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PROCEDE POUR LE TRAITEMENT DE SUSPENSIONS DE PARTICULES
SOLIDES DANS I’EAU A L’AIDE DE POLYMERES AMPHOTERES

DOMAINE DE L'INVENTION

L’invention concerne un procédé de traitement d’une suspension de particules solides
dans I’eau, telle que des résidus minéraux. Ce procédé comprend 1’étape de mise en
contact de la suspension de particules solides dans 1’eau avec un polymére amphotére
particulier, soluble dans I’ecau. Plus précisément, le procédé consiste a ajouter ledit
polymére amphotére dans un épaississeur contenant cette suspension a traiter et/ou
pendant le transport de ladite suspension vers une zone de dép6t pour sa déshydratation
et sa solidification ou a ajouter ledit polymére amphotére a ladite suspension puis a
effectuer un traitement mécanique, tel qu’une centrifugation, un pressage ou une

filtration.

HISTORIQUE DE L'INVENTION

Les suspensions de particules solides dans 1’eau comprennent tous les types de boues,
de résidus ou de matériaux de rebut. Les suspensions peuvent résulter de la
transformation de minerais. Il s’agit par exemple de boues ou de résidus industriels et
de tous les produits de lavage et de rebut de mines résultant de I’exploitation miniére,
comme par exemple les mines de charbon, les mines de diamant, les mines de
phosphate, les mines de métal (aluminium, platine, fer, or, cuivre, argent, etc....). Les
suspensions peuvent également résulter de boues ou de résidus d’extraction dérivés du
traitement de sable bitumineux. Ces suspensions de particules solides comprennent
généralement des particules organiques et/ou minérales, telles que par exemple des
argiles, des sédiments, du sable, des oxydes métalliques, du pétrole, etc.... mélangées

avec de I’eau.

Le terme « suspension » est utilis¢ par la suite et se référe aux suspensions de

particules solides telles que décrites ci-dessus.
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Le traitement de ces résidus et d’autres matériaux de rebut est devenu un probléme

technique, environnemental et d'ordre public.

L’utilisation de polyméres synthétiques ou naturels, tels que des coagulants et des
floculants, pour séparer les solides du liquide est une pratique courante.

Pendant longtemps, et méme de nos jours, la boue minérale produite par des procédés
de traitement physiques ou chimiques de minerais était stockée a ciel ouvert dans des
bassins, des ¢tangs, des barrages de rétention ou des remblais sous forme semi-liquide.
Ces grands volumes de boue stockée créent par conséquent un véritable danger, en

particulier si les digues lachent.

Puisque les solutions de stockage traditionnelles sont manifestement dangereuses, de
plus en plus de réglementations nationales ont été publiées, interdisant 1’abandon de
ces zones. Les réglementations appellent également a une obligation de remise en état

de ces sites, ¢’est-a-dire le traitement et la consolidation des sols.

L’amélioration des traitements chimiques et mécaniques de résidus ou de boues est par

conséquent un défi important.

Différentes tentatives ont ¢té effectuées au cours des derniéres décennies pour
augmenter la vitesse de sédimentation des résidus afin de recycler de maniére efficace
I’ecau et de réduire le volume des résidus. Les traitements physiques principaux

comprennent la centrifugation, la filtration, I’¢lectrophorése et I’¢lectrocoagulation.

D’autre part, des procédés chimiques émergent. Ils comprennent un procédé
impliquant 1’addition de produits chimiques, tels que le silicate de sodium, des
floculants organiques, des coagulants inorganiques, des agents d’oxydation et de

réduction et, plus récemment, le dioxyde de carbone.
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En 1979-1980, Alsthom Atlantique et SNF (brevet US 4 347 140) ont mis au point un
systéme de floculation a étapes multiples (superfloculation) spécifiquement congu pour
traiter des bassins de résidus d’argile provenant de la production de phosphates en

Floride.

Le traitement de suspension a ¢té étudi€é de manic¢re continue: en 1986 sclon le
procédé décrit dans le document CA 1273 888, puis en 1994 dans le document
WO 96/05146, en 2000 dans le document CA 2 407 869 et en 2004 dans le document
CA 1515 581.

Dans le document CA 2 682 542, le procédé implique ’addition de polymeres
modifiés par copolymérisation et/ou ramification. Les polymeéres dotés de groupes
hydrophobes, qui ont également été étudiés, ont montré une amélioration du traitement

des suspensions.

Malgré de grandes avancées au cours des dix dernicres années, il existe toujours un
besoin de mise au point de polyméres qui permettent d’augmenter la vitesse et la
quantité d’eau libérée a partir des suspensions. L’amélioration des caractéristiques

physiques de la boue déshydratée produite est également recherchée.

RESUME DE L'INVENTION

La présente invention répond aux besoins ci-dessus grace a un procéd¢ de traitement
de suspensions de particules solides dans l’cau a I’aide de polyméres amphoteres

particuliers, solubles dans 1’cau.

