
méthode évalue, en terme de % de rendements limpact qu’a la variation des
niveaux sur chaque parameétre analytique étudié, soit la pureté, 'eniévement et
I'efficacité. Ainsi, pour chacun des parameétres analytiques et ce, pour une méme
variable (ex: concentration du collecteur), on observera une tendance qui
révélera a quel niveau de concentration la flottation est la plus performante. C'est
donc a partir de cette étude qu'il a été possible de déterminer 'ensemble des
conditions optimales d’opération pour la flottation en colonne des particules ultra
fines. Le tableau 5.7 présente les résultats obtenus de létude des effets
factoriels. Les figures 5.4 a 5.7 regroupent les tendances observées et ce, pour
chacune des variables sélectionnées.
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Tableau 5. 7- Données découlant du calcul de I'effet factoriel de chacune des

variables sur la flottation en colonne. (Voir annexe C)

Variables Niveaux Effet factoriel
Rendement (%)
enlévement pureté efficacité
Concentration du collecteur 14 92 1 84
(mg/L) 23 78 23 76
30 47 26 42
Concentration de I'agent moussant 0,035 73 7 73
(mL/L) 0,070 47 17 67
0,110 91 26 88
Débit de I'eau de lavage 50 69 24 82
(mL/min) 100 91 24 89
200 48 12 47
Débit de gaz 400 71 23 72
(cc/min) 600 67 25 66
800 71 12 72

a) La concentration du collecteur

On observe a la figure 5.4 deux tendances opposées. Une premiére
montre I'augmentation du rendement de I'eniévement et de I'efficacité lors de la
diminution de la concentration du collecteur alors que le rendement de la pureté
diminue. Idéalement, on devrait observer un maximum. Etant donné I'absence
d'un maximum, il semble clair que le choix des différents niveaux de
concentration, effectué au départ, s’est avéré erroné pour la quantité de matériel
a flotter. Par contre, avec une concentration minimale de 14 ppm (100 mg de
KAX), les résultats obtenus pour 'enlévement (> 90 %) et I'efficacité (> 80 %)

étaient excellents, ce qui laissait présager I'atteinte d’une concentration quasi
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idéale. En décidant d’'effectuer la flottation a des concentrations inférieures, on
risquait de ne pas avoir assez de collecteur pour flotter tout le matériel. Par
ailleurs, la tendance générale observée a la figure 5.4 n'est pas trés étonnante
puisque différents auteurs (Huang (1992) et Kiassen et Mokrousov (1963))
avaient déja démontré que I'ajout d’'un collecteur en trop grande quantité (ce qui
est probablement le cas pour les valeurs au-dessus de 150 mg) entrainait la
fixation d'une seconde couche de collecteur a la surface des grains de
chalcopyrite et rendait ainsi les particules de nouveau hydrophiles.
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Fig. 5. 4 - Représentation graphique de I'effet factoriel sur la quantité de collecteur
utilisée lors de la flottation des particules ultra fines.

D’un autre c6té, le phénoméne inverse se produit au niveau de la pureté.
En effet, une augmentation de la concentration du collecteur se traduit par une
augmentation de la pureté. Une flottation beaucoup plus spécifique,
probablement trop, régie par des concentrations maximales de collecteur est
sans doute a l'origine du phénoméne observé. Dans les faits, une concentration
trés élevée en collecteur nuira de fagon évidente a la flottation (I'enlévement),
mais rendra cette demiére plus spécifique, entrainant nécessairement une
hausse de la pureté du concentré. Au risque de négliger quelque peu la pureté et

puisque I'objectif premier est d’enlever un maximum de cuivre, la concentration
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de KAX qui sera ajoutée a la pulpe a été fixée a 15 ppm ou entre 100 mg et 110
mg de KAX dans environ sept litres d’eau.

b) Concentration de I'agent moussant

La figure 5.5 qui porte sur la concentration du moussant est beaucoup
moins révélatrice. On retrouve sur celle-ci la méme tendance pour les trois
paramétres analytiques étudiés. Toutefois, aucun maximum n’est observé. Dans
les faits, un minimum & 0,070 mL/L est plutét observé. A ce point, le rendement
de la pureté se situe autour de 20 % avec un enlévement et une efficacité
modestes, tous deux étant sous les 70 %. Un choix devait étre effectué entre les
conditions maximales présentes a droite ou a gauche du minimum. Puisqu’a
gauche les concentrations sont extrémement basses, condition ol la mousse
sera présente en de trés faibles proportions, le maximum de droite a été
sélectionné soit 0,11 mL/L . On note donc, que les meilleurs rendements pour
lenlévement, la pureté et I'efficacité sont rapportés pour une concentration de
moussant de 0,11 mL/min.
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Fig. 5. 5 - Représentation graphique de I'effet factoriel sur la concentration de moussant

utilisée lors de la fiottation des particules uitra fines.
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c) Débit de I'eau de lavage

l.es tendances observées a la figure 5.6 sont identiques pour les trois
variables avec un maximum autour de 100 mL/min. En fait, le maximum réel
pourrait bien se trouver entre 100 et 200 mL/min. Cependant, c'est peu probable
puisque pour un débit de 100 mL/min, le rendement de I'eniévement et de
I'efficacité sont tout prés de 90%. Seule la pureté pourrait étre affectée par ces
nouvelles conditions. Un débit de 100 mL/min semble trés réaliste puisque celui-
ci doit étre assez fort pour permettre un bon ringage de la pulpe sans étre
toutefois trop violent ce qui diminuerait I'efficacité de la flottation. Un débit de

