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Amélioration de la siccité des boues de lavage des Qranulats. Application au sife de Vignat

Synthése

Le BRGM, EDF et REDLAND se sont associes dans le cadre d’un projet de recherche
en partenariat sur ’amélioration de la siccité des boues de lavage de granulat par électro-
osmose. La carriére de VIGNAT exploitée par la société REDLAND constitue le site
pilote de cette étude. Les boues produites sur ce site sont stockées dans une lagune de 6
hectares qui est désormais saturée ; le volume de boue déposé est d’environ 900 000 m’,
Ce projet de recherche sur la faisabilité technico-économique de la déshydratation par
électro-osmose s’inscrit dans une démarche générale d’amélioration de la séparation
solide-liquide sur les boues de lavage de granulats. L’objectif général d’une telle
démarche est triple : 1) réduire les volumes de boue et stabiliser les rejets fins, tout en
réduisant, voire supprimant les bassins de décantation, 2) optimiser le recyclage de I’eau
de procédé, 3) atteindre une siccité compatible avec des utilisations potentielles aval.

Le présent rapport concerne la premiére phase du projet de recherche en partenariat.
L’objectif de cette phase est d’acquérir un ensemble de données préliminaires permettant
de vérifier I’aptitude des fines de VIGNAT 4 la déshydratation par électro-osmose et de
proposer différents schémas potentiels de séparation solide-liquide. Les scénarios
proposés devront étre confortés et validés dans les phases ultérieures du projet. Les
travaux réalisés dans le cadre de cette premiére phase comprennent 1) la détermination
des caractéristiques prédominantes des boues de lavage de VIGNAT (minéralogie,
chimie, caractéristiques physiques et électrocinétiques) et 1’identification des principales
voies de valorisation, 2) I’étude préliminaire de la décantation et de la filtrabilité, 3)
I’étude de [’aptitude & la déshydratation par électro-osmose. Seuls les deux premiers
points, traités par le BRGM, sont présentés dans le cadre de ce rapport.

Caractérisation des boues de VIGNAT en liaison avec les perspectives
d’utilisation

Les caractéristiques physiques des boues (granularité et surface spécifique) évoluent
logiquement en fonction de leur position par rapport a la zone d’alimentation de la
lagune. Les échantillons “ amont ” et “ aval ” de la lagune représentent les deux pdles
extrémes. Le premier est caractérisé par des valeurs de diamétre médian et de surface
spécifique de 38,6 um et 2,65 m?%g, le second de 9,7 um et 17,90 m’/g. Les fines de
lavage sont majoritairement constituées de quartz, de phyllosilicates potassiques (mica
dans les fractions grenues et illite dans la fraction argileuse < 2 pm) et de kaolinite. Les
principaux minéraux accessoires (en terme de proportion) sont la goethite, les oxydes de
titane, la calcite et I'orthose. Ces différents minéraux ne sont pas distribués de maniére
homogeéne dans les différentes fractions granulométriques. Le quartz est le constituant le
plus grenu des boues ; il représente un peu plus de 60% de la fraction —80+20 pm. La
fraction la plus fine (< 2 pm) est majoritairement composée de minéraux argileux (illite,
kaolinite) et d’oxyhydroxydes de fer. Ces derniers, vraisemblablement exprimés sous
forme de goethite, se fixent & la surface des autres minéraux et modulent en partie les
propriétés €lectrocinétiques des fines de Vignat.
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Les caractéristiques intrinséques des boues de Vignat permettent d’envisager deux voies
principales de valorisation. Les perméabilités des gateaux de filtration sont trés faibles
(comprises entre 4 et 7.10"° m/s) et sont compatibles avec une application comme
matériau d’étanchéité, en particulier comme constituant des barriéres passives des
Centres d’Enfouissement Technique (CET). Les caractéristiques des fines de Vignat
(compositions chimiques et minéralogiques, couleur, comportement 2 la cuisson, aptitude
au séchage,...) en font également une excellente matiére premiére pour produits de terre
cuite et grés cérame. Néanmoins, avant une conclusion définitive, il conviendrait de
vérifier auprés des Centres Techniques que la présence de Fluor, probablement associé
au mica et a l’illite, ne constitue pas un obstacle & leur utilisation. Compte tenu de
compositions minéralogique et chimique favorables, il conviendrait d’évaluer ce matériau
comme matiére premiére pour la production d’argile expansée.

Etude préliminaire de la décantation et de la filtrabijlité

Les essais de décantation statique ont souligné un dysfonctionnement des décanteurs en
service sur le site. La concentration solide de I'échantillon prélevé en sous-verse de
décanteur est de 113 g/l. Les résultats expérimentaux montrent que sous réserve d’un
dimensionnement et de conditions opératoires adaptés, la concentration solide des boues
peut atteindre 400 g/l. Les surfaces spécifiques de décantation évoluent suivant les
caractéristiques des échantillons ; [’échantillon “ Aval lagune ” présente logiquement les
caractéristiques de décantation les plus défavorables, avec une surface specifique de 19,6
m?/t/h aprés conditionnement par un floculant de synthése dosé a 50 g/t. L’ajout de
floculant & un dosage modéré de S0 & 100 g/t améliore significativement Ies
caractéristiques de clarification et d’épaississement.

Les essais de filtration sous pression, réalisés sur une presse de laboratoire a volume de
chambre variable, montrent que la phase de filtration libre conduit & des giteaux d’une
siccité comprise entre 72,3 et 76,2 %. La phase de consolidation améliore
significativement la siccité des giteaux ; pour des pressions de 15 bars, les valeurs
maximales de siccité sont comprises entre 79,2 % (échantillon “aval lagune” non
floculé) et 84,0 % (échantillon “ aval lagune” conditionné par un floculant de synthése
dosé & 50g/t). Les paramétres caractéristiques de filtration et de consolidation dérivés
des données expérimentales ont servi de bases pour l'estimation des performances de la
filtration industrielle 4 l'aide d'un modéle de fonctionnement d'un filtre-presse a
membranes. L’application du modéle de calcul 4 I’échantillon “ Aval lagune ” floculé
(dosage en floculant de synthése de 50 g/t) conduit & des rendements nets de filtration
compris entre 19.55 et 17.36 kg/m’/h pour des siccités de gateau comprises entre 72,7 et
82,0 % (pression de filtration de 15 bars, concentration solide de I’alimentation de
30 %). Les calculs montrent également qu’un accroissement de la concentration en solide
de la pulpe alimentant la presse permettrait un gain significatif des rendements de
filtration. Pour une siccité finale du gateau de 82 %, le rendement net de filtration
augmente de 68 % si la concentration solide de P'alimentation passe de 30 % (369 g/1) a
48,6 % (700 g/).
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- Propositions préliminaires en vue de la poursuite du projet de recherche
en partenariat

Parmi les différents schémas potentiels de séparation solide-liquide, deux retiennent plus
particuliérement notre attention. Le choix de I'un ou l'autre schéma dépend de la
possibilité de valoriser ou non les fines produites. Quel que soit le schéma adopté, la
premicre étape de séparation solide/liquide est ’épaississement dans un épaississeur
conventionne! pour amener la concentration solide de la boue de 40 g/ & environ 400 g/1.
La déshydratation par électro-osmose intervient dans chacun de ces deux schémas, mais
4 un stade différent.

Le schéma 1 correspond au cas ou il existe un débouché commercial comme matiére
premiere pour I’industrie céramique ou comme matériau d’étanchéité. Le filtre-presse &
membranes est une technique éprouvée qui permettra de fournir des produits de siccité
homogeéne et constante, de ordre de 80 %, d’ot son utilisation en fin de circuit de
séparation solide-liquide. Dans ce cas, I'électro-osmose interviendrait en aval du filtre
presse pour accroitre Ja concentration en solide de la pulpe d’alimentation du filtre et
ainsi améliorer le rendement net de filtration (gain potentiel de 60 & 70 %). It n’existe pas
actuellement dans V'industrie minérale de technique de séparation solide-liquide
spécifiquement congue pour accroitre la concentration solide de 400 a environ 700-800
g/l (concentration maximale d’alimentation du filtre). Un décanteur continu assisté par
électro-osmose serait un moyen technique approprié pour assurer cette fonction. Ce type
de procédé serait trés probablement transposable a d’autres secteurs de I'industrie
minérale.

Le schéma 2 est le cas ou il n’existe pas de débouché commercial. Pour ce second cas,
I’objectif est de respecter, voire d’anticiper les contraintes réglementaires a2 moindre cott
(recyclage de 'eau de procédé pour limiter les prélévements dans le milieu naturel,
réduction des volumes de boue et corrélativement stabilisation de leurs propriétés
mécaniques). La déshydratation par électro-osmose est a priori une technique adaptée
pour répondre a ces critéres. Le moyen technique pourrait étre des bassins aménagés
pour faire de la déshydratation par €lectro-osmose.
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Introduction

Positionnement du probléme

Selon fa nature du gisement, le mode d’exploitation et le schéma d’élaboration, les
granulats produits peuvent étre caractérisés par une proportion significative d’éléments
fins (limite normative fixée a 80 pm) et d’argiles (fraction < 2 pm). La propreté constitue
un critére essentiel d’utilisation des granulats, notamment dans le secteur des bétons
hydrauliques ot un exces d’argile peut étre & Vorigine de désordre dans I’ouvrage. Pour
les rendre compatibles avec les critéres normatifs en vigueur, les stations de production
peuvent étre amenées a laver les granulats. Les eaux de lavage faiblement chargées en
fines (~ 50 g/) sont généralement transférées vers un décanteur. Au cours de cette étape
de décantation en ligne, des coagulants et/ou des floculants peuvent &tre ajoutés pour
favoriser I’épaississement des boues et la clarification de I’eau surnageante. L’eau
clarifiée en sur-verse du décanteur est renvoyée dans les circuits de lavage et de criblage.
La boue pré-épaissie en sous-verse du décanteur est transférée dans des bassins de
décantation (lagunes) ou elle va lentement continuer & s’épaissir. A ce niveau, une partie
de I’eau pourra également étre pompée et renvoyée dans les circuits de production.
Outre le lavage proprement dit, Peau est également nécessaire pour les opérations de
criblage.

Les schémas actuellement mis en ceuvre posent des problémes techniques et
environnementaux, les techniques de décantation gravitaire ne permettant pas d’atteindre
rapidement des siccités élevées des boues de lavage :

e Recyclage limité des eaux de lavage dans les circuits. L’application a venir d’une taxe
sur Peau constituera une incitation financiére supplémentaire en faveur d’un
recyclage optimal des eaux de procede.