Un polymere amphotére est un polymeére qui comprend dans sa structure polymérique
des fonctions anioniques apportant des charges négatives et des fonctions cationiques

apportant des charges positives.
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L’invention concerne un procé¢dé de traitement d’une suspension de particules solides
dans I’eau, comprenant la mise en contact de ladite suspension avec un polymeére
soluble dans 1I’eau, ledit polymére étant amphotére et contenant une proportion faible et

bien déterminée de monomére cationique.

Selon l'invention, on a trouvé de mani¢re surprenante que ['utilisation de ces
polymeéres améliore les performances des traitements de suspensions tels que :
- l’augmentation de la concentration des boues a la sortie d’un épaississeur ou
- D’étape de déshydratation et les étapes de séchage et de solidification des
suspensions lorsque celles-ci sont déchargées sur le sol ou

- le traitement mécanique des suspensions traitées.

L’utilisation de ces polyméres augmente le drainage, la libération de I’cau et la
déshydratation générale des suspensions. Elle améliore également les propriétés
mécaniques des matériaux obtenus aprés séparation de I'eau et la clarté du fluide
aqueux libéré (également appel¢ liqueur), qui permet la réutilisation de 1’eau clarifié¢e
et sa mise a disposition immédiate pour la recirculation dans 1’installation industrielle.
La suspension traitée se solidifie beaucoup plus rapidement, ce qui entraine des

propri¢tés de boue seche améliorées.

DESCRIPTION DETAILLEE DE L'INVENTION

L’invention concerne un procédé pour traiter une suspension aqueuse de particules
solides, selon lequel on ajoute a ladite suspension au moins un polymére soluble dans
I’eau. Le procédé se caractérise en ce que ledit polymére comprend :

- au moins un monomere non ionique ;

- au moins un monomere anionique ;

- au moins un monomeére cationique représentant entre 0,2 et 6 mol%.
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Plus particuliérement, I’invention concerne un procédé de traitement d’une suspension
aqueuse de particules solides, comprenant les étapes suivantes :
- on prépare un polymeére soluble dans 1’eau comprenant :
O  au moins un monomere non ionique ;
O  au moins un monomgere anionique ;
O au moins un monomere cationique représentant entre 0,2 et 6 mol% ;
- on ajoute ledit polymére soluble dans 1’ecau a la suspension aqueuse de

particules solides.

De maniére avantageuse, il s’agit du traitement d’une suspension aqueuse de particules

solides minérales provenant de I’extraction de minerais.

Le au moins un monomeére non ionique est avantageusement choisi dans le groupe
constitué¢ par I’acrylamide ; le méthacrylamide ; les N-monodérivés de 1’acrylamide;
les N-monod¢érivés du méthacrylamide ; les N,N-dérivés de I’acrylamide; les N,N-
dérivés du méthacrylamide ; les esters acryliques ; les esters méthacryliques ; le N-

vinylformamide ; et la N-vinylpyrrolidone.

Le au moins un monomére anionique représente avantageusement entre 10 et 70
mol%. Il est avantageusement choisi dans le groupe constitué par les monomeres
présentant une fonction carboxylique et leurs sels ; les monomeres présentant une
fonction acide sulfonique et leurs sels ; les monomeres présentant une fonction acide

phosphonique et leurs sels.

Le au moins un monomgre cationique est avantageusement choisi dans le groupe
comprenant le chlorure de diallyl diméthyl ammonium (DADMAC), Ile
méthacrylamido-propyl triméthyl ammonium chlorure (MAPTAC) et 'acrylamido-
propyl triméthyl ammonium chlorure (APTAC). Le DADMAC est particulie¢rement

préfeére.
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De maniére tout a fait surprenante, ’utilisation d’un polymére amphotére contenant
une quantité faible et bien déterminée d’au moins un monomere cationique combiné
avec au moins un monomeére non ionique et au moins un monomere anionique permet
le traitement efficace de suspensions de solides. C’est bien dans cette plage particulicre
de concentration en monomere cationique et uniquement dans cette plage, et pour ce
type de polymére soluble dans ’eau comprenant également au moins un monomere
non ionique et au moins un monomere anionique que 1’amélioration du traitement des

suspensions est significative.

Le ou les monoméres cationiques peuvent étre ¢galement choisis dans le groupe
comprenant sels de diallyldialkyl ammonium comme le chlorure de diallyl diméthyl
ammonium (DADMAC) ; les sels acidifi¢s ou quaternisés d’acrylates et méthacrylates
de dialkylaminoalkyle, en particulier d'acrylate de dialkylaminoéthyle (ADAME) et de
méthacrylate de dialkylaminoéthyle (MADAME) ; les sels acidifiés ou quaternisés de
dialkyl-aminoalkylacrylamides, comme par exemple 1’acrylamido-propyl triméthyl
ammonium chlorure (APTAC); et les sels acidifiés ou quaternisés de dialkyl-
aminoalkylméthacrylamides, comme par exemple le méthacrylamido-propyl triméthyl

ammonium chlorure (MAPTAC).