'eau de lavage de 100 mL/min a donc été utilisé comme condition optimale.
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Fig. 5. 6 - Représentation graphique de I'effet factoriel sur le débit de 'eau de
lavage lors de la flottation des particules ultra fines.

d) Débit de I'air

Les tendances observées a la figure 5.7 ne sont pas concluantes.
Effectivement, quelque soient les conditions, il semble que les résultats sont
sensiblement les mémes. Ceci vient donc confirmer le peu d’impact que présente

une variation de ce facteur, comme il avait été préalablement constaté a la
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section précédente. Seule la pureté présente un petit maximum autour de 600
cc/min avec un rendement au-dessus de 20 %. Le choix du débit d’air s’est
arrété a 600 cc/min, une valeur se situant au centre de l'intervalle sélectionné
pour les débits d’air (400-800 cc/min).
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Fig. 5. 7 - Représentation graphique de 'effet factoriel sur le débit de I'air lors de la
flottation des particules ultra fines.

Les différents graphiques présentés illustrent bien les conclusions
établies précédemment quant a l'influence des quatre parametres sélectionnés
sur la flottation en colonne des particules uitra fines. En effet, on remarque
facilement I'impact de la concentration du collecteur et du débit de I'eau de
lavage sur les graphiques 5.4 et 5.6 contrairement aux deux autres parameétres
qui ne démontrent pas de tendances réelles lors de I'étude des effets factoriels. Il
est évident que les courbes a trois niveaux ne représentent pas I'évolution réelle,
mais plutdt un début de tendance. Il faut comprendre que I'ajout d’'un quatriéme
niveau a chacun des graphiques aurait eu comme conséquence de faire doubler
le nombre d'essais a effectuer. C’est pourquoi il a été convenu de se limiter a
linvestigation des trois niveaux documentés ce qui permet tout de méme d'avoir
une bonne idée de la tendance.
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5.4.2 Validation de la flottation

Le processus de validation de la flottation s’effectue en deux étapes. Une
premiére étape est 'évaluation des bilans de matiére obtenus tout au long de
I'étude alors que la seconde étape consiste a8 examiner la granulométrie des

entrées, sorties et concentrés de certains essais effectués.

5.4.2.1 Bilan de matiere

Comme il a été présenté au chapitre quatre, les bilans de matiére
permettent une bonne évaluation du fonctionnement d’'un essai de flottation. Les
bilans de matiére des solides et du cuivre ainsi que l'efficacité sont présentés au

tableau 5.8 pour chacun des essais réalisés.

Tableau 5. 8 — Bilans de matiere et efficacité pour les neuf essais de la matrice

orthogonale.
Bilan de matiére efficacité
Essai Cu solide
# (%) (%) (%)
1 -34 -5 99
2 -18 -11 89
3 -56 -37 70
4 -60 -30 98
5 6 36 48
6 11 10 89
7 192 110 30
8 69 105 64
9 -7 -18 87

Le tableau 5.8 est trés intéressant puisqu’il identifie les essais ayant plus
ou moins bien fonctionné. A premiére vue, les résultats semblent tout de méme
acceptables. Plusieurs des bilans de matiére présentent un écart de + 40 %, ce
qui est tout de méme satisfaisant compte tenu de linstabilité générale des
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expériences effectuées. Dans les faits, cinq des neuf bilans de matiére du cuivre
sont compris dans cet intervalle. Par contre, pour les autres, qui sont quelque
peu éloignés, il faudra considérer que les résultats pour ces essais représentent
un peu moins bien la réalité. Du c6té des bilans de matiére des solides, ils sont
majoritairement inclus dans l'intervalle.

Il est pertinent de s'’interroger sur les différences significatives observées
entre les deux types de bilans. En fait, compte tenu que la chalcopyrite est
mélangée dans la matrice de quartz, 'homogénéité du mélange influencera
directement le bilan en cuivre. De plus, la différence importante observée entre
les deux types de bilans peut également provenir d'erreurs de type analytique.
En effet, il n’est pas exagéré de penser que certaines erreurs d’analyse ont pu
survenir et ce, non pas au niveau de P'exactitude des résultats obtenus avec
lappareil, mais plutét au niveau de I'échantillonnage des parties aliquotes
utilisées pour la fusion. En réalité, rien n'indique que le sous échantillon utilisé
pour la fusion représentait réellement 'ensemble de I'échantillon malgré une
analyse en duplicata. Précisons toutefois que les erreurs de type analytique ne
sont pas comparables en terme de conséquences aux erreurs provenant des
problémes d’homogénéisation de la pulpe.