¢ La forte teneur en eau des boues de lavage limite les possibilités de réutilisation. A
titre indicatif, la valorisation d’une boue argileuse en céramique nécessite d’atteindre
des siccités supérieures a4 75 % pour rendre le matériau pelletable et fagonnable.

e La teneur en eau des boues en sous-verse de décanteur est dans e meilleur des cas
limitée & 500 g/l. Le stockage de ces boues nécessite donc de disposer de bassins de
trés grandes capacités. Les surfaces nécessaires ne sont pas toujours disponibles sur
le site lui-méme (nécessité de transférer les boues). L’implantation du bassin sur le
site peut également conduire & “ geler ” une part importante du gisement.

o Sur le plan environnemental, les bassins posent des problémes évidents : risques de
rupture accidentelle des digues, risque de débordement en période de forte
pluviométrie (pluie d’orage), sécurité des personnes en cas de chute (“sables
mouvants ™).

Rapport BRGM R 40120 7



Amélioration de la siccité des boues de Javage des granulats. Application au site de Vignat.

Les enjeux sont considérables. Les boues de lavage de granulat représentent en France
une production annuelle évaluée a 6 millions de tonnes de matiére séche. Sur les sites
d’exploitation les plus importants, la masse de boue accumulée dans les bassins peut &tre
supérieure 4 1 million de m*. Les volumes d’eau concernés sont également considérables.
Sur le seul site pilote considéré pour cette étude, les débits d’eau de lavage et de criblage
sont de I’ordre de 800 m*/h.

Parmi les techniques proposées pour améliorer les circuits de séparation solide-liquide
dans les carrieres de granulats, nous citerons les surfloculateurs/compacteurs de flocs
(exemple du TASSTER Neyrtec) et le filtre-presse. La premiére vient en substitution ou
en complément aux décanteurs conventionnels ; néanmoins, la concentration solide de la
boue reste limitée et est généralement comprise entre 400 et 600 g/l. La filtration sous
pression (filtre-presse conventionnel ou filtre-presse 4 membrane) est actuellement une
technique éprouvée permettant d’atteindre en fonctionnement de type cyclique
automatisé des siccités supérieures a 75 %.

La déhydratation par électro-osmose représente une alternative potentielle a ces
techniques, en particulier a la filtration sous pression. Un des avantages de principe de
I’électro-osmose est que cette technique est envisageable pour assécher, in situ, la boue
déposée dans les bassins existants.

Ce projet de recherche sur la faisabilité technico-économique de la déshydratation par
électro-osmose s’inscrit donc dans une démarche générale d’amélioration de la
séparation solide-liquide sur les boues de lavage de granulats. L’ objectif général d’une
telle démarche est triple : 1) réduire les volumes de boue et stabiliser les rejets fins, tout
en réduisant, voire supprimant les bassins de décantation, 2} optimiser le recyclage de

'eau de procédé, 3) atteindre une siccité compatible avec des utilisations potentielles
aval.

Présentation du site d’étude

Le groupe REDLAND est naturellement confronté a ce probléme de gestion des boues
de lavage. La premiére urgence concerne les bassins de décantation existants. Outre les
bassins existants, REDLAND meéne d'ores et déja des réflexions sur de nouveau schéma
de séparation solide-liquide qui permettrait de réduire, voire de supprimer les bassins de
décantation. Pour fixer l'importance du sujet, 70 sites REDLAND sont concemnés par le
probléme des bassins de décantation. Parmi I'ensemble de ces sites, celui de VIGNAT
(exploitation de quartzite située en Normandie) retient plus particuliérement leur
attention et constitue le site pilote de ce projet.

Les quelques données suivantes sur le site de VIGNAT permettent de mieux cerner
Penjeu :
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e Site d'exploitation situé en Normandie produisant actuellement 1,7 millions de tonnes
de granulats par an. La capacité de production maximale est supérieure a 2 millions
de tonnes par an. Le matériau exploité est un quartzite.

« Débit d’eau de lavage de 800 3 900 m°/h & une concentration solide d'environ 35 4 40
g/l, d’oti un débit de matiére séche de 30 a4 35 t/h. Sur la base d’une durée de
fonctionnement annuelle de 2 500 heures, la production de fines peut étre évaluée a
80 000 t/an de matiere séche.

e L’eau de lavage chargée en fine est conditionnée par un floculant (floculant SNF-
Floerger de type copolymére acrylamide/acrylate) et envoyée dans deux décanteurs
d’environ 20 metres de diamétre. Une part de 'eau de procédé est récupérée en sur-
verse du décanteur. En raison d’un défaut de conception, I’épaississement des boues
dans le décanteur est trés limité. Ces derniéres sont rejetées dans le bassin a une
concentration faible, voisine de 100 g/l.

» Le bassin de décantation est d'une superficie de 6 hectares. L'épaisseur des sédiments
est de 15 métres en moyenne, soit un volume de boue d'approximativement 900 000
m. Ce bassin est actuellement saturé, d'oiv 1 ‘urgence du probleme posé.

Objectif de Ia phase 1

Le présent rapport concerne la phase 1 du projet de recherche en partenariat associant le
BRGM, EDF et REDLAND. L’objectif de cette phase est d’acquérir un ensemble de
données préliminaires afin de vérifier I’aptitude des fines de VIGNAT a la déshydratation
par électro-osmose et de proposer différents schémas potentiels de séparation solide-
liquide. Ces schémas pourront s appliquer soit au traitement des boues sédimentées dans
le bassin actuel, soit au traitement au fil de ’eau des boues produites ultérieurement. Les
scénarios proposés devront étre confortés et validés dans les phases ultérieures du projet.
Outre la séparation solide-liquide, les travaux présentés dans le cadre du présent rappost

permettent é€galement d’esquisser les principales voies de valorisation des fines de
VIGNAT.

Les travaux réalisés dans le cadre de la phase 1 peuvent étre décomposés comme suit :

o Caractérisation minéralogique, chimique, physique (granulométrie et surface
spécifique) et détermination des propriétés électrocinétiques. Définition des
principales voies de valorisation (travaux BRGM).

o Etude préliminaire de la décantation et de la filtrabilité, I’objectif étant de fournir des
éléments comparatifs entre les méthodes de séparation mécanique et 1’électro-osmose
(travaux BRGM).

¢ FEtude préliminaire de la déshydratation par électro-osmose (travaux EDF).

Seuls les deux premiers points, traités par le BRGM, sont présentés dans le cadre du
présent rapport.
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1. Caractérisation des boues de lavage de Vignat

1.1. NATURE DES ECHANTILLONS ETUDIES ET TYPES D’ESSAIS
REALISES

Les échantillons retenus pour cette étude ont été prélevés a différentes localisations sur le
site d’exploitation. Les différents échantillons prélevés ainsi que la nature des essais
réalisés sont présentés dans le tableaul.

Fraction 0-80 um du circuit primaire : cet échantillon a été préparé i partir du
concassé 0-150 mm du circuit primaire, prélevé en amont des tambours débourbeurs.
Aprées un premier tamisage 4 2mm, la fraction — 2 mm a été mise en pulpe et tamisée en
voie humide a 80 pm sans aucun ajout de dispersant. Ce protocole de préparation permet
de disposer d’un échantillon de fines de quartzite, absolument exempt de floculant. Tous
les autres échantillons de fines prélevés plus en aval dans le circuit de lavage sont
susceptibles d’avoir adsorbé des floculants (floculants résiduels présents dans les eaux de
lavage, conditionnement avant transfert dans les décanteurs), d’ou un comportement
vraisemblablement modifié en séparation solide-liquide.

Sous-verse épaississeur : cette boue, prélevée en sous verse d’un des deux décanteurs
présents sur le site de VIGNAT, constitue I’alimentation du bassin de décantation.
1’échantillon dont nous disposons correspond a un prélévement réalisé le 8/10/1997.

Echantillons lagune : diftérents prélévements de boue ont été réalisés dans le bassin de
décantation. Nous disposons d’échantillons prélevés a I’amont du bassin (zone
d’alimentation) et a I’aval du bassin :

1. Amont lagune : prélévement réalisé le 8/10/1197.

2. Aval lagune — bassins I et IV : ces deux échantiflons ont été prélevés a ’aval
du bassin de décantation au cours du premier trimestre 1997. Les boues ont été
stockées dans de petits bassins, numérotés de I a IV, construits en bordure de la
lagune,

3. Aval lagune EDF : cet échantillon, trés voisin de I’échantillon aval du bassin
IV, a été prélevé lors de la campagne du 8/10/1997. Les différents essais EDF
de déshydratation par électro-osmose ont été réalisés sur ces échantillons.

Outre les échantillons de boues, des prélévements d’échantilions d’eau ont également été
réalisés.
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@ | Granul. | Chimie | DRX | SS ¢ |Décant. | Filtr. | Cuisson
Nature des

échantilions

Fraction 0-80 pm du . . ° ° ° . *
circuit primaire.

Sous-verse . . . .
épaississeur
(prélévement du
8/10/97)

Amont lagune . .
(prélévement du
8/10/97)

Aval lagune - .
Bassin I
Aval lagune — .
Bassin IV
Awval lagune EDF . . . .
(prélévement du
8/10/97)

Eau aval lagune *
{prélévement du
8/10/97)

Eau surverse .
épaississenr
(prélévement du
8/10/97)

o : teneur en eau/concentration solide

Granul. : analyse granulométrique

Chimie ; analyse chimique

DRX : analyse minéralogique par diffractométrie des rayons X

SS : mesure de la surface spécifique (isotherme d’adsorption d’azote — formalisme BET)
E : mesure du potentiel électrocinétique (potentiel Zéta £)

Décant. : essai de décantation en éprouvette

Filtr. : essai de filtration sous pression.

Cuisson : essai de comportement a la cuisson (application comme matiére premiére pour
des produits de terre cuite).

Tabl. 1 — Nature des échantillons étudiés et type d’essais réalisés
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1.2. CARACTERISATION PHYSIQUE : ANALYSES GRANULOMETRIQUES
ET MESURES DE SURFACE SPECIFIQUE.

1.2.1. Analyses granulométriques

L'analyse granulométrique des échantillons a été réalisée par tamisage en voie humide
jusqu'a 80 um. La granulométrie du passant au tamis de 80 pm a été mesurée par
diffractométrie laser en voie humide sur un diffractométre MALVERN MASTERSIZER
S. Pour cette derniére mesure, les €chantillons sont dispersées a4 une concentration de 5
g/l par passage aux ultrasons pendant 15 secondes, en présence de DISPEX (5 mg/g) et
- d’hexamétaphosphate (5 mg/g) Les résultats sont présentés synthétiquement dans les
tableaux 2 et 3. Les courbes de distribution granulométrique mesurées par granulométrie
laser sont reportées dans I’annexel.