Les secls acidifiés sont obtenus par les moyens connus de 'homme de métier, et
notamment par protonation. Les sels quaternisés sont également obtenus par les
moyens connus de ’homme du métier notamment, par réaction avec le chlorure de
benzyle, le chlorure de méthyle (MeCl), les chlorures d'aryle, d'alkyle, ou les

dialkylsulfates comme le diméthylsulfate.

Selon un mode de réalisation préféré, le monomeére cationique est choisi parmi les sels
de diallyldialkyl ammonium comme le chlorure de diallyl diméthyl ammonium
(DADMAC) ; les sels acidifiés ou quaternisés de dialkyl- aminoalkylacrylamides ou
méthacrylamides, comme par exemple le méthacrylamido-propyl triméthyl ammonium

chlorure (MAPTAC), I’acrylamido-propyl triméthyl ammonium chlorure (APTAC).
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Sont particulicrement préférés le chlorure de diallyl diméthyl ammonium
(DADMAC), le méthacrylamido-propyl triméthyl ammonium chlorure (MAPTAC) et
I’acrylamido-propyl triméthyl ammonium chlorure (APTAC). Le DADMAC est

encore plus particulierement préfére.

Un ou plusieurs monomeéres cationiques peuvent étre utilisés pour la fabrication du

polymére amphotére selon I’invention.

La quantit¢ totale de monomeére cationique est comprise entre 0,2 et 6 mol%.

L’unité « mol% » correspond au pourcentage molaire de monomére (non ionique ou
anionique ou cationique) rapporté au nombre total de moles de monoméres utilisés

pour fabriquer le polymére.

Selon un mode de réalisation préféré, la quantité totale de monomere cationique est
supérieure ou ¢gale a 0,5 mol%. Elle est également préférentiellement inféricure ou

¢gale a 5 mol%.

Lorsque le monomére cationique unique est le DADMAC, sa quantité est

préférentiellement comprise entre 1 et 5 mol%, préférentiellement entre 3 et 5 mol%.

Lorsque le monomére cationique unique est soit ’APTAC, soit le MAPTAC, sa
quantité est préférentiellement comprise entre 0,5 et 3 mol%, préférenticllement entre

0,5 et 2 mol%.

Comme dé&ja indiqué, le ou les monoméres non ioniques sont de préférence choisis
dans le groupe constitué¢ par I’acrylamide ; le méthacrylamide ; les N-monodérivés de
I’acrylamide comme par exemple le N-isopropylacrylamide ; les N-monodérivés du
méthacrylamide ; les N,N-dérivés de 1’acrylamide comme par exemple le N,N-
diméthylacrylamide ; les N,N-dérivés du méthacrylamide ; les esters acryliques ; les
esters méthacryliques ; le N-vinylformamide ; et la N-vinylpyrrolidone. Le monom¢ére

non ionique particuliérement préféré est 1’acrylamide.
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Le polymére seclon [I'invention comprend préférenticllement une quantité de
monom¢éres non ioniques d’au moins 30 % en mole, de préférence d’au moins 45 % en

mole.

Comme déja indiqué, le ou les monoméres anioniques sont de préférence choisis dans
le groupe constitué par les monomeres présentant une fonction carboxylique ; et leurs
sels ; les monomeéres présentant une fonction acide sulfonique et leurs sels; les
monomeres présentant une fonction acide phosphonique et leurs sels. Ils sont par
exemple D’acide acrylique; I’acide méthacrylique; [’acide itaconique; [’acide
crotonique ; l’acide maléique; 1'acide fumarique; I’acide 2-acrylamido-2-
méthylpropanesulfonique ; 1’acide vinylsulfonique; [’acide vinylphosphonique ;
I’acide allylsulfonique ; I’acide allylphosphonique ; ’acide styrénesulfonique ; et leurs
sels solubles dans 1’eau correspondant. Les sels solubles dans 1’eau des monomeéres
anioniques ci-dessus sont typiquement des sels d’un métal alcalin, d’un métal alcalino-
terreux et d’ammonium. Les monomeres anioniques particuliérement préférés sont
I’acide acrylique, 1’acide 2-acrylamido-2-méthylpropanesulfonique et leurs sels

correspondants.

Le polymére selon [I'invention comprend préférenticllement une quantité de
monomeres anioniques comprise entre 10 et 70 mol%, préférenticllement comprise

entre 25 et 55 mol%.

Les monomeéres présentant un caractére hydrophobe peuvent également étre utilisés
dans la préparation du polymére soluble dans I’eau utilis¢ dans le procéd¢ de
I’invention. Ils sont de préférence choisis dans le groupe constitué par les esters de
I’acide (méth)acrylique présentant une chaine alkyle, arylalkyle ou éthoxylée ; les

dérivés du (méth)acrylamide présentant une chaine alkyle, arylalkyle ou dialkyle.