La situation est bien différente pour les bilans de matiére des solides car
ceux-ci sont calculés uniquement a partir d'une masse et ne dépendent
aucunement de résultats analytiques. Par conséquent, méme si la pulpe n'est
pas complétement homogéne, il y aura toujours une certaine quantité de matiére
qui entrera dans la colonne et ainsi, si la densité de la pulpe est constante dans
le temps, la variation observée sera beaucoup moins importante. De cette fagon,
les bilans de matiére solide sont beaucoup plus crédibles. Par ailleurs, il est trés
intéressant de remarquer la relation qui existe entre les bilans de matiére et
lefficacité des essais. L'essai F.7, I'essai qui présente les bilans de matiére les
plus variables (192 % en cuivre et 110 % en solides), est caractérisé par une
efficacité de 30 %. La méme observation peut s’appliquer a I'essai F.8 pour
lequel l'efficacité n'est que de 64 % et ol les bilans de matiére sont encore une
fois trés variables (69 % en cuivre et 105 % en solides). Comme il a été souvent

mentionné, l'efficacité est le paramétre qui traduit le mieux le processus de la
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flottation puisqu’en plus d’étre influencé par I'enliévement et la pureté, il Pest

également par les bilans de matiére.

Malgré des écarts assez importants pour deux essais bien précis (F.7 et
F.8), il semble que globaiement les résultats apparaissent crédibles et sont
probablement représentatifs de la réalité. Les difficultés rencontrées pour ces
deux essais peuvent étre dues a des conditions expérimentales bien particulieres
ou tout simplement a une instabilité du systéme.

5.4.2.2 Granulométrie

La granulométrie, comme il a été discuté au chapitre 4, est un outil
essentiel a la bonne compréhension des essais. L’étude d’'une série de spectres
a déja été présentée au chapitre 4. Ces spectres ont été obtenus a l'aide d’'un
granulométre laser.

Les spectres granulométriques des essais F.1 a F.4 étant trés
semblables, il convient de ne présenter que ceux de l'essai F3 (figure 5.8). Ces
spectres s’averent intéressants puisqu'on y observe que la proportion des
particules entre 1 et 5 um varie selon I'entrée, la sortie et le concentré. En fait,
une certaine quantité de particules ultra fines est présente dans I'entrée (5.8 a).
Cette proportion diminue de fagon assez importante a la sortie (5.8 b) en passant
de 43 % a 25 %. Ceci laisse présager une augmentation des particules ultra fines
dans le concentré. Cette hypothése est vérifiée par le troisiéme spectre du
concentré (5.8 c) ou I'on remarque une légére augmentation de la quantité de
particules ultra fines (48 %). Sur la base de cette comparaison, il est possible
d’affirmer que la flottation des particules ultra fines a bel et bien été effectuée.
Puisque les particules de chalcopyrites se trouvaient dans cet intervalle, il en
ressort qu’elles ont donc été réellement flottées comme en témoignent aussi les
résultats d’efficacité pour les quatre premiers essais (99, 89, 70 et 98 %).
Cependant, il apparait clairement dans les résultats de pureté pour ces essais
(16, 16, 2 et 15%) que non seulement une certaine partie de la chalcopyrite est
flottée, mais il se glisse également une quantité appréciable de quartz provenant

de I'entrainement parasitaire.
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Fig. 5. 8 — Spectres granulométriques de I'entrée a), de la sortie b), et du concentré c)
pour I'essai F.3

Examinons maintenant les spectres granulométriques d’un essai dont les
données d'enievement, de pureté et d'efficacité indiquent une pietre
performance. C'est le cas de lI'essai F.5. Les spectres granulométriques sont
illustrés a la figure 5.9. Ainsi, au lieu d’obtenir une augmentation de la proportion
des fines dans le concentré comme pour les quatre premiers essais, la tendance
inverse est observée. A F'entrée (5.9 a) on retrouve prés de 47 % de particules
ultra fines (1 @8 5 ym), alors qu'a la sortie (5.9 b), au lieu d’observer une
diminution, on observe une augmentation jusqu'a 65 %, ce qui démontre que
beaucoup de particules grossiéres ont été flottées. De son cété, le concentré
montre une baisse de la proportion de particules ultra fines (35 % de 1 a 5 ym)
due a son enrichissement en particules grossiéres, pauvres en chalicopyrite,

provenant d’'un entrainement parasitaire des particules de quartz.
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Ces deux exemples démontrent bien I'utilité de I'analyse granulométrique.
En fait, tout au long de I'étude et pour faciliter I'interprétation des résultats, un
spectre granulométrique a été obtenu pour chacun des échantilions. '
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Fig. 5. 9 — Spectres granulométriques de I'entrée a), de la sortie b), et du concentré c)
pour I'essai F.5.

5.5 Reésultats de la flottation en conditions optimales

5.5.1 Résultats

Voici maintenant les résultats de l'optimisation de la flottation des
particules ultra fines. En fait, cinqg essais ont été effectués dans les conditions
optimales (tableau 5.9) déterminées selon I'approche de Taguchi (1988).

Tableau 5. 9 — Parameétres optimaux utilisés lors de la flottation en colonne des

particules ultra fines.