Granulométrie par tamisage — poids (%)
+I125 um -125 pm -80 pm
+80 pum

Aval lagune — bassin 1 1,79 98,21
Aval lagune — bassin IV 0,54 99,46
Sous-verse épaississeur 0,03 0,76 99,21
(prélévement du 8/10/97)

Amont lagune 0,33 4,50 95,17
(prélévement du 8/10/57)

Aval lagune 0,29 99,71
(prélévement du 8/10/97)

Tabl. 2 - Analyse granulométrique par tamisage
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Granulométrie par diffractométrie laser de la
fraction passant au tamis de 8¢ pm

490 d75 ds0 425 d10
(nm) (um) (pum) (um) (um)

Fraction 0-80 pm du circuit primaire, 59,98 35,30 13,69 435 1,76

Aval lagune, Prélévement drag-line. BassinI | 54,28 32,60 13,01 427 1,77

Aval lagune, Prélevement drag-line. Bassin 40,07 20,84 8,17 3,26 1,51
v

Sous-verse épaississeur 65,95 41,07 15,06 4,92 2,04
(prélévement du 8/10/97)
Amont lagune 74.46 56,29 38,59 20,69 4,98
(prélévement du 8/10/97)
Aval lagune 40,59 23,28 9,66 3,67 1,64

[(prélévement du 8/10/97)
d%0 (um) : 90 % de 1a masse est d'une granulométrie inférieure a d90

Tabl. 3 - Analyse granulométrique par diffractométrie laser de la fraction passant au
tamis de 80 pm

1.2.2. Détermination de la surface spécifique

Les valeurs de surface spécifique sont déduites des isothermes d’adsorption d’azote,
traitées selon le formalisme BET. Préalablement & la mesure, les échantillons sont
dégazés pendant 12 h sous un vide de 30 millitorrs, 4 une température de 100 °C. La
transformée linéaire BET est appliquée & 5 points de mesure correspondant a des
pressions relatives comprises entre 0,05 et 0,25. Les mesures ont été réalisées sur un
appareil Micromeritics Gemini 2370. Elles ont porté sur la fraction fine inférieure 4 80
pum. Pour I’échantillon issu du circuit primaire, une mesure complémentaire a été réalisée
sur la fraction -2 pm.

Les caractéristiques physiques des boues (granularité et surface spécifique) prélevées
dans la lagune évoluent logiquement en fonction de leur position par rapport &
P’alimentation. Les échantillons “ amont ” et “ aval EDF ” (ou aval lagune — bassin IV qui
lui est équivalent) représentent les deux pdles extrémes avec des valeurs de surface
spécifique de 2,65 et 17,90 m*/g. L’échantillon de sous-verse du décanteur qui constitue

I’alimentation de la lagune présente naturellement des caractéristiques physiques
intermédiaires.
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Surface spécifique

(w*/g)
Fraction 0-80 pm du circuit primaire. 12,36
Fraction 0-2 pm du circuit primaire 32,87
Sous-verse épaississeur. Fraction 0-80 pm 9,94
(prélévement du 8/10/97)
Amont lagune. Fraction 0-80 um 2,65
{prélévement du 8/10/97)
Aval lagune, Fraction 0-80 pm 17,90
(prélévement du 8/10/97)

Tabl. 4 — Résultats des mesures de surface spécifique déduites des isothermes
d’adsorption d’azote

La fraction 0-2 pm préparée par tamisage et élutriation des fines du circuit primaire
développe une surface spécifique élevée de 32,87 m’/g. Ainsi que le montrera I’étude
minéralogique, cette valeur significativement élevée est due a la présence conjointe de
minéraux argileux (en particulier d’illite} et d’oxydes de fer (goethite).

1l convient de souligner que, compte tenu de ses caractéristiques physiques (surface
spécifique de 18 m'/g, d50 = 9,66 pm et d10 = 1,64 pm), ’échantillon * aval lagune
EDF ” présente les caractéristiques de filtration les moins favorables.

1.3. ANALYSES CHIMIQUES

1.3.1. Analyse chimique des solides

L’échantillon 0-80 um du circuit primaire a été fractionné par combinaison de tamisage
humide (coupure a 20 um) et d’élutriation (coupures a 4 et 2 um). L’élutration a été
réalisée avec des élutriateurs cylindro-coniques de 100 et 25 cm’ de section, en présence
de dispersant (DISPEX N40 et Hexamétaphosphate & 3 mg/g). Le fractionnement
granulométrique conduit aux distributions pondérales suivantes : +20-80 pm: 42,27%
+4-20 um: 25,19% ; +2-4 uym: 10,59% ; -2 pm: 21,94%. L’analyse chimique de ces
différentes fractions couplée a la connaissance de la minéralogie par diffractométrie des
rayons X permet de quantifier I’évolution de la composition minéralogique en fonction
de la granulométrie (paragraphe 1.4.)
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Les résultats d’analyse chimique sont présentés dans le tableau 5. L’interprétation
cristallochimique de ces résultats est présentée de maniére compléte dans le paragraphe
1.4, La fraction -2pm présente les teneurs les plus élevées en Aluminium et en
Potassium ; ces teneurs traduisent la présence d’argile et, en particulier, d’illite. 1I
convient également de souligner la forte teneur en fer de cette fraction qui s’explique par
la présence d’oxyhydroxydes de fer. Ces phases trés fines couvrent la surface des
minéraux présents, notamment les argiles, et peuvent ainsi jouer un role déterminant sur
les propriétés électrocinétiques du matériau.

Les teneurs en carbone organique et en soufre sont compatibles avec 1’application
comme matiére premiére pour produits de terre cuite. En revanche, les teneurs en Fluor
sont dans la fourchette admissible haute (pyrohydrolyse du fluor dans le four, avec
dégagement d’acide fluorhydrique dans les fumées).

1.3.2. Analyse chimique des eaux

Les résultats sont reportés dans le tableau 6. Les résultats n’appellent pas de
commentaires particuliers. La salinité et la conductivité des eaux de Vignat sont peu
élevées et parfaitement compatibles avec la mise en ceuvre de I’électroosmose.
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Perte au | Si0O2 | Alz03 | Fea03 | FeO | Ca0Q | MgO | Na0 | K20
feu
41000°C

Unité % % % % % % % % Yo
| LDI 0,10 0,20 0,20 0,05 0.1 0,10 0,20 0,20 0,05
LDS 100 100 60 100 30 60 50 15 15
Fraction 0-80 um 5,84* 63,26% | 18,26% | 3,78*% | nm. | 0,54% | 0,53% | 0,36% | 3,75%
du circuit primaire
Fraction +20-80 pm 2,71 7767 | 10,41 1,43 nm | 0,27 | 0,30 | <0,20 | 2,36
du circuit primaire.
Fraction +4-20 ym 5,76 62,45 | 20,28 2,85 nm | 029 | 045 | <020 | 3,72
u circuit primaire
Fraction +2-4 pm 11,05 474% | 2597 3,97 nm | 2,12 | 0,83 1,10 4,64
du circuit primaire
Fraction -2 pm du 9,45 44 08 | 2733 9,30 nm | 0,59 | 0,93 0,52 6,02
circuit primaire
Aval lagune. 6,00 62,10 | 20,30 3,70 0,4 0,20 | 060 | <0,20 | 3,85
(prélévement du
8/10/97)

TiO2 | MnO | P205 Total C C Soufre Fluor

minéral | organigue | total

Unité % % % % % % mg/Kg
LDI 0,05 0,02 0,05 0,05 0,05 0,01 50
LDS 15 I 40 100 100 100 10000
Fraction 0-80 pm 2,68% | 0,02% 1 0,37* | 99,39% [ <0,05 0,15 0,03 400
du circuit primaire
Fraction +20-80 ym| 3,74 <0,02 0,11 <9922
du circuit primaire.
Fraction +4-20 pm 305 | <002 030 | <9937
du circuit primaire
Fraction +2-4 pm 1,38 0,02 0,86 99,35
du circuit primaire
Fraction -2 pm du 0,82 0,03 0,71 99,78 0,20 0,30 0,02 840
circuit primaire
Aval lagune, 165 (<002 021 |<9923| <0,05 0,15 0,02 460
(prélévement du
8/10/97)

LDf : limite inférieure de dosabilité
LDS : imite supéricure de dosabilité

n.m. : Fer ferreux non mesuré. Le fer total est alors exprimé sous forme ferrique Fe,Os
* : valeurs recalculées

Tabl, 5 - Analyse chimique des boues
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pH | Résist. | Cond. Si Al Ca Na K Mg Mn
P Y

Unité Qem |pSem™| mgl | mgd | mgA | mgd | mgl | mgd | pen
LDI 0,10 01 0.1 035 0,03 19 01 03 0,1 5
LDS 4 10000 | 10000 | 10000 | 10000 | 10000 | 10000 | 10060 | 10000 | 10000
Eau surverse | 8,00 4098 244 9.1 {1 <003 26,2 \13,1 50 2.6 8
épaississeur
I(prélévement
du 8/10/97)
Eau amont 7.80 4016 249 10,9 § <0,031 26,2 12,1 6,2 28 <5
tagune
(prélévement
du 8/10/97)

Fe | Fluor | NHy | CI' | COs™ |HCOs; | NO, | NOs | s0Z | Ortho

phosphate

Unité mg/l | mg/l | mgd | mg/l | mgd | mgd | mgl | mgl | mgl mg/l
LDI 0, 02 0,1 0.1 01 3 3 01 0,1 01 0.1
LDS 10000 | 10000 | 10000 | 10000 | 10000 | 10000 | 16600 | 10000 | 10000 10000
Eau surverse | <002 02 | <01 | 191 | <3 77 1,32 | 142 | 16,0 0,2
Epaississeur
(prélévement
du 8/10/97)
Eau aval <0,02| 0,2 <0,1 19,1 <3 87 0,81 13,1 16,5 1,0
[agune
{prélévement
du 8/10/97)

Tabl. 6 - Analyse chimique de I’eau prélevée sur le site de Vignat.
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1.4. ANALYSE MINERALOGIQUE PAR DIFFRACTOMETRIE DES RAYONS
X ET INTERPRETATION CRISTALLOCHIMIQUE

L'analyse minéralogique est déterminée par diffractométrie des rayons X. Elle est
déterminée a partir du diagramme de poudre pour la fraction primaire 0-80 um et sur
lames orientées {(normale - glycolée pendant 12 heures - chauffée & 490°C pendant 4
heures) pour la fraction argileuse — 2 um du circuit primaire. Ces analyses sont réalisées

sur un appareillage SIEMENS D 5000 automatisé dans les conditions expérimentales
suivantes :

- Balayage de 4 a 84°2 pour les poudres et de 2 & 36°20 pour les argiles sur lames.
- Vitesse de balayage de 0,02°%/seconde (2 6),
- Echantillon tournant pour les poudres, fixe pour les argiles.

Le traitement des spectres met en ceuvre le logiciel Diffrac AT. L’estimation des
proportions d’argile est déterminée par la mesure de la surface des pics de diffraction.