Lorsqu’on utilise un monomeére présentant un caractére hydrophobe pour la
préparation du polymeére soluble dans |’eau, sa quantité se situe avantageusement dans
la plage comprise entre 0,001 et 3 % en mole par rapport a la quantit¢ totale de

monomeres.
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Le poids moléculaire du polymére selon I’invention est de préférence compris entre 3

et 40 millions g/mol et plus préférentiellement entre 5 et 30 millions g/mol.

Le polymére soluble dans 1’ecau peut également étre ramifi¢. La ramification peut de
préférence étre effectuée pendant la polymérisation des monoméres en présence d’un
agent de ramification/réticulation ou éventuellement d’un agent de transfert
polyfonctionnel. Une liste non exhaustive d’agents de ramification/réticulation
comprend : le méthyléne-bis-acrylamide (MBA) ; le diacrylate d’éthyléne glycol ; le
diméthacrylate de polyéthyléne glycol ; ’acrylate de vinyloxy¢éthyle ; le méthacrylate
de vinyloxyéthyle ; la triallylamine, le glyoxal ; les composés de type glycidyléther tels
que I’éthyléne glycol diglycidyléther ; les composés présentant au moins une fonction

époxy ; le trimercaptotriazine, les polyvinyl alcools, les polyvinylamines.

La quantit¢ d’agent de ramification/réticulation dans le mélange de monomeres est

inférieure a 4 % en poids par rapport a la teneur en monomeres.

Le procédé de polymérisation peut étre effectué selon 'une quelconque des techniques
de polymérisation bien connues par I’homme du métier : la polymérisation en solution,
la polymérisation en suspension, la polymérisation en gel, la polymérisation par
précipitation, la polymérisation en émulsion (aqueuse ou inversée) suivie ou non par
une étape de séchage par pulvérisation, la polymérisation en suspension, la
polymérisation micellaire suivie ou non d’une étape de précipitation. Une post-
hydrolyse ou une co-hydrolyse du polymére de I’invention est possible comme cela est

connu de I’homme du métier.

La polymérisation est généralement une polymérisation a radicaux libres de préférence
par polymérisation en ¢&mulsion inverse ou par polymérisation en gel. Par
polymérisation par radicaux libres, nous incluons la polymérisation par radicaux libres
au moyen d’initiateurs UV, azoiques, redox ou thermiques ainsi que les techniques de
polymérisation radicalaire contrdlée (CRP) ou les techniques de polymérisation sur

matrice.
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Comme déja mentionné, I’invention concerne un procédé de traitement de suspensions
de particules solides dans I’eau. Il implique le mélange de la suspension avec le

polymére soluble dans 1’cau de I’invention.

Un tel traitement peut étre effectué¢ dans un épaississeur, qui est une zone de retenue,
généralement de la forme d’une section de tube d’un diamétre de plusieurs metres avec
un fond conique dans lequel les particules peuvent sédimenter. Selon un mode de
réalisation spécifique, on transporte au moyen d’un tuyau la suspension aqueuse jusque

vers un €paississeur, on ajoute le polymére dans ledit tuyau.

Selon un autre mode de réalisation spécifique, le polymére est ajouté dans un
¢paississeur qui contient déja la suspension a traiter. Dans une opération de traitement
minéral typique, les suspensions sont souvent concentrées dans un ¢paississeur. Cela
conduit a obtenir une boue de densité plus €élevée qui sort par le bas de 1’épaississeur,
et un fluide aqueux libéré de la suspension traitée (appelé liqueur) qui sort par
surverse, par le haut de [’épaississeur. L’addition du polymére augmente la

concentration de la boue et augmente la clarté de la liqueur.

Selon un autre mode de réalisation spécifique, le polymere est ajouté a la suspension
de particules pendant le transport de ladite suspension vers une zone de dépét. De
préférence, le polymére est ajouté dans le tuyau qui transporte ladite suspension vers
une zone de dépot. C’est sur cette zone de dépot que la suspension traitée est repandue
en vue de sa déshydratation et sa solidification. Les zones de dépot peuvent étre non
fermées, comme par exemple une étendue de sol non délimitée, ou fermées comme par

exemple un bassin, une cellule.

Un exemple de ces traitements pendant le transport de la suspension est 1’épandage de
la suspension traitée avec le polymére selon I'invention sur le sol en vue de sa
déshydratation et sa solidification puis I’épandage d’une deuxiéme couche de
suspension traitée sur la premicre couche solidifi¢e. Un autre exemple est I’¢pandage

continue de la suspension traitée avec le polymére selon I’invention de telle sorte que
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la suspension traitée tombe en continue sur la suspension préalablement déchargée

dans la zone de dépot, formant ainsi un amas de matériaux trait¢ dont 1’cau s’extrait.

