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Concentration du carbure de silicium.

L'invention concerne un procédé de concentra-
tion de carbure de silicium. Plus précisément, 1l'in-
vention se rapporte & un procédé de purification du
carbure de silicium, par séparation de carbure de
silicium en éliminant ses principales impuretés, le
carbone et la silice. Cette séparation s'effectue gra-
vimétriquement en milieu dense.

On produit normalement le carbure de silicium
par voie pyrométallurgique dans des fournaises & résis-
tance électrigue. Ces derniéres mesurent hébituellement
environ 3,65 m (12 pieds) de largeur par 10,67 m (35
pieds) de longueur. Une fournaise consiste en un mur
d'environ 1,22 m (4 pieds) de hauteur en brique réfrac-
taire. Ce mur relie deux murs perpendiculaires qui
forment les deux bouts de la fournaise. Ces deux ex-
trémités sont les électrodes. La charge, de silice,
par exemple, de Saint-Canut (Indusmin), de matériel
recyclé, et de coke de charbon est préparée par pesage
automatique et mélangeage pour €tre ensuite amenée a
la fournaise par convoyeurs. Quand la fournaise est
remplie & moitié, le chargement est arrété. Une dé-
pression est faconnée dans la charge d'une électrode
4 l'autre. La dépression est ensuite remplie de coke
de pétrole qui servira de noyau de résistance. Le

chargement est alors poursuivi jusqu'a ce que la
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fournaise soit remplie [environ 3,05 (environ 10
pieds)]. I1 y a environ .70 tonnes par charge, ce qui
donne de 6 & 12 tonnes de carbure acceptable. Une
puissance électrique de 2000 kw est ensuite appliquée.
La réaction est en deux étapes :

(1) sSi0 + 2C » si + 2CO0 et
(2) si + ¢ » sicC

Le chauffage dure pendant 1,5 jours. Le refroi-
dissement se fait dans environ 2 jours. A ce stage,
la charge est formée d'une couche de matériel non con-
vertie (firesand), renfermant un cylindre compact d'en-
viron trois pieds de diamétre reliant les deux électro-
des. Le cylindre est constitué, radialement & partif
de la surface vers le centre, d'une couche extérieure
de 5,08 cm (2 pouces) contenant 30 a 50 % SiC, d'une
couche de 15,24 cm (6 pouces) de petits cristaux de
carbures de 80 % & 96 % SiC, d'une couche de 15,24 cm
(6 pouces) de gros cristaux de carbures & 97 % SiC et
d'un vide de 10,16 cm (4 pouces). Ce vide correspond a
la résistance de coke de pétrole qui a brilé.

Or, afin d'obtenir des concentrés a haute te-
neur en carbure de silicium, il s'agit en premier de
séparer la couche extérieure du noyau de carbure de
silicium des couches intérieures. Cette couche grise
est beaucoup moins cristallisée et ne contient qu'en-
viron 30 % & 50 % de carbure de silicium. En second .
lieu, on doit séparer la partie moins pure de la deu-
xiéme couche a environ 80 % de SiC, afin de produire
un produit final & 97 % de SiC et moins que 0,45 %
de carbone libre.

Afin d'obtenir un concentré de carbure de si-
licium on procéde a des séparatiohs manuelles des
trois couches et on ne retient que celle ou celles qui
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renfefme(nt) des concentrations désirées ou accepta-

bles. '

Il est évident qu'il y aurait intérét a pou-
voir avoir recours a un procédé automatique qui éli-
minerait les problémes de main-d'oeuvre. En effet,
actuellement, la concentration du carbure de silicium
est effectuée par un tri manuel dans toutes les usines
qui existent dans le monde. . ) ,

A la connaissance du demandeur, il n'existe
aucun brevet ni aucune autre référence relatif a un
procédé permettant de concentrer le carbure de sili-
cium autrement que par des étapes manuelles.

C'est donc un objet de la présente invention
de faciliter la cohcentration du carbure de silicium
par un procédé soi-disant automatique.

Un objet de l'invention réside dans la concen-
tration du carbure de silicium & partir d'un concassé
de matiére premiére, en traitant cette derniére par
séparation en milieu dense.