La diffractométrie des rayons X permet d’identifier les principaux constituants
minéralogiques : quartz, feldspath de type orthose, mica, illite et kaolinite.

Ces données partielles sont complétées par la connaissance de la composition chimique
des différentes fractions granulométriques. Elle conduit & prendre en compte deux phases
supplémentaires non détectées en diffractométrie des rayons X. Il s’agit de la goethite et
des oxydes de titane (rutile et anatase).

I.’estimation de la composition minéralogique des différentes fractions granulométriques
est obtenue mathématiquement par résolution d’un systéme d’équations surdéterminé.
Les formules structurales du tableau 7 constituent les hypothéses de calcul. Les
estimations des compositions minéralogiques des différentes fractions sont présentées
dans le tableau 8. La fraction fine 0-80 um du circuit primaire est majoritairement
constituée de quartz (36 %), de phyllosilicate potassique (mica ou illite selon la
granulométrie) et de kaolinite. Le quartz est logiquement la phase prédominante dans la
fraction la plus grenue (-80+20 pum). L’illite et dans une moindre mesure, la kaolinite
sont les deux constituants majoritaires de la fraction 0-2 pm. La teneur élevée en
goethite (8,3%) est la seconde caractéristique importante de cette fraction.
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Quartz

Si0,

Orthose, feldspath potassigue

6 Si0y A]203 K50

Muscovite, mica potassique

@ Nay,
x=0.817 dans la

Alg4 Mg, Fe? )y
ction 4+2pm

Sige+x)Alzx) ©OHg Oz

x=0.584 dans la fraction -20-+4pm
x=0,70'7 dans la fraction -80+20pm

Illite agNa)(z_x_ngAl@_y Mg Fet)y Siggixty)
Al(z-x-y A} (201-\?
Nag 033K 567 Al3 444Me0 278 Fe>%0 278 Sig 877411 123 (OH)4 029
019,971
Kaolinite 2 Si02 A1203 2H,O
Goethite oFeO(OH)
Calcite CaCO;
Oxydes de Ti : rutile et anatase | TiOp

Tabl. 7 - Compositions chlmlques des constituants minéraux de I'échantillon 0-80 pm du
circuit primaire de la carriére de Vignat.

Fraction Fraction Fraction Fraction Fraction
-2pm -4+2pm -20+4pm -80+20um 0-80pum
Elutriateur Elutriateur Tamisage Tamisage
Elutriateur
Distribution 21.94 10.59 25.19 42.27
pondérale %
Quartz % 72 34.3 62.5 359
Orthose % 5.0 1.7 1.3
Muscovite % 42.9 32.1 18.0 20.2
Llite % 68.7 15.1
Kaolinite % 18.7 34.6 27.0 12.6 19.9
Goethite % 83 2.6 22 0.9 3.0
Calcite % 1.0 38 0.5 0.5 1.0
Oxydes de Ti % 0.8 1.4 3.0 3.7 2.6
Eau % 2.5 25 04 0.1 1.0
Total % 100.0 100.0 100.0 100.0 100.0

Tabl. 8 - Estimations des compositions'minéralogiques pour I'échantillon 0-80 pm du
circuit primaire de la carriére de Vignat, et pour les produits des fractionnements

granulométriques.
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1.5. MESURE DU POTENTIEL ELECTROCINETIQUE (POTENTIEL &).

L’électroosmose et I'électrophorése sont des phénomenes électrocinétiques. Quand un
solide finement divisé se trouve en suspension et est placé dans un champ électrique, on
observe un déplacement des particules vers I'une ou lautre des ¢€lectrodes suivant le
signe de leur charge de surface : c’est le phénoméne d’électrophorése. Quand ce méme
solide se trouve a forte concentration au point de constituer une matrice fixe, on observe
cette fois une migration de 1’eau vers ’électrode de méme signe que les charges de
surface des particules solides : c’est le phénoméne d’électroosmose.

Sans entrer dans des considérations théoriques trop complexes, les phénomeénes
électrocinétiques sont liés & Pexistence de charges électriques a la surface des solides
lorsqu’ils sont plongés dans I’eau. Pour une phase solide donnée, la charge surfacique
(intensité et signe) va principalement dépendre du pH de fa solution. La charge de la
surface va &tre compensée par des ions de charge opposée qui assurent la neutralité
électrique de ’ensemble. Différentes théories décrivent la distribution des contre-ions en
solution autour de la surface chargée.

La théorie des différents effets électrocinétiques repose sur le concept de potentiel
électrocinétique ou potentiel Z&ta (€). Ce potentiel est défini comme la valeur que prend
le potentiel a une certaine distance de la surface du solide, dans un plan appelé plan
d’arrachement ou plan de cisaillement. La notion de base est qu’il existe au voisinage
immédiat de la particule, une couche de liquide et de contre-ions qui reste “ solidaire ”
du solide.

Le principe de base de la mesure du potentiel électrocinétique consiste & mesurer la
vitesse de déplacement des particules sous I’effet d’un champ électrique. La relation
classique de Helmholtz-Smoluchowski lie le potentiel €& et la vitesse de migration
électrophorétique V :

VoSS E
4mn
ou &, désigne la constante diélectrique du milieu, E fe champ électrique, et 1 la viscosité
du liquide. Qutre le pH, la valeur du potentiel électrocinétique va étroitement dépendre
de la force ionique du milieu (concentration en électrolyte). A un pH donné, une
augmentation de la concentration en électrolytes va conduire a une diminution du
potentiel électrocinétique. L’adsorption de molécules a la surface des particules va
également modifier la valeur du potentiel Zéta et la position du plan de cisaillement.

C’est notamment le cas, lorsque I'on met en ceuvre des floculants et/ou des dispersants
polymériques.

D’un point de vue expérimental, les mesures ont été réalisées sur la fraction 0-2 pm du

circuit primaire. Cet échantillon a été préparé selon un protocole spécifique, excluant
tout ajout de dispersant qui modifierait la valeur de potentiel électrocinétique.
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D’un point de vue expérimental, les mesures ont été réalisées sur la fraction 0-2 um du
circuit primaire. Cet échantillon a été préparé selon un protocole spécifique, excluant
tout ajout de dispersant qui modifierait la valeur de potentiel électrocinétique.

La fraction 0-80 pm du circuit primaire est mise en suspension dans des solutions
acidifiées 2 un pH de 4 par ajout d’acide chlorhydrique. Cette premiére phase d’échange
permet de substituer les ions qui compensent la charge électrique des particules solides
par des ions H'. Aprés plusieurs cycles d’échange, la suspension est centrifugée, puis le
culot solide remis en suspension dans de I’eau déminéralisé jusqu’a disparition totale des
molécules de HCI en excés. La suspension ainsi obtenu est parfaitement dispersé et
stable. On procede alors au fractionnement granulométrique par combinaison de
tamisage et d’élutriation jusqu’a obtenir une fraction 0-2 um.

Le potentiel électrocinétique a été mesuré dans I’eau du site, a différents pH compris
entre 3 et 11. Une mesure complémentaire a également été réalisée dans une solution de
force ionique contrdlée (KCl 107 M). L’appareillage utilisé est un Zétamétre
MALVERN, Zetasizer IV équipé d’un vélocimétre a laser ; cette technologie permet la
mesure automatique de la vitesse électrophorétique des particules.

Les résultats des mesures électrocinétiques sont présentés sur la figure 1. La valeur du
potentiel Zéta 2 pH=8 (pH des eaux de carriére) est d’environ —21 mVolts. Le potentiel
électrocinétique se stabilise autour de —20 mVolts dans un domaine de pH proche de Ia
neutralité : ce comportement est trés vraisemblablement lié aux oxy/hydroxydes de fer
(goethite) qui recouvrent les particules argileuses (illite et kaolinite) ; en effet, le point
isoélectrique de la goethite est compris entre pH 6 et 7.

Connaissant le potentiel Z&ta et la conductivité des eaux du site, il est possible de
calculer le rendement théorigue maximum de I’électroosmose :

T /y:ff—/y:s,z.m" m®/As=223 1/Ah
ou
L. désigne la mobilité électrophorétique,
v, la conductivité de I’eau
€, la constante diélectrique
€, le potentiel électrocinétique
1, la viscosité du liquide

Ce rendement théorique maximale est du méme ordre de grandeur que le rendement que
I’on peut espérer obtenir sur une boue 4 faible concentration solide ; il est donné 2 titre
indicatif. Il est naturellement trés supérieur aux valeurs expérimentales obtenues sur la
boue partiellement épaissie, comme I’échantillon “ aval lagune ”. De nombreux facteurs
se conjuguent pour expliquer cet écart . Nous citerons en particulier : 1) le potentiel
€lectrocinétique réel de la boue est significativement différent de celui mesuré en
laboratoire sur une suspension excessivement diluée (interpénétration des doubles
couches, pH évolutif au cours de 1’électroosmose, conductivité locale différente de celle
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Fig. 1 — Aval lagune. Fraction -2 pm. Evolution du potentiel Zéta en fonction du pH

1.6. POSSIBILITES D’UTILISATION COMME MATIERE PREMIERE DANS
LES MATERIAUX CERAMIQUES

Des essais préliminaires de comportement a la cuisson ont €té réalisés sur I’échantillon
“ aval lagune EDF . L’échantillon a été remis en suspension & une concentration de 560
g/l. Cette suspension a été filtrée sur un filtre cloche Gauthier sous une pression d’air
comprimé de 15 bars. Le giteau de filtration a constitué la matiére premiére pour la
détermination de la courbe de Bigot et pour des essais de cuisson.

Détermination de la courbe de Bigot

Cet essal consiste a mesurer le retrait d’une éprouvette prismatique au cours du séchage.
On distingue un premier départ d’eau, appelée eau colloidale, qui donne lieu 4 un retrait
important. Le départ de I’eau résiduelle, appelée eau d’interposition, conduit 4 un retrait

négligeable puis nul.

La détermination de la courbe de Bigot a été réalisée par le Centre Technique des Tuiles
et Briques (CTTB). Le rapport d’essai est présenté dans I'annexe 2. Le giteau de
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La détermination de la courbe de Bigot a été réalisée par le Centre Technique des Tuiles
et Briques (CTTB). Le rapport d’essai est présenté dans 'annexe 2. Le giteau de
filtration transmis au CTTB présentait une teneur en eau initiale trop élevée, d’ou des
difficultés pour obtenir des éprouvettes correctes. If a donc été asséché par des passages
successifs dans une extrudeuse jusqu’i obtenir une péte de consistance “ normale”
facilement extrudable. La teneur en eau correspondant & cette consistance est de 28,9 %
(exprimée sur base séche), soit 22,4% sur base humide. La détermination de courbe a
ensuite été réalisée sur barelattographe ADAMEL sur des éprouvettes prismatiques
d’environ 30 x 15 x 15 mm,

Pour une teneur en eau de départ de 28,9% (base séche), la péte subit un retrait modéré
de 4,25% (retrait exprimé en % de la longueur séche). Le retrait cesse pour une teneur
en humidité résiduelle encore sensible (teneur en eau d’interposition de 20,8%). La
conclusion du CTTB est qu’un tel matériau doit étre facile a sécher.