Selon un autre mode de réalisation spécifique, le polymére soluble dans I’cau est
ajout¢ a la suspension, puis un traitement mécanique est effectué, tel qu’une

centrifugation, un pressage ou une filtration.

Le polymére soluble dans 1’eau peut étre ajouté simultanément dans différents étages
du traitement de la suspension, c’est-a-dire par exemple dans le tuyau transportant la
suspension vers un épaississeur et dans la boue sortant de 1’¢paississeur qui sera

conduite soit vers une zone de dépdt, soit vers un appareil de traitement mécanique.

Le polymeére peut étre ajouté sous forme liquide ou sous forme solide. Le polymére
peut étre ajouté sous forme d’une émulsion, (eau dans huile), d’une suspension, d’une
poudre ou d’une dispersion du polymére dans de I’huile. Le polymére est de préférence

ajout¢ sous la forme d’une solution aqueuse.

Lorsque le polymére est sous forme solide, il peut étre particllement ou totalement
dissous dans I’cau a 1’aide d’une unit¢ de préparation de polymére comme le Polymer
Slicing Unit (Unité de tranchage de polymere - PSU) divulgué dans le document
EP 2203 245.

Selon un autre mode de réalisation spécifique, le polymeére soluble dans I’ecau est
ajout¢ a la suspension en combinaison avec un autre polymeére, synthétique ou naturel.
Ces polyméres peuvent étre ajoutés simultanément ou séparément. L’autre polymeére
peut étre soluble dans 1’eau ou gonflable dans ’eau. 1l peut s’agir d’un dispersant, d’un

coagulant ou d’un floculant.

Selon un autre mode de réalisation spécifique, le polymére selon I'invention est ajouté
a la suspension en combinaison avec un sel tel que des sels de calcium et/ou de
magnésium. Le polymeére et le sel peuvent étre ajoutés simultanément ou séparément.

Les sels peuvent étre inorganiques ou organiques. Des sels appropriés comprennent le



12

WO 2016/128638 PCT/FR2016/050174

10

15

20

25

30

chlorure de calcium, 1’acétate de calcium, le sulfate de calcium, le nitrate de calcium,
I’hydroxyde de calcium, le carbonate de calcium, le chlorure de magnésium, ’acétate
de magnésium, le sulfate de magnésium, le nitrate de magnésium, I’hydroxyde de
magnésium, le carbonate de magnésium, le formiate de calcium, le gluconate de

calcium, le propionate de calcium, le phosphate tricalcique et le succinate de calcium.

Selon I’invention, la quantit¢ (dosage) de polymere ajoutée est comprise entre 50 et
5000 g par tonne de solides secs de la suspension, de préférence entre 250 et 2000 g/t
et plus préférablement entre 500 et 1500 g/t, en fonction de la nature et de la

composition des suspensions a traiter.

Selon I’invention, le procédé¢ utilisant le polymeére décrit dans I’invention permet de
traiter efficacement une suspension de particules solides et plus particuli¢rement de

particules minérales.

Les suspensions de particules solides dans 1’eau comprennent tous les types de boues,
de résidus ou de matériaux de rebut. Les suspensions proviennent de 1’extraction de
minerais et se présentent sous la forme de suspensions de particules minérales. Elles
peuvent par exemple correspondre a des boues ou des résidus industriels et tous les
produits de lavage et de rebut de mines provenant de I’exploitation miniére, comme
par exemple les mines de charbon, les mines de diamant, les mines de phosphate, les
mines de métal (aluminium, platine, fer, or, cuivre, argent, etc....). Les suspensions
peuvent également provenir de ’extraction de sable bitumeux, par exemple des boues
ou des résidus d’extraction dérivés du traitement de sable bitumineux. Ces suspensions
comprennent généralement des particules organiques et/ou minérales, telles que par
exemple des argiles, des sédiments, du sable, des oxydes métalliques, du pétrole,

etc.... mé¢langées avec de I’eau.

Généralement, les suspensions de particules solides sont concentrées et contiennent
entre 5 % et 60 % en poids de solides, de préférence entre 20 et 50 % en poids de

solides, par rapport au poids total desdites suspensions.
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Le procéd¢ selon I'invention est particuliérement utile pour le traitement de résidus
provenant de I’extraction de sable bitumineux : des résidus dits « fins » ou « fines
tailings », ¢’est-a-dire contenant une grande quantité d’argiles, et pour le traitement de
résidus fins dits « mirs », les Mature Fine Tailings (MFT), c¢’est-a-dire ces mémes
résidus fins aprés quelques années de sédimentation, et contenant une quantité encore
plus importante d’argiles. Le procédé selon I'invention peut également étre utilisé¢ pour
traiter des résidus dits « frais », c’est-a-dire sortant directement de l’opération de

séparation du bitume et du sol dont il est extrait.

Selon un mode de réalisation particulier de I’invention, la suspension aqueuse de
particules solides est un résidu fin dit « mir », c’est-a-dire un Mature Fine Tailing

(MFT), issu de I’extraction de sable bitumineux.