Concentration du collecteur (mg/L) 14
Concentration du moussant (mL/L) 0,110
Débit de I'eau de lavage (mL/min) 100

Débit d’air (cc/min) 600
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Tableau 5. 10 — Résultats des essais de flottation en colonne dans les conditions

d’opération optimales pour les particules ultra fines.

Essais Enlevement Pureté Efficacité Bilan de matiére
% % % Cuivre % global
1 100 20 99 -18 8
2 100 30 99 -40 -27
3 90 18 90 -35 11
4 85 25 89 2 55
5 76 41 77 3 8
Moyenne 90+9 27+9 91+9

Les résultats présentés au tableau 5.10 confirment qu’il est possible
d’enlever presque entiérement le cuivre de la matrice artificielle en utilisant la
flottation en colonne. La moyenne obtenue pour I'enlévement est de 90 % et de
prés de 30 % au niveau de la pureté avec un maximum a 41 %, ce qui est tout a
fait exceptionnel. L’efficacité se situe entre 77 % et 99 % avec une moyenne a
91 %.

Les résultats obtenus dans les conditions d’opération optimales, sont trés
impressionnants, particulierement si on les compare avec des essais similaires
en colonne ou en cellule, présentés dans la littérature. Comparons tout d’abord
nos resultats avec ceux obtenus par Petruck et Lastra (1993). En fait, ces
chercheurs ont effectué le méme type de travail en utilisant également de la
chalcopyrite libre dans une matrice de quartz synthétique. lls ont réalisé leurs
essais avec des colonnes et avec des celliules. Les résultats obtenus démontrent
que la récupération de la chalcopyrite libre est beaucoup plus importante pour les
cellules que pour les colonnes. Par contre, comme la littérature le laisse sous-
entendre, la pureté du concentré est supérieure lorsque les colonnes sont
utilisées.

Examinons la figure 5.10 qui contient un graphique récapitulatif des divers
résultats obtenus pour I'eniévement des particules de taille variant entre 3 et 50
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pm. On remarque entre autre, que pour des tailles inférieures a 5 um, les
résultats en celiuie diminuent de fagon importante en passant de 90 % a 20 %,
contrairement aux nétres qui restent au-dessus des 90 %. De plus, les résultats
obtenus par Petruck et Lastra (1993) démontrent que les celiules sont plus
efficaces que les colonnes pour I'enlévement des particules de diamétre
supérieur a 5 um et équivalentes a ces demiéres pour les particules ultra fines.
Les résultats de Petruck et Lastra (1993) sont présentés a la figure 5.10.
Cependant, il semble que contrairement a ces derniers, les essais en colonne
effectués lors de la présente étude fonctionnent excessivement bien autant au
niveau des particules fines (100% d’eniévement) que pour les particules ultra
fines (90%).

8

B cette étude; flottation en colonne avec collecteur
—W— Petruk et Lastra, 1993; fiottation en colonne avec collecteur
—@— Petruk et Lastra, 1993; fiottation en cellule avec collecteur
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Fig. 5. 10 — Représentation de I'enlévement selon la taille des particules.

L’écart entre les résultats de cette étude et les données de la littérature
peut trés bien s’expliquer par la réalisation des essais dans des conditions
d’opération optimales, contrairement aux auteurs ici présentés qui n'ont pas
rapporté [I'utilisation d'un protocole expérimental d'optimisation. On peut
difficilement douter du pourcentage d’enlévement obtenu (91%) puisqu'il est le
résultat moyen d'une série de cinqg essais, ce qui en fait une valeur trés

représentative de la réalité et ainsi trés crédible.

Pour ce qui est de la pureté obtenue, il s’avére que la moyenne obtenue

sur les cing essais indique une pureté de 27 % en cuivre, ce qui est comparable
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a la pureté obtenue par Petruck et Lastra (1993) pour les cellules (28 %) et pour
les colonnes (31 %). Par contre, la pureté obtenue par ces deux auteurs est le
résultat d’'une flottation en série, c’est-a-dire deux cellules et deux colonnes en
série. Ainsi, il semble bien que le fait de travailler dans des conditions optimales
ait eu une influence majeure sur les résultats de la pureté puisque nous obtenons
sensiblement les mémes résultats qu'eux et ce, avec un seul passage dans la
colonne. Un montage en série aurait sans doute permis d’arriver 4 une pureté
encore meilleure. I aurait été intéressant de connaitre les conditions d’opération
utilisées par Petruck et Lastra (concentration du collecteur, du moussant, les

débits, etc.) ce qui aurait permis une meilleure comparaison.