Essais de comportement a Ia cuisson

Les essais de cuisson ont porté sur des éprouvettes prismatiques d’environ 100 x 20 x 20
mm, fabriquées par extrusion (extrudeuse de laboratoire NETZSCH). La teneur en eau
de faconnage était de 32,5 % (base séche), soit une valeur sensiblement plus élevée que
la valeur optimale déterminée par le CTTB (28,9%). Malgré cette valeur de teneur en
eau, le fagonnage des barrettes n’a pas posé de difficultés particuliéres. Les résultats des
essais de cuisson sont présentés synthétiquement dans le tableau 9.

Les différents essais ont porté sur ’échantillon “ aval lagune EDF ” qui est le plus fin et
le plus riche en minéraux argileux. Les retraits de séchage et de cuisson seront plus
faibles pour un échantillon représentatif de la production de fines au fil de 'eau. En

utilisation industrielle, il serait nécessaire d’ajouter un dégraissant pour limiter I’ampleur
des retraits.

Pour produire un matériau céramique de type grés, la température de cuisson de 1100 °C
est insuffisante du fait d’une absorption d’eau élevée de 5,96 %. La gamme de
température comprise entre 1100 et 1200 °C doit donc étre explorée. La prédominance
de K;0 sur les oxydes fondants Na,O, CaO et MgO, ainsi que la présence d’illite
apportant le fondant potassique sous une forme minéralogique finement divisée et
réactive, constituent les principaux avantages de ce matériau pour les applications en
céramiques de types “ terre cuite ” et “ grés rustiques ”,

En conclusion, les caractéristiques des fines de Vignat (compositions chimiques et
minéralogiques, couleur, comportement 2 la cuisson, aptitude au séchage,...) en font une
excellente matiére premiére pour produits de terre cuite et carreaux rustiques de type
gres fagonné par extrusion. Néanmoins, avant une conclusion définitive, il conviendrait
de vérifier auprés des Centres Techniques que la présence de Fluor ne constitue pas un
obstacle & Putilisation dans les matériaux céramiques. En effet, la présence de cet
élément peut conduire & des problémes de qualité des produits (altération possible de la
couleur des produits cuits par condensation de composés fluorés dans un four continu,
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Eau de faconnage (% base séche) 32,36 432,58

Eau de fagonnage (% base humide) 24,45 424,57

Retrait au séchage (% base séche) 5,15

Température de cuisson (°C) 950 1000 1050 1100
Retrait de cuisson (% base séche) 0,21 2,21 5,47 7,78

Perte au feu (% base séche) 5,04 5,06 5,16 5,27

Absorption d’eau aprés cuisson 22,02 18,63 12,67 5,96

(% sur cuit)

Essai de cuisson : montée en température de 150 °C/h, palier de cuisson 1h30, descente libre avec
balayage d’air.

Tabl. 9 — Aval lagune EDF. Essais de comportement & la cuisson
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2. Etude de la séparation solide-liquide

Nous avons reporté dans le tableau 10, la teneur en eau et la concentration solide de trois
principaux échantillons. La concentration solide de la sous-verse épaississeur était de 113
g/l, le jour du prélévement. Cette concentration solide trés faible traduit trés clairement
un dysfonctionnement du décanteur qui n’assure pas correctement sa fonction
d’épaississeur. Les essais de décantation présentés dans le paragraphe suivant le
confirmeront,

La teneur en eau des échantilions prélevés dans la lagune est de 23,7 % pour I’amont et
de 39,8% pour I’aval. Il convient de rappeler que ces valeurs se rapportent a des
échantillons prélevés a la surface des sédiments. La teneur en eau doit diminuer
significativement dans les sédiments les plus profonds.

Teneur en eau Concentration Concentration

Nature des échantillons (base humide) solide solide
% % (&)

Sous-verse épaississeur 89,36 10,64 112,97
(prélévement du 8/10/97)
Amont lagune (prélévement du 23,66 76,34 ~ 1469,9
8/10/97)
Aval lagune EDF (prélévement 39,80 60,20 ~969,5
du §/10/97)

Tabl 10 — Détermination des teneurs en eau

2.1. ESSAIS DE DECANTATION

Les essais de décantation ont été réalisés dans des pistons en verre d’un volume de 2
litres. On note la variation en fonction du temps de la hauteur de I'interface entre la zone
de clarification et la suspension en décantation. Les caractéristiques de décantation ont
été déterminées sans et avec addition d'un floculant (copolymére FLOERGER AN923 de
type acrylamide/acrylate a4 20/25 % de groupements anioniques, dosé a 50 et 100 g/t)
pour une concentration initiale en solide de 50 g/l. Cette concentration initiale a éte
atteinte en redispersant la boue telle que regue dans I'eau du site.

Les données expérimentales ont été traitées selon les méthodologies classiques de
Kynch-Roberts (recherche du point de compression, des concentrations et vitesses de
sédimentation dans la zone de compression), Talmage et Fitch pour les estimations des
surfaces spécifiques de décantation. Ces méthodologies sont reconnues pour les
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dimensionnements des épaississeurs alimentés par des suspensions fines donnant des
sédiments fortement compressibles.
Les résultats expérimentaux sont présentés synthétiquement dans le tableau 11. Les
courbes de décantation sont reportées dans I’annexe 3. Nous avons indiqué les surfaces
spécifiques de décantation correspondant a la concentration ultime atteinte aprés 24 h de

décantation.

Les caractéristiques de décantation des échantillons non floculés n’ont pu étre
déterminées : les mauvaises caractéristiques de clarification rendent impossibles
I’identification d’une interface entre le surnageant et le sédiment au cours des premiéres
heures de décantation. Une étude complémentaire en laboratoire de la cinétique de
clarification serait nécessaire pour préciser le dimensionnement du décanteur en fonction
des performances de clarification recherchées.

Floculant | Sédimentation | Début de compression | Zone de compression
libre
Co Vo Tc Ve Cc Cinf Surface
spécifique de
décantation
git gl |Cm/mi| min |cm/mi | g1 gl m?/t/h
n n
Fraction 0-80 um du 0 50 Clarification insuffisante ~ 364
circuit primaire Interface non identifiable
Fraction 0-80 pum du 50 50 -2,29 7.0 -1,52 | 56,8 423 16,7
circuit primaire '
Sous-verse épaississeur. 0 50 Clarification insuffisante
(prélévement du 8/10/97) Interface non identifiable
Sous-verse épaississeur. 50 50 -19,1 | 1,77 | -5,21 | 90,1 561 3,0
(prélévement du 8/10/97)
Aval lagune, 0 Clarification insuffisante ~ 309
l(prélévement du 8/10/97) Interface non identifiable
Aval lagune. 50 50 | -2,06 | 694 | -1,32 | 56,0 | 421 19,6
|(préievement du §/10/97)
Aval lagune. 100 50 | -7,09 | 3,19 | -3,63 | 682 | 455 5,7
(préléevement du 8/10/97)

Co : concentration initiale en solide de la pulpeVo : vitesse de sédimentation libreTc : temps au point de

compressionVc : vitesse de décantation au point de compression
Cc : concentration en solide de Ia pulpe au point de compression
Cinf : concentration ultime de la pulpe aprés environ 24h de décantation

Tabl. 11 - Synthese des données de décantation
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Les résultats de décantation (tableau 12} montrent que moyennant un dimensionnement
et des conditions opératoires adaptées, la concentration solide des décantats peut
atteindre 400 g/l pour des surfaces spécifiques de décantation compatibles avec les débits
a traiter. Cette valeur de concentration solide est sans commune mesure avec la valeur
mesurée le jour du prélévement en sortie de décanteurs (112,97 g/l). L’ajout de floculant
a un dosage modéré (entre 50 et 100 g/t) améliore significativement les caractéristiques
d’épaississement et de clarification. La surface spécifique de décantation la plus faible
(3,0 m*t/h) est obtenue pour la sous-verse épaississeur avec un dosage en floculant de
50 g/t. A un dosage en floculant équivalent, les surfaces de décantation de la fraction 0-
80 pm du circuit primaire et de la boue aval lagune EDF sont respectivement de 16,7 et
19,6 m?/t/h. Ces écarts sont dus pour une large part aux caractéristiques intrinséques des
échantillons : les échantillons aval lagune EDF et fraction 0-80 um du circuit primaire
développent des surfaces spécifiques de 12,4 et 17,9 m*/g contre 9,94 m?/g pour la sous-
verse décanteur. De plus, les écarts sont vraisemblablement accentués en raison du
caractére floculé de I’échantillon prélevé en sortie de décanteur.

Les meilleures performances d’épaississement et de clarification ont été atteintes en
presence de floculant. Les essais ont été réalisés avec un floculant de synthése, ne posant
a ce jour aucun probléme en terme de protection de I’environnement tant qu’il n’est pas
notablement surdosé. Néanmoins, des essais du méme type pourrait &tre réalisés avec des
coagulants minéraux et/ou des floculants organiques naturels (par exemple, alginates,
amidons, polysaccharides) pour anticiper une éventuelle évolution de la législation.

2.2. ESSAIS DE FILTRATION

L’¢tude de la filtrabilité des fines de lavage est présentée en totalité dans Pannexe 4.

2.2.1. Objectif des essais et conditions expérimentales

L’objectif de ces essais est de caractériser le comportement des suspensions lors d'une
séparation mécanique solide-liquide par filtration sous pression a l'aide d'un fiitre 3
volume de chambre variable, similaire dans son principe a un filtre-presse & membranes.
L’étude a porté sur deux lots de fines de lavage : 1) Aval lagune EDF, 2) Fraction 0-80
pum du circuit primaire.