Le traitement de résidus de sable bitumineux est devenu récemment un probléme
croissant au Canada. Les rebuts de résidus sont envoyés vers des ¢tangs de résidus ou
des épaississeurs pour la gestion ultérieure de I’cau. Les résidus de sables bitumineux
sont des suspensions aqueuses alcalines qui contiennent du bitume résiduel non
récupére, des sels, des composés organiques solubles, des sables et des argiles. Les

résidus sont évacués vers des étangs de résidus pour le stockage.

Les ¢tangs de résidus sont étroitement réglementés par le gouvernement canadien. 11
faut deux a quatre barils d'eau par baril de pétrole produit par le procéd¢ d’exploitation
des sables bitumineux. Lorsque la suspension de résidus est évacuée vers les étangs de
résidus, les particules solides grossicres telles que le sable se séparent par gravité alors
que I’eau et les particules solides fines, telles que les argiles restent sous forme de
suspensions dans le bassin de résidus. Une couche de résidus fins mirs (MFT) se
développe aprés deux a trois années. Les MFT se consolident trés lentement. On
estime que le procéd¢é de sédimentation complet sans aucun traitement dure quasiment

un siécle.
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L’utilisation du polymére décrit dans I'invention permet de traiter les MFT en
quelques jours seulement. Ils permettent d’augmenter le drainage, la libération de 1’cau
et la déshydratation générale des MFT. Ils améliorent également les propriétés
mécaniques des matériaux obtenus aprés séparation de I’eau et la clarté du fluide
aqueux libéré (également appel¢ liqueur), qui permet la réutilisation de 1’eau clarifié¢e
et sa mise a disposition immédiate pour la recirculation dans I'installation industrielle

typiquement pour I’étape de séparation du bitume du sol dont il est extrait.

Les exemples suivants ne sont donnés qu’a titre d’illustration de 1’objet de 1’invention,

sans la limiter en aucune maniére.

EXEMPLE 1 - Préparation du polymére

Un réacteur de 1,51 équipé d’un agitateur mécanique, d’un thermométre et d’une
arrivée d’azote est chargé d’ecau distillée, d’acrylamide (AM), d’acide acrylique (AA)
et de monomére cationique selon la composition suivante :

- Acrylamide : (70 — X)% molaire

- Acide Acrylique : 30% molaire

- Monomere cationique : X% molaire

Différents monomeres cationiques ont été testés, et pour chacun d’entre eux on a fait

varier leur concentration X.

Le mélange obtenu est homogénéis¢ puis refroidi, neutralis¢ avec de 1’hydroxyde de
sodium jusqu’a pH = 7,6-7,7 et enfin dégazé sous un flux d’azote. La polymérisation
est ensuite initi¢e a ’aide d’un systéme redox (initiateur). Le gel résultant, obtenu
aprés polymérisation est ensuite broy¢ et séché dans un four de séchage de maniére a

obtenir une poudre.

Les différents polyméres préparés sont tous des polyméres hydrosolubles de haut poids
moléculaires compris entre 10 et 12 millions de g/mol. Ils sont listés dans le tableau 1

ci-dessous :
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Polymeére Monomere cationique Mol%
X aucun 0
A APTAC 0.5
B APTAC 1
C APTAC 1.5
D APTAC 2
E APTAC 3
F APTAC 5
G APTAC 7.5
H MAPTAC 0.5
| MAPTAC 1
J MAPTAC 1.5
K MAPTAC 2
L MAPTAC 3
M MAPTAC 5
N MAPTAC 7.5
0 DADMAC 0.5
P DADMAC 1
Q DADMAC 1.5
R DADMAC 2
S DADMAC 3
T DADMAC 5
U DADMAC 7.5

10

15

Tableau 1 : Nature et concentration en monomeére cationique par polymére
APTAC : acrylamido-propyl triméthyl ammonium chlorure
MAPTAC : méthacrylamido-propyl triméthyl ammonium chlorure

DADMAC : chlorure de diallyl diméthyl ammonium

EXEMPLE 2 - Floculation de la boue 1 (MFT 1).

Les polyméres X et A a U sont dissous dans de ’eau du robinet afin d’obtenir des
solutions aqueuses présentant une concentration de 0,4 % en poids de polymére par
rapport au poids total de la solution. Toutes ces solutions sont agitées mécaniquement
a 500 t/min jusqu’a la solubilisation compléte des polymeéres et 1’obtention de solutions

claires et homogénes.
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Les tests de floculation sont effectués sur une suspension de résidus fins mirs (MFT)
issus de I’extraction des sables bitumineux présentant une teneur en solides de 33,7 %

en poids.