Par ailleurs, il est trés intéressant de comparer nos résultats avec ceux
de Trahar (1981) qui a effectué une étude semblable avec un systéme quartz-
chalcopyrite en utilisant des cellules. En fait, celui-ci a étudié le comportement du
systéme quartz-chalcopyrite @ 10 % (masse solide / masse de la pulpe) sans
utiliser de collecteur. Les résultats de Trahar (1981) sont trés semblables a ceux
obtenus dans cette étude au chapitre 4 dans des conditions similaires soit sans
l'utilisation du collecteur (fig.5.11)(résultats du chapitre 4).

enlévement (%)
3
]

—B— B Cette étude; flottation en colonne sans collecteur
4 —®— C Trahar;1981 flottation en cellule sans collecteur

v N ¥ v | v 1

0 ' 10 20 30 40
taille des particules (um)

Fig. 5. 11 — Comparaison de la flottation en colonne et en cellule et ce, sans collecteur.
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La figure 5.11 démontre en fait que le comportement de la chalcopyrite
suit la méme tendance lorsqu’elle est flottée sans collecteur dans une matrice
artificielle et ce, peu importe la méthode de flottation utilisée. En réalité, hormis
les particules uitra fines qui semblent mieux flotter en celiule, trés peu de
différences sont notées. L’agitation, plus importante pour la cellule, est
probablement a l'origine de cette différence, pour les particules inférieures a 8
ym. L’agitation a pour cdnséquence d’augmenter I'entrainement parasitaire et
évidemment I'eniévement, au détriment de la pureté. C’est pourquoi il aurait été
intéressant que l'article de Trahar (1981) mentionne des résultats sur la pureté
des concentrés obtenus, ce qui n'est pas le cas.

5.5.2 Erreur sur 'optimisation des particules ultra fines

Il convient en cette fin de chapitre de discuter de I'erreur associée a cette
optimisation des particules ultra fines. La méthode utilisée pour réaliser cette
estimation de I'erreur est en fait le calcul de I'écart type de l'efficacité et ce, en
utilisant les cing essais réalisés dans les conditions optimales. A l'aide des
données provenant du tableau 5.8, on trouve que [lerreur associée a
I'optimisation de la flottation en colonne des particules ultra fines est d’environ +
9 % (x 1s). Cette erreur engiobe les erreurs provoquées par linstabilité de la
mousse, les débits de l'entrée et de la sortie (pompe péristaltique) mais
également celles provenant du traitement de P'échantillon et de [analyse
compléte du cuivre. Compte tenu de I'ensemble des parameétres a considérer,
cette erreur n'apparait pas excessive et représente sans doute trés bien la
réalité.

En résumé, ces expérimentations ont permis de déterminer que la
flottation des particules ultra fines en colonne est possible et est méme trés
efficace en conditions optimales. En fait, selon les résultats obtenus, Ia flottation
en colonne de particules de chalcopyrite montrant un diamétre moyen de 1,6 ym
dans une matrice de quartz dont le diamétre moyen est de 8 ym indique un
enlévement moyen de 90 %, une pureté moyenne de 27 % et une efficacité
moyenne de 91 %. Par contre, il ne faut pas négliger le fait que ces résultats sont
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grandement influencés par le type de matrice utilisée. Effectivement, I'utilisation
d’une matrice artificielle n’est pas directement applicable a une matrice réelie. La
matrice artificielle chaicopyrite-quartz a permis d’obtenir des données inédites
sur le comportement des particules ultra fines et indique ia possibilité d'employer
les colonnes de flottation pour isoler des particules ultra fines hydrophobes.
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6 Conclusions

La problématique entourant la décontamination de sites contaminés
provient souvent de la spécificité de ces derniers. En effet, il est trés rare que
deux sites présentent le méme probléme de contamination, d'ou lutilité de
développer une technique polyvalente et peu colteuse. C'est dans cette optique
que la présente étude a été réalisée. Certaines caractéristiques propres a la
flottation en colonne laissent entrevoir des possibilités trés intéressantes autant
au niveau de la décontamination de composés organiques que pour des
composés inorganiques, d'ou l'intérét de cette technique puisqu’'on se rappelle
que les sites présentent régulierement une contamination mixte. Seule
I'optimisation pour la contamination d’origine inorganique a cependant été traitée
dans ce travail. La flottation en colonne est utilisée depuis fort longtemps dans le
domaine minier et il semble qu'elle pourrait s’adapter au domaine de la
restauration environnementale. Ainsi, le présent travail a porté sur 'optimisation
de la flottation en colonne des particules ultra fines de chalcopyrite dans une
matrice de quartz.

Notre intérét vis-a-vis les particules ultra fines provient d’'une part du désir
de compléter le peu d’information disponible dans la littérature a leur sujet et
d’'autre part du fait qu’il n'est pas rare de rencontrer des sites contaminés
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montrant une contamination importante dans les fractions granulométriques
fines. De cette facon, les nombreux essais qui ont été réalisés durant la présente
étude ont permis une meilleure compréhension du comportement de ce type de
particules lors du processus de flottation en colonne. Avant de présenter une
synthése des différents résultats obtenus, rappelons les principaux objectifs de
I'étude :

1) Effectuer une revue compléte de la littérature sur la flottation en colonne appliquée
aux particules fines.

2) Identifier, a l'aide d’expériences en laboratoire, les principaux facteurs qui gérent la
récupération de particules fines de chalcopyrite (<100 um) par flottation en colonne.

3) Effectuer des essais préliminaires pour se familiariser avec I'équipement et les
protocoles expérimentaux dans le but d’obtenir des résultats de flottation en colonne
pour une tranche granulométrique comprenant les particules fines.