Cette caractérisation couvre les déterminations des parameétres de base permettant
d'estimer par calcul le rendement de filtration d'une presse industrielle, exprimée en
masse de matiére séche séparée par unité de surface et de temps:

» résistance moyenne 2 la filtration & pression constante dans le domaine de la filtration
libre ou de formation du géteau par dépdt du solide sur le médium filtrant;

¢ humidité résiduelle en fin de formation libre, correspondant, le plus souvent en
opération industrielle, au moment ou le giteau dans un filtre-presse occupe la totalité
du volume disponible de la chambre;
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» compressibilit¢ du giteau formé par déterminations des résistances spécifiques pour
plusieurs valeurs de la pression de filtration;

» vitesse de consolidation ou d'expulsion de l'eau résiduelle, traduite par un coefficient
moyen de consolidation, & partir du giteau formé en fin de filtration libre, sous
l'action d'une contrainte mécanique de compression normale & la surface du géteau.
L'élimination de l'eau par compression mécanique implique que le giteau soit
compressible et se déforme sous la contrainte, donnant de ce fait, en fin de
consolidation, un géteau d'épaisseur inférieure & 1'épaisseur initiale, cette derniére
correspondant le plus souvent a la profondeur totale de la chambre,

e variation du coefficient moyen de consolidation en fonction de la valeur de la
contrainte. ‘

La connaissance de ces paramétres de base permet I'estimation du rendement de filtration
pour toute condition opératoire: relation pression-débit, dépendante des courbes
caractéristiques des pompes utilisées pour alimenter la presse - profondeur des chambres
ou épaisseur maximale possible des gteaux - valeur maximale de la pression de filtration
libre - nombre (un ou deux) de surfaces de collecte (surfaces drainantes) du filtrat
produit par la compression mécanique du giteau - durée de la phase de compression
généralement conduite a pression constante - valeur de la contrainte de consolidation.

L'étude réalisée comporte deux parties:

» acquisition des données de base par des essais de filtration-consolidation, sur une
presse de laboratoire;

e estimations par calcul des performances d'un filtre-presse 4 membranes, sur la base
des données expérimentales et de paramétres standard relatifs aux courbes
caractéristiques des pompes, & la valeur de la résistance du médium filtrant, a la durée
du débatissage-rebitissage de la presse, par plateau, en utilisant un modéle qui

permet de simuler les diverses phases de fonctionnement du filtre-presse a
membranes.

Les essais de filtration ont été réalisés sur des suspensions obtenues par décantation
statique selon des conditions simulant le processus d'épaississement par gravité dans un
décanteur continu comportant des zones de compression et d'épaississement de volumes
suffisants. Les fines, redispersées dans l'eau du site de Vignat, ont été épaissies par
décantation statique dans un piston en verre, pendant 16 4 18 heures. Au terme de
I'épaississement, I'eau clarifiée surnageante est éliminée ; le décantat 4 une concentration
en solide comprise entre environ 360 et 375 g/l a été utilisé comme pulpe d'alimentation
des essais de filtration a pression constante.

La procédure de préparation simule un traitement simple d'une pulpe de fines au fil de
l'eau, impliquant une clarification-décantation-épaississement dans un décanteur
fonctionnant en continu et dont le volume d'épaississement de la cuve constitue une
réserve pour une alimentation des presses fonctionnant en continu, la pulpe
d'alimentation du décanteur peut é&tre floculée par apport de floculant de type
polyacrylamide avec un dosage modéré de 50g/t.
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Cinq essais ont été effectués sur les pulpes décantées en laboratoire:

e 3 essais sur la pulpe "aval bassin EDF" telle quelle, sans addition de coagulant ou
floculant, sous des pressions de filtration et de consolidation de: 5, 10 et 15 bars;.

¢ 1 essai sur la pulpe "aval bassin EDF" floculée par 50g/t de floculant AN 923, sous
une pression de filtration et consolidation de 15 bars;

* 1 essai sur la pulpe de fines -80pum du circuit primaire, sans apport de coagulant ou
de floculant, sous une pression de filtration-consolidation de 15 bars.

Les essais sont réalisés sur un filtre de laboratoire 4 volume de chambre variable, d’une
surface filtrante de 100 cm?. Le processus de filtration peut étre décomposé en deux
phases successives :

e période de filtration libre sous pression P constante, appliquée A une
suspension, pendant laquelle le gateau se forme sur le médium filtrant ; elle s'achéve
lorsque la face interne du piston vient en contact avec la face supérieure du giteau
formé par filtration.

e période de consolidation sous pression P constante appliquée & un solide
compressible, pendant laquelle une partie de l'eau associée au giteau formé
précédemment par filtration, est expulsée par la face reposant sur le medium filtrant
du fait de la variation de volume imposée par la contrainte mécanique. Le processus
d'expression de I'eau - consolidation du géteau, est suivi par le volume de filtrat V
écoulé en fonction du temps.

2.2.2, Résultats expérimentaux

L'ensemble des paramétres utiles pour la caractérisation des matériaux et le
dimensionnement d'une installation de filtration-consolidation sous pression est présenté
dans le tableau de synthése n°11.

Les données du tableau 11 indiquent une diminution trés importante de la valeur de la
résistance moyenne a la filtration pour la pulpe "aval bassin EDF", consécutive 4 un
apport modéré de floculant (50g/t).

Résistance moyenne i la filtration 4
15bars
(cm/g)
sans floculant 1.76 -10°°
50 g/t floculant 0.967 -10"°

Cette observation montre clairement qu'une addition de floculant augmentera le
rendement de filtration a un coflit modéré.
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consolidation (cmzls)

Aval Aval Aval Aval Fraction
Bassin Bassin Bassin Bassin 0-80 pm
EDF EDF EDF EDF du circuit Ire
P=5bars P=10bars P=15bars P=15bars P=15bars
Conditionnement Sans sans sans floculant sans
Floculant floculant floculant AN 923 floculant
50g/t
FILTRATION
LIBRE
Concentration de 366.2 g/l 367.9 g/l 373.0 g/l 368.8 g/l 375.7 g/l
Palimentation 29.76 % 29.87 % 30.21 % 29.93 % 30.38 %
Masse de solide sec
déposé par unité de 0.5048 0.4985 0.5042 0.5062 0.5045
volume de filirat*
(gfem’)
Résistance spécifique 12 12 12 11 12
3 In filtvation (cmry | 14510 1.56 . 10 176 . 10 9.67.10 1.16. 10
f,;,")"s“e du gateau 0.5077 0.4806 0.4694 0.5032 0.4567
Teneur en eau du 27.64 25.52 24.68 27.28 23.74
| giteau (%)
Perméabilit¢ du 643 .10 | 461.10% | 404 101 | 772,107 | 6.18.107°
| gateau (m/s)
Durée de filtration 20 547 14462 10370 5799 7681
libre (s)
CONSOLIDATION
Durée de 2704 3004 2103 2195 2702
consolidation (s)
Siccité en début de
consolidation (%) 72.36 74.48 75.32 72.72 276.26
Siccité maximale 7678 78.23 79.19 84.01 83.72
(%)
Indice des vides 0.8165 0.7514 0.7095 0.5139 0.5250
VYolume de solide sec
par unité de surface 1.1131 1.1226 1.1072 1.1108 1.1598
(em®fem?)
Coefficicat moyen de 0.00043 0.00063 0.00083 0.00089 0.00073

* valeur expérimentale.

Tabl. 12 - Synthese des données relatives aux essais de filtration-consolidation
d'échantillons de fines de lavage de Vignat, sur cellule de filtration 4 volume de chambre

variable

32

Rapport BRGM R 407120




Amélioration de la siccité des boues de favage des granulats. Application au sife de Vignat

Les mesures réalisées montrent également une augmentation importante de la résistance
moyenne 4 la filtration avec la finesse de la pulpe initiale caractérisée par la granularité et
la surface spécifique mesurée par adsorption d'azote et la méthode BET :

Fraction 0-80 um du Aval bassin EDF
circuit primaire
Résistance moyenne i la
filtration a 15 bars 1.16 -10' 1.76 -10*
(cm/g)
Surface spécifique (m*/g) 12.36 17.90
d99 (nm)* 108.2 76.3
d%0 (um) 65.9 40.6
d7S (um) 41.1 233
d50 (um) 151 9.7
d25 (um) 4.9 3.7
d10 (um) 2.0 1.6
<pm (%) 9.77 13.05

*déterminations par diffractométrie kaser, méthode Fraunhofer, distributions en volume.

Il convient de souligner en dernier lieu, les valeurs trés faibles de perméabilité des
giteaux de filtration. Elles sont comprises entre 4 et 7. 107" m/s, soit des valeurs
inférieures 4 la valeur réglementaire de 1. 10 m/s imposée pour les barriéres passives de
Centre d’Enfouissement Technique (CET).

2.2.3. Estimation des performances de la filtration industrielle par
modélisation

Les parametres caractéristiques de filtration et de consolidation dérivés des données
expérimentales ont été utilisés comme données de base pour I'estimation des
performances de la filtration industrielle & l'aide d'un modéle de fonctionnement d'un
filtre-presse 4 membranes alimenté par une pompe centrifuge de remplissage et par une
pompe & membranes pour la partie du cycle sous haute pression. Le modéle de calcul,
adapt¢ 2 la description de filtrations de suspensions concentrées fréquemment
rencontrées dans l'industrie minérale, a été développé sous le logiciel Mathcad 5+, il doit
permettre l'optimisation du dimensionnement et du fonctionnement du filtre-presse quand
I'ensemble des données expérimentales sera disponible.
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Pulpe “ Aval Bassin EDF ” floculée

Les résultats expérimentaux ont mis clairement en évidence que I'échantillon ponctuel
"aval bassin EDF" présente une filtrabilité notablement inférieure a celle de I'échantillon
de fines de Vignat produit par le circuit de préparation primaire, n'ayant pas subi les
ségrégations granulométriques imposées aux échantillons "aval bassin" du fait de la

sédimentation progressive des particules grenues lors de I'écoulement de l'eau vers le
déversotr.

Le choix de I'échantillon "aval bassin EDF" implique une forte pénalisation des
rendements de filtration. Afin de compenser en partie cette pénalisation, les données sur
I'échantillon "aval bassin EDF", floculé par 50g/t de floculant AN 923, ont été utilisées
comme base de calcul. Ces demiéres données sont malheureusement incomplétes au
stade de l'étude préliminaire. Nous ne disposons pas des coefficients de variation de la
résistance a la filtration et de la porosité des giteaux en fonction de la pression de
filtration. Les valeurs relevées sur la pulpe "aval bassin EDF" non floculée ont donc été
intégrées aux données de base. Les données de base de la modélisation pour les pulpes
"aval bassin" floculées sont présentées en totalité dans Pannexe 1. La concentration
solide de 1’alimentation du filtre est voisine de 30%.