5 Pour chaque test, le volume approprié¢ de solution de polymeére est ajouté dans 200 g de
MFT puis le mélange complet est mélangé manuellement jusqu’a ce qu’on observe une
floculation et une libération d’ecau optimum. Les résultats sont récapitulés dans le

tableau 2 ci-dessous :

Eau libérée (ml)
Polymére D‘(’Egieogsepsoggm 30 min 1h 24 h LNE 24h
X 1.14 12.9 15.6 22 2
A 1.14 19 22.2 28.6 8.6
B 1.19 19.3 22.9 29.9 8.9
C 1.31 18.6 23.4 32.3 9.3
D 1.42 19.1 23.4 323 9.3
E 1.65 24.6 29.3 34.9 5.9
F 2.16 28.7 34.8 43 5
G Aucune floculation quel que soit le dosage
H 1.14 17.8 22.9 27.2 7.2
I 1.14 18.8 23.1 28.2 8.2
J 1.19 15.4 21.2 27.6 6.6
K 1.31 19.2 24.0 29.4 6.4
L 1.42 20.6 25.5 314 6.4
M 1.76 22.5 28.3 36.3 53
N 3.70 56.3 61.2 66.5 1.5
0) 1.14 13.2 17.3 25 5
P 1.14 17.1 20.9 28.7 8.7
Q 1.19 18.7 22.8 30.4 9.4
R 1.19 19.9 23.3 28.8 7.8
S 1.31 25.3 29 35.1 12.1
T 1.48 26.7 30.9 37.6 11.6
U 1.99 27.9 32.7 40.8 5.8

10 Tableau 2 - Performances des polyméres A a U en termes de libération nette de 1’eau
dans le MFT 1.
LNE = Libération Nette de I’Eau. Elle correspond & la quantité totale d’eau récupérée

pendant le test de floculation moins la quantit¢ d’eau indument ajoutée lors de
I’incorporation de la solution aqueuse polymérique dans la suspension.

15
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Les résultats de ces expériences montrent bien que la présence dans le polymére
amphotere de 0.5 mol% de monomére MAPTAC, ou APTAC ou DADMAC permet
d’améliorer la quantité¢ d’cau libérée par rapport au polymére anionique X. Cette
performance est amélioré en augmentant encore la quantité de monomere cationique,
et ce jusqu’a une certaine concentration comprise entre 6 et 7 mol%, au-dela de
laquelle les performances diminuent de maniére importante. Un dosage trop important
de polymére peut étre problématique pour une application industrielle pour laquelle

’utilisateur souhaitera optimiser sa consommation en polymeére.

EXEMPLE 3 — Floculation de la boue 2 (MFT 2).

Les polyméres X et A a U sont dissous dans de ’eau du robinet afin d’obtenir des
solutions aqueuses présentant une concentration de 0,4 % en poids de polymére par
rapport au poids total de la solution. Toutes ces solutions sont agitées mécaniquement
a 500 t/min jusqu’a la solubilisation compléete des polyméres et 1’obtention de solutions

claires et homogénes.

Les tests de floculation sont effectués sur une deuxiéme suspension de résidus fins
muirs (MFT) issus de I’extraction des sables bitumineux présentant une tencur en

solides de 35,1 % en poids.

Pour chaque test, le volume appropri¢ de solution de polymére est ajouté dans 200 g de
MEFT puis le mélange complet est mélangé manuellement jusqu’a ce qu’on observe une

floculation et une libération d’cau optimisée.
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Les résultats sont récapitulés dans le tableau 3 ci-dessous :

Eau libérée (ml)

Polymére D‘(’Eﬁzggepsoggm 30 min 1h 24h | LNE24h
X 1.06 10.8 15 22.2 2.2
A 1.06 14.8 19.9 26.7 6.7
B 1.11 17.2 21.4 30.1 9.1
C 1.16 15.5 20.8 29.4 7.4
D 1.27 19.8 25.5 323 8.3
E 1.43 23.0 29.6 36.1 9.1
F 1.80 22.4 29.4 37.5 3.5
G Aucune floculation quel que soit le dosage

H 1.11 16.1 20.4 26.9 59
I 1.11 16.4 19.9 26.8 5.8
J 1.16 14.8 22.0 28.2 6.2
K 1.22 15.3 21.3 304 7.4
L 1.37 19.7 25.1 335 7.5
M 1.80 229 35.2 37.8 3.8
N 3.81 54.6 63.8 73.1 1.1
0 1.00 13.0 17.8 26.6 7.6
P 1.06 13.5 19.2 28.0 8.0
Q 1.06 14.8 18.9 28.3 8.3
R 1.11 16.4 20.7 29.7 8.7
S 1.16 15.8 21.0 29.2 7.2
T 1.37 19.7 28.0 34.6 8.6
U 1.85 25.4 29.5 39.1 4.1

Tableau 3 - Performances des polyméres A a U en termes de libération nette de 1’eau
dans le MFT 2.