Plus précisément, 1'invention réside dans un
procédé de concentration de carbure de silicium, ca-
ractérisé par les étapes suivantes : ,

a) On concasse une matiére premiére renfermant du
carbure de silicium, dans des conditions aptes a
dégager le carbone libre et & libérer le SiC.

b) On tamise le produit concassé pour enlever les
particules. indésirables quant a la granulométrie

et on recycle les particules indésirables aux
fournaises.

c) On introduit le refus du produit tamisé dans un
milieu dense et, par séparation en milieu dense,
on obtient une fraction lourde et une fraction
légére.

d) On récupére la fraction lourde & haute concentra-

tion en carbure de silicium et 1'on recycle la



10

15

20

25

30

35

2580194

fraction légére aux fournaises de production de
carbure de silicium.

On peut concasser la matiére premiére par
tous moyens connus, ainsi que cela est bien connu
chez 1l'expert en ce domaine. On préfére cependant
concasser au concasseur a mdchoires, bien que l'on
puisse effectuer cette opération par autofrottage ou
tout autre moyen connu. '

De préférence, mais non obligatoirement, la
matiére premiére est constituée d'un cylindre obtenu
par chauffage dans une fournaise & résistance élec-
trique d'une charge comprenént de la silice, du maté-
riel recyclé et du coke de charbon.

Selon une réalisation préférée de l'invention,
1'on concasse la matiére premiére & une granulométrie
d'environ 9,5 mm, 12,7 mm ou 25,4 mm (3/8%, 1/2" ou
1") ou toute autre valeur jugée utile par l'expert en
ce domaine. -

Habituellement, la matiére premiére utilisée
renferme entre environ 85 % et 95 % de carbure de
silicium. )

Selon une réalisation préférée de l'invention,
on tamise le produit concassé & une valeur comprise
entre environ 25,4 mm et 6,35 mm (1" et 1/4") de pré-
férence a environ 9,5 mm (3/8").

Selon une réalisation préférée de l'invention,
1'on tamise le produit concassé de fagon a ce que l'on
obtienne un refus qui renferme entre environ 88 % et
96 % de carbure de silicium. '

Habituellement, le milieu dense posséde une
densité qui se situe entre environ 2,2 et environ 3,0,
par exemple, entre environ 2,3 et environ 2,8. De pré-
férence, la densité du milieu dense se situe & environ
2,3.

Le milieu dense peut étre quelconque, selon
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les besoins.

De préférence, ce dernier comporte de 1'eau et
du ferrosilicium, ou de l'eau et de la magnétite, dont
la densité est ajustée en fonction de la concentration
désirée de carbure de silicium dans le produit con-
centré.

De facon habituelle, on ajuste les paramétres
afin que la fraction lourde analyse environ 97 % de
carbure de silicium et 0,20 % de carbone libre.

En fin d'opération, il est recommandé de mener
séparément la fraction lourde et la fraction légére
sur un tamis vibrant de drainage d'ou l'on fait recy-—
cler en téte de circuit le milieu dense extrait, com-
portant du ferrosilicium suspendu dans 1'eau.

Aprés drainage, il est aussi recommandé de la-
ver séparément & l'eau la fraction lourde et la frac-
tion légére sur un tamis humide pour enlever le ferro-
silicium restant, lui aussi recyclé en tete de circuit,
apres densification avec densificateur et/ou sépara-
teurs magnétiques et repulpage.

Selon une réalisation particuliére de 1l'inven-
tion, la concentration de carbure de silicium & par-
tir d'un cylindre de matiére premiére renfermant du
carbure de silicium obtenu par chauffage dans une
fournaise & résistance électrique d'une charge compre~

nant de la silice, du matériel recyclé a base de car-

‘bure de silicium et du coke de carbone, s'effectue de

la facon suivante. L'on concasse le cylindre de matié-
re premiére renfermant du carbure de silicium, au con-
casseur a machoires & une granulométrie se situant en-
tre environ 6,35 mm et 25,4 mm (1/4" et 1"), la matié-~
re premiére renfermant entre environ 85 % et environ