Pour des siccités comprises entre 0.7272 et 0.82 les rendements nets de filtration sont
compris entre 19.55 et 17.36 kg/m*/h

Le tableau suivant présente l'influence de la profondeur des chambres du filtre sur le
rendement net de filtration :

Profondeur des Siccité du giteau Rendement net Epaisseur du gitean
chambres du filtre de filtration *

(cm) (fraction décimale) (kg/m*/h) (cm)
3.0 0.7272 19.54 3.00
. 0.8200 17.36 2.37
28 0.7272 20.08 2.30
0.8200 17.92 222
26 0.7272 20.59 2.60
0.8200 - 18.47 2.06
24 0.7272 21.05 2.40
0.8200 18.99 1.90
22 0.7272 21.41 2.20
0.8200 19.44 1.74

* y compris les temps de débatissage et de rebatissage

Afin d'estimer le gain en rendement que l'on peut espérer obtenir par accroissement de la
concentration en solide de la pulpe alimentant la presse, il a été admis que la variation de
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résistance spécifique moyenne 3 la filtration pouvait étre décrite par la relation établie sur
les pulpes a environ 30% de solide. Généralement la résistance a tendance a légerement
diminuer lorsque la concentration en solide de l'alimentation augmente, du fait de la
diminution des vitesses de filtrat. Toutefois, sur des pulpes floculées, la tendance inverse
est parfois observée du fait d'une baisse de l'efficacité de la floculation lorsque la
viscosité de la pulpe augmente. Une détermination expérimentale de la variation de la
résistance 2 la filtration avec 'augmentation de concentration solide est indispensable en
vue d'une optimisation du rendement. Toutefois, I'hypothése précédente a été adoptée
afin d'estimer, en premiére approche, le gain possible de rendement consécutif, par
exemple, 4 une augmentation de concentration de l'alimentation de la presse, par électro-
osmose. Une vérification expérimentale uitérieure sera nécessaire si le gain potentiel était
jugé comme attractif. Les résultats des calculs sont présentés sous forme synthétique au
tableau suivant:

Concentration solide de | Concentration solide de Siceité du giteau Rendement net de
Palimentation Palimentation filtration*
(&M (fraction décimale) {fraction décimale) (kgmzlh)
368.8 0.2993 . 0.7272 19.54
0.8200 17.36
400 0.3195 0.7272 21.15
0.8200 18.61
450 0.3506 0.7272 2371
0.8200 20.56
500 0.3803 0.7272 26.24
0.8200 22,45
550 0.4085 0.7272 28.75
0.8200 24.25
600 0.4335 0.7272 31.22
0.8200 2599
650 0.4612 0.7272 33.65
0.8200 27.66
700 0.4859 0.7272 36.05
0.8200 29.25

* y compris les temps de débatissage et de rebatissage
Le gain potentiel en rendement est trés important, de ce fait, une vérification
expérimentale mériterait d'étre engagée.

Pulpe "aval bassin EDF" sans ajout de floculant

Les résultats donnés par le modéle du filtre-presse pour des conditions de filtration
identiques a celles des essais et une pression maximale de 15 bars en filtration comme en
consolidation, sont présentés au tableau suivant :
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Profondeur des Siccité du giteau Rendement net de
chambres du filtre filtration*
(cm) (fraction décimale) (kg/m>/h)
3.0 (.7540 11.63
0.7800 11.02
28 0.7540 12.19
0.7800 11.56
2.6 0.7540 12,77
0.7800 12.14
2.4 0.7540 13.39
0.7800 12,75
2.2 0.7540 14.03
0.7800 13.38

* y compris les temps de débitissage et de rebitissage

Pulpe 0-80 um du circuit primaire sans ajout de floculant

L’estimation des rendements nets de filtration est basée sur des conditions de filtration
identiques a celles de 1’essai. Concernant les coefficients de variation de la résistance a la
filtration et de la porosité des gateaux en fonction de la pression de filtration, nous avons
adopté les valeurs mesurées sur la pulpe "aval bassin EDF" non floculée. Pour ces
conditions, la filtration-consolidation sous 15 bars de la fraction 0-80 pm du circuit
primaire conduirait 4 des rendements nets de filtration compris entre 14.67 et
16.39kg/m’/h pour des siccités comprises entre 0.82 et 0.76.
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CONCLUSION

.Principaux résultats acquis dans le cadre de la premiére phase du projet

de recherche en partenariat

Les différents essais réalisés au cours de cette phase préliminaire ont permis d’identifier
les caractéristiques prédominantes des boues de lavage de la carriére de Vignat :

Le fonctionnement gravitaire de la lagune se traduit par une varabilité des
caractéristiques des boues déposées depuis I’amont (zone d’alimentation) vers ’aval.
L’échantillon “ amont ” est logiquement le plus grossier avec un diamétre médian
(d50) de 38,6 um et une surface spécifique de 2,65 m*/g. L’échantillon “ aval EDE ”
représente le pdle le plus fin avec un diamétre médian de 9,7 pm ; il développe une
surface spécifique de 17,9 m’/g. La différenciation granulométrique induit une
évolution de la composition minéralogique, avec notamment un accroissement des
teneurs en minéraux argileux a ’aval de la lagune. Cette hétérogénéité se traduit
également par des valeurs de teneur en eau différentes des sédiments prélevés: les
échantillons “ Amont ” se consolident plus rapidement que les échantillons “ Aval ”,
d’ou des teneurs en eau plus fable (23,7 % pour “I’amont ” contre 39,8 % pour
“I’aval ”. Compte tenu de ses caractéristiques physiques et minéralogiques, les boues
“ Aval lagune EDF ” sont les plus défavorables en terme de séparation solide-liquide.

Sur le plan minéralogique, les fines de lavage sont majoritairement constituées de
quartz, de phyllosilicates potassiques (mica dans les fractions grenus et illite dans la
fraction argileuse < 2 pm) et de kaolinite. Les principaux minéraux accessoires (en
terme de proportion) sont la goethite, les oxydes de titane, la calcite et I’orthose. Ces
différents minéraux ne sont pas distribuées de maniére homogéne dans les différentes
fractions granulométriques. Le quartz est le constituant e plus grenu des boues; il
représente un peu plus de 60% de la fraction —80+20 pm. La fraction la plus fine (< 2
pm) est majoritairement composée de minéraux argileux (illite, kaolinite) et
d’oxyhydroxydes de fer. Ces derniers, vraisemblablement exprimés sous forme de
goethite, se fixent 4 la surface des autres minéraux et modulent en partie les
propriéiés électrocinétiques des fines de Vignat.

Le potentiel électrocinétique (potentiel Zéta) de la fraction 0-2 um en suspension
dans I’eau de carriére est voisine de —20 mV. La conductivité des eaux du site est
modérée (240 a 250 pS .cm™). D’un point de vue théorique, ces deux paramétres
sont parfaitement compatibles avec la mise en ceuvre de I’électroosmose.

Les caractéristiques intrinséques des boues de Vignat permettent d’envisager deux voies
principales de valorisation :
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e Matériau d’étanchéité : les g)erméabilités des giteaux de filtration sont trés faibles
(comprises entre 4 et 7.10" m/s) et permettent d’envisager une application comme
matériau d’étanchéité, en particulier comme constituant des barricéres passives des
Centres d’Enfouissement Technique (CET). En effet, ces valeurs sont inférieures 4 la
limite réglementaire de 1.10° m/s. La faisabilité d'utilisation en barriére passive
passera obligatoirement par la réalisation d'essais de laboratoire complémentaires
(essais de perméabilité “conventionnels”, limites d’Atterberg, essais Proctor et
CBR, essais de cisaillement,...) et de planches d'essais (optimisation de la teneur en
eau, recherche des conditions de mise en ceuvre,...).

e Utilisation comme matiére premiére dans les matériaux céramiques: les
caractéristiques des fines de Vignat (compositions chimiques et minéralogiques,
couleur, comportement & la cuisson, aptitude au séchage,...) en font une excellente
matiére premiére pour produits de terre cuite et grés cérame (carreaux de grés
extrudés a pétes fortement colorées ; composant pour pites a carreaux de couleurs
rouge, jaune et noire). Néanmoins, avant une conclusion définitive, il conviendrait de
vérifier aupres des Centres Techniques que la présence de Fluor ne constitue pas un
obstacle 4 I'utilisation dans les matériaux céramiques. En effet, la présence de cet
élément peut conduire a des problémes de qualité des produits (altération possible de
la couleur des produits cuits par condensation de composés fluorés) et surtout a des
risques de rejets nocifs pour I’environnement dans les fumées €mises. {(Compte tenu
de caractéristiques chimiques et minéralogiques favorables, une évaluation de
’aptitude a 1’expansion par voie thermique, mériterait d’étre réalisée en perspective
d’une utilisation éventuelle comme granulat léger d’argile expansée).

Les différentes essais réalisés ont permis de préciser les principaux parameétres utiles pour
le dimensionnement d’un circuit de séparation solide-liquide incluant une étape de
décantation et une étape de filtration sous pression :

o Les essais de décantation statique ont souligné un dysfonctionnement des décanteurs
en service sur le site. La concentration solide de 1’échantillon prélevé en sous-verse
de décanteur est de 113 g/l. Les résultats expérimentaux montrent que sous réserve
d’un dimensionnement et de conditions opératoires adaptés, la concentration solide
des boues peut atteindre 400 g/l. Les surfaces spécifiques de décantation évoluent
suivant les caractéristiques des échantilions; I’échantillon “ Aval lagune EDF”
présente logiquement les caractéristiques de décantation les plus défavorables, avec
une surface spécifiqgue de 19,6 m’/t/h aprés conditionnement par un floculant de
synthése dosé a 50g/t. Les caractéristiques de décantation des échantillons non
floculées n’ont pas pu étre déterminées, faute d’une clarification suffisante. Une
é¢tude complémentaire de laboratoire serait nécessaire pour préciser les
caractéristiques de clarification des échantillons de Vignat. L’ajout de floculant & un
dosage modéré de 50 a 100 g/t améliore significativement les caractéristiques de
clarification et d’épaississement.
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o Les caractéristiques de filiration sous pression ont été déterminées sur une presse de
laboratoire a4 volume de chambre variable, similaire dans son principe a un filtre-
presse & membranes. La phase de filtration libre conduit 4 des giteaux d’une siccité
comprise entre 72,3 et 76,2%. La phase de consolidation améliore significativement
la siccité des giteaux ; pour des pressions de 15 bars, les valeurs maximales de siccité
sont comprises entre 79,2 % (échantillon “ aval lagune EDF ” non floculé) et 84,0 %
{échantillon “ aval lagune EDF ” conditionné par un floculant de synthése dosé a
50g/t). Une addition de floculant augmente significativement la siccité des giteaux et
les rendements de filtration & un co(it modéré. Il convient de souligner a nouveau que
le choix de I’échantillon “ Aval bassin EDF ” implique une forte pénalisation des
rendements de filtration. Les paramétres caractéristiques de filtration et de
consolidation dérivés des données expérimentales ont €té utilisés comme données de
base pour l'estimation des performances de la filtration industrielle a l'aide d'un
modele de fonctionnement d'un filtre-presse 2 membranes. L’application du modéle
de calcul a I’échantilion “ Aval bassin EDF ” floculé (dosage en floculant de synthése
de 50g/t} conduit aux projections suivantes. Pour une concentration en solide de fa
pulpe alimentant la presse de 30% et une pression de filtration de 15 bars, les
rendements nets de filtration sont compris entre 19.55 et 17.36 kg/m’/h avec des
siccités de giteau comprises entre 72,7 et 82,0 %. Les calculs ont également permis
d’évaluer le gain en rendement que I’on peut espérer atteindre par accroissement de
la concentration en solide de la pulpe alimentant la presse. Pour une siccité finale du -
giteau de 82%, le rendement net de filtration augmente de 68% si la concentration
solide de I’alimentation passe de 30% (369 g/) a 48,6% (700 g/l). Une vérification
expérimentale serait naturellement nécessaire si le gain potentiel est considéré comme
attractif.