Les résultats de ces expériences montrent pour une deuxi¢me suspension de type MFT,
la présence dans le polymére amphotére de 0.5 mol% de monomére MAPTAC, ou
APTAC ou DADMAC permet d’améliorer la quantité d’cau libérée par rapport au
polymére anionique X. Cette performance est amélioré en augmentant encore la
quantité de monom¢ére cationique, et ce jusqu’a une certaine concentration comprise
entre 6 et 7 mol%, au-dela de laquelle les performances diminuent de maniére

importante.
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REVENDICATIONS

1/ Procéd¢ de traitement d’une suspension aqueuse de particules solides minérales

provenant de 1’extraction de minerais, comprenant les ¢tapes suivantes :

on prépare un polymere soluble dans 1’eau comprenant :

O

au moins un monomere non ionique, choisi dans le groupe constitué par
I’acrylamide ; le méthacrylamide ; les N-monod¢rivés de 1’acrylamide; les
N-monodérivés du méthacrylamide ; les N,N-dérivés de ’acrylamide; les
N,N-dérivés du méthacrylamide ; les esters acryliques ; les esters
méthacryliques ; le N-vinylformamide ; et la N-vinylpyrrolidone ;

au moins un monomeére anionique représentant entre 10 et 70 mol%, choisi
dans le groupe constitu¢ par les monomeéres présentant une fonction
carboxylique et leurs sels ; les monomeéres présentant une fonction acide
sulfonique et leurs sels ; les monoméres présentant une fonction acide
phosphonique et leurs sels ;

au moins un monomere cationique représentant entre 0,2 et 6 mol%, choisi
dans le groupe comprenant le chlorure de diallyl diméthyl ammonium, le
méthacrylamido-propyl triméthyl ammonium chlorure et l’acrylamido-

propyl triméthyl ammonium chlorure ;

on ajoute ledit polymére soluble dans I’cau a la suspension aqueuse de

particules solides.

2/ Procédé¢ selon la revendication 1, caractéris€ en ce que la quantité de monomére

cationique est comprise entre 0.5 et 5 mol%.

3/ Procédé selon la revendication 1 ou 2, caractérisé en ce que le monomeére cationique

est le chlorure de diallyl diméthyl ammonium.

4/ Procéd¢ selon 1'une des revendications 1 a 3, caractéris¢ en ce que le polymére

comprend une quantité de monomeres non ioniques d’au moins 30 % en mole.
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5/ Procéd¢ selon 1'une des revendications 1 & 4, caractéris¢ en ce que le polymére a un

poids moléculaire compris entre 3 et 40 millions g/mol.

6/ Procéd¢ selon 1'une des revendications 1 a 5, caractérisé en ce qu’on ajoute une
quantité de polymére comprise entre 50 et 5000 g par tonne de solides secs de la

suspension.

7/ Procédé selon 'une des revendications 1 & 6, caractérisé en ce qu’on transporte au
moyen d’un tuyau la suspension aqueuse jusque vers une zone de dépdt et en ce qu’on

ajoute le polymere dans ledit tuyau.

8/ Procéd¢ selon 1'une des revendications 1 a 7, caractéris¢ en ce que la suspension

aqueuse de particules solides provient de I’extraction de sable bitumineux.

9/ Procéd¢ selon 1'une des revendications 1 a 8, caractéris¢ en ce que la suspension est

un MFT provenant de I’extraction de sable bitumineux.

10/ Procéd¢ selon 1'une des revendications 1 a 9, caractéris¢ en ce que le polymeére
comprend un monomere cationique unique, le chlorure de diallyl diméthyl ammonium

représentant entre 1 et 5 mol%.

11/ Procéd¢ selon la revendication 1, caractérisé en ce que le polymére comprend un
cationique unique, 1’acrylamido-propyl triméthyl ammonium chlorure représentant

entre 0,5 et 3 mol%.

12/ Procéd¢ selon la revendication 1, caractérisé en ce que le polymére comprend un
cationique unique, le méthacrylamido-propyl triméthyl ammonium chlorure

représentant entre 0,5 et 3 mol%.

13/ Procéd¢ selon I'une des revendications 1 & 12, caractérisé en ce que le monomere

non ionique du polymére est ’acrylamide représentant au moins 45 mol%.
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14/ Procéd¢ selon I'une des revendications 1 & 13, caractérisé en ce que le monomere
anionique du polymeére est choisi dans le groupe comprenant 1’acide acrylique ; I’acide
méthacrylique ; 1’acide itaconique ; 1’acide crotonique; 1’acide maléique ; 1’acide
fumarique ; I’acide 2-acrylamido-2-méthylpropanesulfonique ; I’acide vinylsulfonique,
I’acide vinylphosphonique ; 1’acide allylsulfonique ; 1’acide allylphosphonique ;

’acide styrénesulfonique ; et leurs sels solubles dans 1’eau.

15/ Procédé selon I'une des revendications 1 a 14, caractérisé en ce que la quantité de
polymére ajoutée est comprise entre 250 et 2000 g par tonne de solides secs de la
suspension aqueuse de particules solides minérales provenant de I’extraction de

minerais.
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