4) Optimiser la récupération des particules ultra fines de chalcopyrite en colonne de
flottation.

5) Comparer les résultats optimaux de la récupération avec ceux de la littérature.

Tout d’abord, mentionnons que le premier objectif a clairement été
présenté au chapitre 2 du travail. Egalement, le cinquiéme obijectif était présenté
au fur et & mesure qu’on progressait dans I'expérimentation. Ces deux objectifs
ne feront donc pas I'objet d’'une synthése détaillée.

La performance de Ila flottation en colonne a été étudiée en fonction de 4
facteurs préalablement sélectionnées. On retrouve au chapitre 2 une section
compléte (2.2.2) sur le choix de ces facteurs et sur l'influence attendue de ceux-
ci sur la flottation en colonne.

En regard de la réalisation de I'objectif 3, une série d’essais préliminaires
a été effectuée sur des particules dont la taille était supérieure a 5 pym et
inférieure @ 100 pm (particules fines et ultra fines selon Sivamohan (1990)
(tableau 2.1)). Pour ce faire, quatre tranches granulométriques ont été étudiées
soit une premiére tranche montrant une distribution entre 30 et 100 ym, une
seconde montrant une distribution entre 15 et 30 uym, une troisi€¢me présentant
une distribution entre 8 et 15 pm et finalement une derniére caractérisée par une
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distribution entre 5 et 15 um. Les différents résultats sont regroupés au chapitre
4. Parmi les conclusions intéressantes, notons que 'utilisation d'un collecteur iors
de la flottation en colonne de ce type de particules permet d'atteindre 100 %
d'enlévement et entre 90 % et 100 % d'efficacité et ce, pour chacune des
fractions flottées. Ces résultats sont tout a fait exceptionnels et sont méme, dans
certains cas, supérieurs a ce que prévoyait la littérature. Les différents spectres
de granulométrie ainsi que les bilans de matiére confirment l'efficacité de la
flottation en colonne. De plus, cette premiére série d’essais préliminaires a
permis de faire la démonstration que le collecteur est essentiel au bon
fonctionnement de Ia flottation en colonne. Effectivement, des essais effectués
sans collecteur démontrent que la flotattion sans collecteur est trés difficile pour
les particules de taille variant entre 5 et 20 uym. |

La deuxiéme partie du travail consistait a optimiser la flottation en
colonne, cette fois-ci pour des particules dites ultra fines (< 5 ym) tout en tenant
compte des quatre facteurs discutés au chapitre 2 et présentés ci-dessous. La
flottation de ces particules représentait une problématique fort intéressante étant
donné le peu d’information disponible dans la littérature sur le sujet. De plus, un
essai préliminaire réalisé avec ce type de particules a confirmé qu'une
optimisation s’avérait obligatoire.

L'ensemble des résultats concernant la flottation en colonne des
particules ultra fines a été regroupé au chapitre 5. Pour réaliser ce travail,
l'approche de Taguchi (section 3.4.2) a été utilisée. Ainsi, une série de neuf
essais a été effectuée pour permettre finalement de déterminer les conditions
optimales d’opération de la colonne de flottation que voici :

e Concentration du collecteur: 14 ppm

e Concentration du moussant : 0,11 mL/L

» Débit de 'eau de lavage : 100 mL / min
e Vitesse du gaz : 600 cc / min

En plus des résultats précédemment mentionnés, le traitement statistique
des données recueillies en cours d’expérimentation, par I'approche Taguchi, a
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également permis de déterminer laquelle ou lesquelles des variables
influengaient le plus la flottation en colonne. Le débit de I'eau de lavage avec 66
% de poids relatif et le collecteur avec 27 % semblent étre les plus importantes
au niveau de l'efficacité. L'efficacité est fonction ici a la fois de I'enlévement et de
la pureté, c’est pourquoi on retrouve au premier rang 'eau de lavage. En effet, on
sait que leau de lavage influence grandement la pureté en diminuant
Ientrainement parasitaire, il ne faut donc pas se surprendre des résultats
obtenus. D’'un autre cdté, on a vu que le collecteur avait une importance certaine
sur la flottation lors des essais préliminaires (chapitre 4). L'identification de I'ajout
de collecteur comme une variable importante confirme donc sa grande utilité au
niveau de lefficacité de la flottation (pureté et enlévement). Cette étude
démontre l'utilit¢ de l'approche de Taguchi. Bien qu'elle posséde certaines
limites, elle simplifie toutefois grandement la procédure expérimentale et permet
a l'utilisateur une analyse beaucoup plus simple et rapide.

C’est en utilisant les conditions optimales que la derniére série d’essais a
été réalisée. L'objectif de cette demiére série consistait a vérifier I'efficacité
générale de la flottation en colonne et ce, dans les meilleures conditions
d’opération. De plus, cette série d’essais permettait d’évaluer I'erreur associée a
la procédure expérimentale puisque les cing essais étaient réalisés de la méme
fagon et dans les mémes conditions. L’efficacité de la flottation en conditions
optimales a varié entre 77 % et 99 % pour une moyenne de 91 %. L'erreur (1s)
associée a cette moyenne est de 9 %. Ainsi, 'efficacité moyenne de la technique
de flottation en colonne pour des particules ultra fines de chalcopyrite dans une
matrice de quartz est de 91+ 9 %. Ce résultat est extrémement encourageant
puisqu’il confirme [lutilité de cette technique pour le traitement d'une
contamination d’origine inorganique. L'erreur associée aux différents essais
englobe celle sur la flottation et sur I'analyse.