95 % de carbure de silicium. L'on tamise le produit
concassé a une valeur comprise entre 6,35 mm et 25,4 mm
(1/4" et 1") de facon a obtenir un produit tamisé
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renfermant entre environ 88 % et environ 96 % de car-
bure de silicium, l'on enléve les particules indési-
rables et on les recircule aux fournaises. On intro-
duit ensuite le refus du produit tamisé dans un mi-
lieu dense comportant de l'eau et du ferrosilicium,
dont la densité est ajustée en fonction de la concen-
tration désirée de carbure de silicium dans le pro-
duit concentré et, par séparation en milieu dense a
base d'eau et de ferrosilicium, on obtient une frac-
tion lourde comprenant environ 97 % de carbure de
silicium plus 0,20 % de carbone libre et une fraction
légére comprenant environ 92 % de carbure de silicium
et 0,50 % de carbone libre. On méne séparément la
fraction lourde et la fraction légére sur un tamis
vibrant de drainage d'ou l'on fait recycler le milieu
dense extrait comportant du ferrosilicium suspendu
dans 1'eau en téte de circuit. Aprés drainage, on

lave séparément & l"eau la fraction lourde et la frac-
tion légére sur un tamis humide pour enlever le ferro-
silicium restant, qui aprés densification avec densi-
ficateur et/ou séparateurs magnétiques et repulpage,
est recyclé en téte de circuit et l'on recycle la
fraction légére aux fournaises de production de carbu-
re de silicium.

L'invention va maintenant étre décrite en ré-
férence au dessin annexé donné & titre purement illus-
tratif mais sans caractére limitatif, dans lequel :

la figure unique est un rhéogramme illustrant
un traitement du carbure de silicium selon 1l'invention.

' En se référant au dessin de la figure unique,
on se rendra compte que dans un premier temps, le mi-
nerai, en l'occurence un cylindre de carbure de sili-
cium produit directement des fournaises, préalablement
réduit en particules grossiéres est acheminé dans un
entonnoir 1. Par la suite, le produit concassé est
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acheminé vers un ensemble tamisant. L'ensemble tami-
sant est constitué de deux tamis vibrants de type
Sweco (marque déposée) 2 et 3. La fraction passante
issue du tamis 2 de 9,5 mm d'ouverture est alimentée
au tamis 3 de 0,208 mm d'ouverture. Le refus au tamis
d'ouverture de 0,208 mm ("+65 mailles") comprenant la
fraction -9,5 mm + 0,208 mm est séché et est ensuite
transmis a l'alimentateur 4 & partir duquel s'effec-
tuera la purification. Selon la fléche 12 passe le pro-
duit de granulométrie supérieure 59,5 mm, et selonrla
fléche 13 le produit de granulométrie inférieure a
0, 208 mm. 7 -

Le produit tamisé passe de l'alimentateur 4
a un bac de séparation en milieu dense 5. Le milieu
dense est constitué d'eau et de ferrosilicium, dont
les spécifications sont données au tableau I, dans une
proportion spécifique pour obtenir la densité désirée.
D'autre part, ce dernier est alimenté en milieu dense
au ferrosilicium au moyen d'un agitateur 7 et dfune
pompe 8. Le taux d'alimentation est de l1l'ordre de
225 kg/h et la surface du bac de séparation est de
1316 cm2. La séparation des constituants en milieu
dense est immédiate. u ' 7

La fraction lourde 10 et la fraction légére
11 vont séparément sur un tamis vibrant de drainage
6 pour recycler le ferrosilicium passant ensuite en
téte du eircuit par la pompe 8. Par la suite, des
jets d'eau lavant la fraction lourde et la fraction
légére pour enlever le ferrosilicium restant gui est
récupéré dans le bac 9 et recyclé en téte de circuit,
aprés densification avec densificatehr‘et/ou sépara-
teurs magnétiques et repulpage. Selon la fléche 14
passe le ferrosilicium nettoyé sur tamis de 0,208 mm

d'ouverture.
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Densité : 6,6 g/ml

Composition chimique du ferrosilicium (selon la

compagnie)
Elément %
Fe 77
Si 16
TiOz

A1203 2

Granulométrie du ferrosilicium

Tamis
Mailles Ouverture {(mm) % Poids . % cumulatifi
+200 >0,074 2,8 2,8
-200 +270 0,074-0,053 9,7 12,5
-270 +325 0,053-0,043 17,9 30,4
-325 +400 0,043-0,038 12,2 42,6

-400 >0,038 57,4 100,0
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Les exemples qui suivent sont donnés sans ca-
ractére limitatif. ’
Exemple 1

En laboratoire, on utilise un séparateur Denver
de milieu dense en cénes. Ce dernier contient des pa-
niers en treillis d'ouverture de 0,417 mm ("35 mailles")
dans les cdnes. Le but de ces paniers est de recueil-
lir les produits lourd et léggr tout en évitant qu'ils
soient recirculés par la pompe qui maintient la recir-
culation du milieu dense 3 un certain débit. L'é&chan-
tillon testé était une fraction de graﬁulométrie de
-6,35 mm + 0,58 mm (i.e. -1/4" ; 428 mailles).

Quatre essais ont été effectués, dont le pre-
mier, comme recherche de la densité optimale par va-
riation de la densité du milieu dense, et les trois
autres a des densités fixes de 2,46 ; 2,36 et 2,24 pour
évaluer la qualité du produit lourd et le taux de ré-
cupération.

Ces résultats sont présentds dans les tableaux
IT et III.

Exemple 2

En usine-pilote, on utilise la méthode décrite
en rapport avec dessin. L'échantillon recu comprend
94,6 % SiC. Aprés tamisage la fraction -9,5 mm +0O, 208mm
comprend 95,3 % SicC.

A des densités de 2,60 et 2,66, les fractions
lourdes comportent respectivement 96,1 % et 95,7 % SiC.
Aprés un lavage supplémentaire, pour enlever le ferro-
silicium restant, la fraction lourde obtenue & une
densité de 2,66 passe de 95,7 a 96,4 % sicC,

Le tableau IV donne les analyses obtenues.



2580194

10

00°001 00°L6 | 00001 (2L°0 2.0 | 00‘001 {8L'62 | 8L°62 00°001| 9°66¢ {elo}
gz‘el 16°€6 | €24y |¥E‘O 89°¢ 1161 |06t 1L°0¢ .21 | 8°0S  TA4 43631
pJanoy|
vL'L8 16°26 | 2125 |8E‘0 yp‘0 | 68°98 |[88°S2 | S9°‘62 6218 | 8 8YE teaoy
6£°61 88'96 | s£'62 (12°0 601 £9°61 |¢8°‘S 11°0¢ 2v'61 | 9°LL ve‘2
1£‘8 veLe | v6'v  |v0‘0 £v°0 £2'8 Sv‘e 6562 88°8 1°ee 92
LL*YT 12°L6 | 28‘S {v0‘0 £2°0 66‘p1  |eet 6£°62 YLvT | 6°8S ‘e
vLiL2 T1°86 | 9g'8  |90°D 22'0 | t2tre |er's | 196z | £v'lz |'9°601] 9¥°C
111 66°16 9.2 20°0 81°0 96°01 |92°¢ 26°62 90°TT | 2°vY $52
15t 18°96 | 80°1 100> L1°0 6v'y - [vE'T [1°62 86t £'81 092
59‘0 1526 | 62'0 |10'0> | 2¢'0 | v9‘0 610 | €562 | S9‘0 | 9‘2 692
£1'1 12°L6 (v'o  {10°0> 0£‘0 21°1 £e’o 2662 €11 6'y 1L°2
% 3sta % Leuy | % 3sig [S23tun| % Leuy [ % 3sig [s23tup} % teuy % b panoj.
_ 3315usQ |34npodd
aJqll ) 12202 9 splod

(W g2 + 4p/T-) WU G50 + .U GE‘Q —
asusp naL|lw ud suoljeJedas sap sanbibunijeisw sue|lg

IT nvanavl

STIJQUOTNUBIY) UNTOTTIS 9P auanqre)