A la lumiére des résultats obtenus, il semble évident que I'ensemble des
objectifs fixés au départ ont été atteints. De cette fagon, il est possible d'affirmer
que la flottation en colonne des particules ultra fines de chalcopyrite dans une
matrice de quartz est trés efficace (> 90 %) mais ce, dans des conditions
d’opération bien spécifiques. En fait, une optimisation des conditions d’opération
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est essentielle et doit étre effectuée avant d’entreprendre toute nouvelle
flottation. Par contre, parmi les limites associées a cette technique on retrouve la
stabilité de la flottation qui est difficile & obtenir en colonne ce qui conduit,
quelques fois, a des écarts au niveau des bilans de matiére. Cependant, les
colonnes possédent un avantage certain sur les cellules, soit celui de concentrer
beaucoup plus efficacement les composés. Ainsi, la flottation en colonne semble
bien adaptée pour la récupération des contaminants inorganiques présents dans
les sols et ce, sur une plage de granulométrie variant entre 1,8 et 50 ym. Reste a
savoir si les colonnes peuvent étre efficaces pour traiter les contaminants
organiques, ce qui leur permettrait de prendre une place importante dans le
marché de la restauration environnementale. Malgré ces résultats trés
encourageants, il faut garder a l'esprit que cette étude a été effectuée sur une
matrice artificielle. Ainsi, les résultats sont difficilement transférables a une
matrice naturelle. Cependant, tout laisse croire que la flottation pour une matrice
réelle sera possible, mais qu'encore la, une optimisation sera nécessaire. C'est
pourquoi il pourrait étre intéressant d'effectuer un travail similaire a celui-ci, mais
cette fois-ci, avec une matrice réelle.



ANNEXE A

RECUEIL DES PROTOCOLES UTILISES AU LABORATOIRE

Essais de flottation
Fusion Alcaline au péroxyde de sodium
Analyse des échantillons par absorption atomique

Analyse granulométrique a I'aide du granulométre a laser



ESSAIS DE FLOTTATION

Préparer Ia pulpe en mélangeant solide et eau :
- matrice artificielle (environ 500 g dans 7 L d'eau) : 5-10%
- matrice réelle (environ 300 g dans 7 L d'eau) : 2-5 %

Agiter la pulpe pendant 15 minutes pour la rendre homogéne.
Ajouter de 80 & 100 mL de KOH 1N dans les 7 litres de pulpe pour ajuster ie pH a
9.
Ajouter la quantité requise de coliecteur (KAX).
Agiter pendant 5 minutes.
Ajouter la quantité requise de moussant (DOWFROTH 250).
Agiter pendant 1 minute.
Procédures d'échantillonnage de I'entrée pour analyse et bilan de matiére.
Remplir la colonne

- durée : entre 8 et 20 minutes selon la quantité de mousse.
Une fois que le niveau de la mousse atteint les 9/10 de la colonne : démarrer
l'eau de lavage.
Une fois que la mousse déborde de la colonne :

- début de la flottation (temps zéro de la flottation)

- démarrer la pompe de sortie
Durée de la flottation : 15 minutes lorsque possible.
Récupération du rejet et du concentre :

centrifugation des échantillons avec centrifugeuse.
marque : Damon / IEC Division modéle |EC Cu-5000 centrifuge et IEC UV

centrifuge.

Utilisation d’un four de marque Despatch pour sécher complétement les

échantillons.



FUSION ALCALINE AU PEROXYDE DE SODIUM

Dans un creuset de Zirconium de 55 mL, peser environ précisément entre
300 et 500 mg de I'échantillon. Ajouter entre 3 et 4 grammes de fondant

(peroxyde de sodium Na,O,).

Chauffer sous une flamme tout en agitant réguliérement pendant 1 a 5
minutes jusqu’a la fonte compléte du mélange. Ajouter au besoin 4 ou 5
granules de KOH.

Laisser refroidir quelques minutes.

Utiliser le volume nécessaire d’eau de qualité nano-pure dans un bécher
pour dissoudre et laver le solide fondu dans le creuset. Faire chauffer

I'eau pour faciliter la solubilisation.

Ajouter une quantité d’acide chlorhydrique dans le bécher pour obtenir
une solution finale soit a 10 % HCI.

Porter a ébullition durant 2-3 minutes.

Transférer la solution dans une fiole jaugée préalablement nettoyée et
entreposée avec une solution d'acide nitrique 5-10%.

Laisser refroidir la solution, jauger et analyser.



ANALYSE DES ECHANTILLONS PAR ABSORPTION ATOMIQUE

Les limites de détection et de quantification de la méthode doivent étre
établies avant de doser les standards pour assurer des résultats crédibles.
Ces paramétres sont discutés au début des chapitres 4 et 6. Le protocole de
validation est celui du Ministére de I'environnement et de la faune;1993.

Les solutions standards de 0; 2,5; 5,0; 7,5 et 10 ppm ont été préparées a
'aide du standard certifié MP-1a provenant de chez Canadian Certified
Reference Material Project et contenant 1,44% de cuivre. Celui-ci était en
fait fusionné pour étre ensuite solubilisé dans une fiole de 500 mL. Ceci

constitue la solution meére.

¢ OQuverture de I'appareil et des périphériques informatiques. Choix du

programme Cu 0-10 ppm et des options d’analyse.

o Laisser chauffer la lampe quelques minutes et optimiser 'alignement de la
lampe entre 0,700 et 1,000 en absorbance.

e Aliumer le briilleur d’air-acétyléne et optimiser le signal de la lampe avec

la solution la plus concentrée et le blanc.

e Doser les standards et tracer la courbe d’étalonnage. Un coefficient de
corrélation d’au minimum deux neuf (9) apres le point est requis(0.99...).

e Analyser les échantillons et un standard de vérification a tous les 12

échantillons. Un écart de moins de 5 % est accepté.

e Chaque échantillon est analysé selon la démarche décrite a la section 3.4

e Une fois les analyses terminées, bien rincer le brileur et fermer I'appareil.



ANALYSE GRANULOMETRIQUE A L’AIDE DU GRANULOMETRE A
LASER

e Ouvrir le granulométre et I'ordinateur. Laisser chauffer le laser

durant 20 minutes.

e Analyser un témoin.

e Utiliser une certaine quantité de I'échantillon (10-15 % de
suspension solide) et effectuer 'analyse de la taille des particules.

e Sauver les résultats sur le disque dur.

e Imprimer les graphiques résultant.



ANNEXE B

EXEMPLES DE CALCULS

Pureté
Efficacité
% d’enlévement
Bilan de matiére



Exemples de calcul essai F.2 (voir tableau 5.5)

Pureté

64486 ppm de cuivre dans le concentré x 100
318483 ppm de cuivre dans la chalcopyrite

= 16,1 %

Efficacité

98,58 g dans le rejet . . .
100,2 g initialement _| (143 ppm de cuivre dans le rejet x 98,58 g dans le rejet) x 100
100,2 g initialement

=88,9 %

% enlevement

176 mq de cuivre entré - 14,1 mg de cuivre dans le rejet
176 mg de cuivre entré

x100 = 92%

Bilan de matiére

Total

113,5 g de matériel entré - 100.6 g de matériel sorti x 100 =89 %
113,5 g de matériel entré

Cuivre

176 mq de cuivre entré - 144 mg de cuivre sorti x 100 =82%
176 mg de cuivre entré




ANNEXE C

FORMULES UTILISEES POUR TAGUCHI

Effets factoriels
Poids relatif des variables



Estimation de I'effet factoriel

L’effet factoriel a été évalué en utilisant 'équation suivante:

Ay = 6en| + Z (Centi - aenl)
':.'I,b'g

Ou pour chaque variables étudiées A (débit de f'eau de lavage par exemple) on
peut observer I'impact que chacun des niveaux (1,2 et 3) a sur la flottation et ce,
au niveau de la pureté, I'enlévement et Pefficacité. Nous évaluons cet effet
factoriel en calculant tout d’abord la mo—y—enne de l'enlévement C., de tous les
essais effectués lors de I'optimisation (9 essais). Par la suite, nous devons
effectuer la sommation de la différence entre les valeurs de 'enlévement pour les
3 expériences—effectuée pour chaque niveau Cen | avec la moyenne de
'enlévement. Le chiffre 3 provient du nombre de niveau pour chacune des
variables. Notons en terminant que la formule pour A, sera quelque peu différente,
la sommation s’effectuant sur les résultats d’enlévement pour les essais
concemnés soit les 3 essais effectués au deuxiéme niveau (i = 2,4,9). Les mémes
calculs sont effectués pour les parameétres de I'efficacité et de la pureté et ce, pour

chaque niveau.



Estimation de I'impact de chacune des variables sur le processus de
flottation en colonne

L’estimation de I'impact des variables sur la flottation a été évalué avec les
formules suivantes :

ST = Z (Cenli - aml)z

i=1

Cette premiere formule nous permet de calculer la variation totale des données
(Sv). L'observation d’'une trés grande valeur St signifie que les variables étudiées
ont un grand impact sur le processus de la flottation.

L'effet propre & chacune des variables est estimé par la formule suivante :

(Z Cnti - cem) (Z Conti - e,.l) (2 ca -Eem)

3 i=1,6.8 i=249 i=357

Notons que la formule différera quelque peu selon la variable étudiée. En fait, seul
les i seront différents. Le chiffre 3 correspond au nombre d’expérience réalisées a
chacun des niveaux. Ainsi, il est possible d’évaluer I'impact de la variable A (p4 )

sur le variation du coefficient d’enlévement de la fagon suivante :

Pa - Sa/Sr
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