11

2580194

00°00T |£6°96 | £6°96 | 00°00T | $9°0 | 9‘C | 00°001 |0L‘62 | OL°62 |00°00T |z°00% | (®3of
9LSTT |Ty:TT | £S°c6 | 28°05 | 2€'0 | 89'2 | v9'2l |GL'€ g'0g |61'21 ([8i8y | 43627
v2'88 [95°S8 | vv'/6 | 816y | 2’0 | 9€'0 | 9€°/B |S6°Se | §G762 18°/8 |p°15€ | P4nOY
% 351 |s@atun| % leuy | % 3sig [s@3tun| % Leuy | % 3SIQ [s3Lup| % LBWY | % b
L1 , 31npoUd
0]y a4qLl 9 {e303 9 - splog
pz*z 2315U3Q
00°00T {25°96 | 2596 | o0‘00t | €20 | €z'0 | oo‘oor |v9‘6z | ¥9*62 |00‘00T |fT0% | Le3ol
9L'vz 1067€2 | v8'€6 | v¥ivL | ¥5°0 etz | 86'sz for | v2toe [Lvisz |€f201 | 4961
v2'SL [29°2L | v L6 95°sz | 61°0 | sz0 [ 20'%L |p6°‘12 | vve62 |[€SvL |vi662 | PInod
% IS1Q [S231un| % Leuy | % 3S1Q {S23tun| % leuy | % 3Isia |s2Itunf % Leuy % 6
, . . 311npodd
415N 3Jqil 9 12303 ) SpLod
9¢‘g 33Lsusg
00°00T |Zb°96 | 8b°96 | 00°00T { €£°C | €20 | 00‘00T |€9‘62 | €962 |00°00T |0‘c0y | LBIOL
Nw“wm mN”mm ¢w”mm cs0s | 990 | zt°t | so'es |91 | €86z |92°6S |8mEz | 43627
€11y [89°6E | 1v°L6 5v°6 oo | 210 Ge‘ob {96°T1 | s€‘62 |{vL'Ov {2°¥91 | p4no7
% 3siQ [s33tun| % (euy | ¢ 3siQ {S®3tun| % Leuy | % 3SIQ |S2ILUN| % |BUY 9 b
31LNpoJg
SEN 3JqLl 9 {e303 9 SpiLo
9p*2 23Lsulg
AE 8c + :q\.m lv :.E, mm.O 4w mmu.w -2 o.ﬂhumEOHSth.O UMIOTTTIS °9p aangae)

asuap nat|tw us suoijetedas sap sanbibunjielzw sueyig

111 ny318vl



i2

 TABLEAU IV

Analyse des produits obtenus
aux densités de 2,60 et 2,66

2580194

Carbone total | Carbone libre sic
% % g

Densité 2,60
Lourd 29,1 0,28 96,1
Léger 30,0 2,49 91,7
Alimentation analysée 29,4 0,79 95,3
(moyenne de 2 analyses)
Densité 2,66
Lourd 29,1 0,24 96,4
Léger 29,3 1,62 92,4
Alimentation analysée 29,4 0,79 95,3
(moyenne de 2 analyses)
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REVENDICATIONS

1. Procédé de concentration de carbure de si-

licium, caractérisé par les étapes suivantes :

a) on concasse une matiére premiére renfermant du
carbure de silicium, dans des conditions aptes a
dégager le carbone libre et a libérer le carbure
de silicium, )

b) on tamise le produit concassé pour enlever les
particules de granulométries indésirables pour
ensuite les recycler aux fournaises,

c) on introduit le refus du produit tamisé dans un
milieu dense et, par séparation en milieu dense,
on obtient une fraction lourde et une fraction
légeére,

d) on récupére la fraction lourde a haute concentra-
tion en carbure de silicium et l'on recycle la
fraction légére aux fournaises de production de
carbure de silicium.

2. Procédé selon la revendication 1, caracté-
risé en ce que l'on concasse la matiére premiére au
concasseur a machoires.

3. Procédé selon la revendication 1, caracté-

risé en ce que la matiére premiére est constituée

“d'un cylindre obtenu par chauffage dans une fournaise

Y

a4 résistance électrique d'une charge comprenant de la
silice, du matériel recyclé et du coke de charbon.
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4. Procédé selon la revendication 1, caracté-
risé en ce que l'on concasse la matiére premiére a une
granulométrie de 12,7 mm.

5. Procédé selon la revendication 1, caracté-
risé en ce que l'on concasse la matiére premiére a une
granulométrie de 25,4 mm.

6. Procédé selon la revendication 1, caracté-
risé en ce que l'on concasse la matiére premiére a une
granulométrie de 9,5 mm.

7 7. Procddé selon la revendication 1, caracté-
risé en ce que l'on concasse la matiére premiére a une
granulométrie de 6,35 mm.

8. Procédé selon la revendication 1, caracté-
risé en ce que la matiére premiére renferme entre envi-
ron 85 % et 95 % SicC.

9. Procédé selon la revendication 1, caracté-
risé en ce que l'on tamise le produit concassé a une
valeur comprise entre 25,4 mm ét 0,208 mm.

10. Procédé selon la revendication 9, caracté-
risé en ce que l'on tamise le produit concassé a envi-
ron 9,5 mm. ' '

11. Procédé selon la revendication 9, caracté-
risé en ce que l'on tamise le produit concassé de fagon
4 ce que l'on obtienne un refus qui renferme entre en-
viron 88 % et 96 % SicC.

12. Procédé selon la revendication 1, caracté-
risé en ce que le milieu dense posséde une densité qui
se situe entre environ 2,2 et environ 3,0.

13. Procédé selon la revendication 12, carac-
térisé en ce que la densité du milieu dense se situe
entre environ 2,3 et 2,8.

14, Procédé selon la revendication 13, carac-
térisé en ce que la densité du milieu dense se situe
3 environ 2,3.

15. Procédé selon la revendication 1, carae-
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térisé en ce que le milieu dense comporte de l'eau et
du ferrosilicium, dont la densité est ajustée en fonc-
tion de la concentration désirée de carbure de sili-
cium dans le produit concentré.

16. Procédé selon la revendication 1, carac-
térisé en ce que le milieu dense comporte de 1'eau et
de la magnétite, dont la densité est ajustée en fonc-
tion de la concentration désirée de carbure de sili-
cium dans le produit concentré.

17. Procédé selon la revendication 1, caracté-
risé en ce que la fraction lourde comprend environ
97 % SiC et 0,20 % C libre.

18. Procédé selon la revendication 1, caracté-
risé en ce que 1l'on méne séparément la fraction lourde
et la fraction légére sur un tamis vibrant de drainage
d'ou l'on fait recycler le milieu dense extrait com-
portant du ferrosilicium suspendu dans l'eau en téte
de circuit. ' '

19. Procédé selon la revendication 18, carac-
térisé en ce qu'aprés drainage, on lave séparément a
l'eau la fraction lourde et la.fraction légére sur un
tamis humide pour enlever le ferrosilicium restant,
qui, aprés densification avec densificateur et/ou sépa-
rateurs magnétiques et repulpage, est recyclé en téte
du circuit. . 7

20. Procédé de concentration de carbure de
silicium & partir d'un cylindre de matiére premiére
renfermant du carbure de silicium obtenu par chauffa-
ge dans une fournaise & résistance électrique d'une
charge comprenant de la silice, du matériel recyclé
& base de carbure de silicium et du coke de carbone,
caractérisé en ce que 1'on concasse ledit cylindre de
matiére premiére renfermant du carbure de silicium,
au concasseur & machoires & une granulométrie se si- -

tuant entre environ 6,35 et 25,4 mm, ladite matiére
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premiére renfermant entre environ 85 % et environ

95 % de carbure de silicium, l'on tamise le produit
concassé a une valeur comprise entre 9,5 mm et O, 208
mm de fagon a obtenir un produit tamisé renfermant en-
tre environ 88 % et environ 96 % de carbure de sili-
cium, l'on enléve les particules de granulométries.
indésirables que l1l'on recycle aux fournaises, on in-
troduit le refus dutproduit tamisé dans un milieu
dense comportaht dé;i'eau et du ferrosilicium, dont
la densité est ajusfée en fonction de la concentra-
tion désirée ﬂg carbure de silicium dans le produit
concentré, et, par séparation en milieu dense a base
d'ean et de ferrosilicium, on obtient une fraction
lourde comprenant environ 97 % de carbone de silicium
et une fraction légére comprenant environ 92 % de car-
bure de silicium, en ce que l'on méne séparément ladi-
te fraction lourde et ladite fraction 1é§ére sur un
tamis vibrant de dradinage d'ou l'on fait recycler le
milieu dense extrait comportant du ferrosilicium sus-
pendu dans l'eau en téte de circuit, et en ce que,
aprés drainage on lave séparément a l'eau la fraction
lourde et la fraction légére sur'tamis humide pour
enlever le ferrosilicium restant, qui, aprés densifi-
cation avec denSificateur et/ou séparateurs maghéti-
ques et repulpage, est recyclé en téte de circuit, et
l'on recycle la fraction légére a une fournaise de

production de carbure de silicium.
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