Propositions préliminaires en vue de la poursuite du projet de recherche
en partenariat

Un des principaux objectifs de cette phase préliminaire était de proposer un ou plusieurs
schémas potentiels de séparation solide-liquide. Parmi les différents schémas possibles,
deux retiennent plus particuliérement notre attention (figures 2 et 3). Cette sélection
prend en compte 4 la fois les données expérimentales spécifiques aux boues de Vignat et
les informations bibliographiques sur la déshydratation par électro-osmose des fines de
I’industrie minérale (en particulier, schiamms de charbon et de phosphate). Le choix de
I’un ou I’autre schéma dépend de la possibilité de valoriser ou non les fines produites.
Dans les deux cas, la premiére étape de séparation solide/liquide est I’épaississement
dans un épaississeur conventionnel pour amener la concentration solide de la boue de 40
g/l & environ 400 g/l. Le décanteur épaississeur conventionnel est le procédé ie plus
simple et le plus économique dans ce domaine de concentration solide. En revanche, il
impliquera trés vraisemblablement d’utiliser des coagulants et/ou des floculants. C’est
pourquoi, il conviendrait de tester dans la phase ultérieure des coagulants minéraux ou
des floculants naturels pour anticiper toute possibilité d’évolution de la 1égislation sur
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I’emploti des floculants de synthése. La déshydratation par électro-osmose intervient dans
chacun de ces deux schémas, mais 4 un stade différent :

Schéma 1: il existe un débouché commercial comme matiére premiére pour
Pindustrie céramique ou comme matériau d’étanchéité. Pour ce premier cas, le
respect des spécifications aval imposera trés vraisemblablement de fournir des produits
de siccité homogeéne et constante, de Pordre de 80%. Le filtre-presse & membranes est
une technique éprouvée qui permettra de garantir le respect du cahier des charges des
utilisateurs, d’ou son utilisation en fin de circuit de séparation solide-liquide. L’électro-
osmose intervient en amont du filtre-presse. En effet, les modélisations ont montré que
’accroissement de la concentration en solide de la pulpe d’alimentation du filtre doit
permettre d’accroitre le rendement net de filtration (gain potentiel de 60 a 70%). Or il
n’existe pas actuellement dans Iindustric minérale de technique de séparation solide-
liquide spécifiquement congue pour accroitre la concentration solide de 400 & environ
700-800 g/l. L électro-osmose {ou pour étre plus exact, I’électrophorése) est a priori trés
performante dans ce domaine de concentration solide (rendement énergétique optimum,
effets liés a I’électrolyse de 1’eau assez limités) Un décanteur continu assisté par électro-
osmose serait le moyen technique idéal pour assurer cette fonction. Ce type de procédé
serait trés probablement transposable 4 d’autres secteurs de I'industrie minérale.

Schéma 2 : il n’existe pas de débouché commercial. Pour ce second cas, I’objectif est
de respecter, voire d’anticiper les contraintes réglementaires & moindre colit. Ces
contraintes seront 1) d’optimiser le recyclage de I’eau de procédé pour limiter les
prélévements dans le milieu naturel, 2) de réduire les volumes de boue et corrélativement
de stabiliser leurs propriétés mécaniques. Le respect de ces contraintes n’implique pas
nécessairement d’atteindre des siccités de 80% ou plus, ni de produire des lots
d’humidité homogeéne. Les performances de siccité 4 atteindre dépendront principalement
du degré de stabilité mécanique recherché. La déshydratation par électro-osmose est a
priori une technique adaptée pour répondre a ces critéres, Le moyen technique pourrait
étre des bassins aménagés pour faire de la déshydratation par électro-osmose.
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Fig. 2 — Représentation schématique du circuit de séparation solide/liquide n°1
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Fig. 3 — Représentation schématique du circuit de séparation solide/liquide n°2
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Annexe 1

Analyse granulométrique
par diffractométrie laser
de la fraction passant au tamis de 80 um



Fréguence (%)

Fraction 0 - 80 ym
du circuit primaire
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Result: Analysis Report

MASTERSIZER

Sampie Betails
Sample ID: Boues Vignat Run Number: 17 Measured: Mar 21 Oct 1997 12:55
Sample File: VIGNAT Record Number; 19 Analysed: Mar 21 Oct 1987 12:55
Sample Path: C:\SIZERSIDATAL Result Source: Analysed
Sample Notes:
Fraction O - 80 um du circuit primaire
System Defails
Range Lens: 300RF mm Beam Length: 2.40 mm Sampler: Nene Obscuration: 10.4 %
Presentation: 355D [Fraunhofer]
Analysis Model: Polydisperse Residual: 0.316 %
Modifications: None
Result Statistics
Distribution Type: Volume Concentration = 0.0070 %Vol Density = 1.000 g/ cub. cm Specific S.A. = 1.3091sa.m/g
Mean Diameters: D{v,0.1)= 1.76um D({v,05)= 13.68um D{v,0,9)= 59.96um
D{v,025)= 435um D{v,075) = 3530um Span = 4251E+00 Uniformity = 1.331E+00
Size Low (um) in % Size High (um) Under% Size Low (um) In% Size High (um) Under%
0.05 0.00 0.06 0.00 6.63 3.34 7.72 37.08
0.06 0.00 G.07 0.00 772 3.38 8.00 4046
0.07 0.00 0.08 0.00 9.00 3.42 10.48 43.88
0.08 0.00 0.09 0.00 10.48 347 12.21 47.35
0.09 Q.00 011 0.00 1221 3.54 1422 50.89
0.11 0,00 013 0.00 1422 3.64 16.57 5453
013 0.00 015 0.00 16.57 378 19.31 58.30
0.15 0.00 0.17 0.00 19.31 3984 2249 62.25
0.17 0.00 020 0.00 2249 413 2620 66.38
020 0.03 0.23 0.03 26.20 432 30.53 70.70
0.23 0.06 027 0.10 3053 452 35.56 75.22
0.27 0.1 0.31 0.21 35.56 457 4143 79.79
031 017 0386 0.37 4143 446 48.27 8424
0.36 0.24 Q.42 0.61 48.27 415 56.23 88.39
0.42 0.33 0.49 084 56.23 364 65.51 92.03
0.49 0.44 0.58 138 65.51 298 76.32 950
0.58 0.57 067 1.95 76.32 224 88.91 97.26
0.67 0.72 0.78 266 889 1.53 10358 98.79
Q.78 0.91 0N 3.58 103.58 0.81 12067 2870
o 112 1.06 4.70 12067 0.30 140.58 100.00
1.06 133 1.24 6.03 140.58 0.00 163.77 100.00
1.24 1.55 1.44 7.58 163.77 Q.00 190.80 100.00
1.44 1.78 1.68 9.36 190.80 a.00 22228 100.00
1.68 2.00 1.95 11.36 22228 c.oo 258.95 100.00
1.95 222 228 13.58 268.95 0.00 301.68 100.00
228 2.41 265 15.99 30t.68 0.00 351.46 100.00
265 259 3.09 18.89 351.46 0.00 409.45 100.00
3.09 276 360 21.34 409.45 0.00 477.01 100.00
380 291 419 2425 4771 0.00 555.71 100.00
419 3.05 488 27.30 555.71 0.00 8647.41 100.00
488 317 569 3047 647.41 0.00 754.23 100.00
569 3.27 6.63 33.74 754.23 0.00 878.67 100.00
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10 ) : " 100
: : 1/_/ ]
Il : P | j:o
£ ; ~
+ . e 0
+ 7 - f
T //; P - ™~ 0
T //_' ™~
- / \\\ 10
4 __// RN
._—»——;_./_-—--" ‘ ™ ‘1 0
0.01 0.1 1.0 10.0 100.0 1000.0
Diametre des Particules (Um.)
vem Instruments Lid. Mastersizer S long bed Ver. 2.15 p. 13
vern, UK Serial Number: 33265-106 10 Jun 98 0817

=+[44] (0)1684-892455 Fax:+/44] (0}1684-892789



Fréquence (%)

Sousverse épaississeur
Fraction O - 80 um
(prélévement du 08/10/97)

O_I-"-"P‘.#.I.-T-.I‘IIII T T T T TTT] T

1 10
Diamétre (um)

100



MASTERSIZER

Result: Analysis Report

Sample Details
Sample 1D: Boues Vignat Run Number: 25 Measured: Jeu 26 Feb 1898 15:56
Sample File: VIGNAT Record Number: 34 Analysed: Jeu 26 Feb 1998 15:56
Sample Path: CASIZERS\DATAL Result Source: Analysed
Sample Notes:
Sousverse épaississeur, -80 pm, prélévement du 08/10/97
System Details
Range Lens: 300RF mm Beam Length: 2.40 mm Sampler: MS17 Obscuration: 4.7 %
Presentation: 3$3D [Fraunhofer]
Analysis Model: Polydisperse Residual: 0.619 %
Modifications: None
Result Statistics
Distribution Type: Volume Concentration = 0.0034 %Vol Density = 1.000g/cub.cm Specific S.A. = 1.1737sq.m/g
Mean Diameters: D{v,0.1)= 204um D¢, 05 = 1506um D{v,08) = B6595um
D{v,025)= 492um D(v,075)= 41.07um Span = 4.244E+00 Uniformity = 1.338E+00
Size Low (um) In% Size High (um) Under% Size Low (um) In% Sire High (um) Under%
0.05 0.00 0.06 000 6.63 350 772 35.07
0.06 0.00 0.07 0.00 772 351 8.00 38.58
0.07 0.00 0.08 0.00 2.00 347 10.48 4205
0.08 0.00 0.09 0.00 10.48 3.40 12.24 45.44
0.09 0.00 011 0.00 12.21 333 1422 4877
0.11 0.00 013 Q.00 14.22 329 16.57 52.06
0.13 .00 0.15 0.00 16.57 331 19.31 55.37
015 0.01 0.17 0.01 19.31 342 2249 58.79
017 0.02 0.20 0.03 2249 362 2620 62.42
0.20 0.04 0.23 Q.06 26.20 392 3053 66.33
023 005 0.27 0.12 3053 427 3556 70.61
027 0.08 0.31 o2 35.56 467 41.43 75.28
0.31 0.13 0.36 0.34 4143 497 4827 80.24
0.36 018 0.42 0.53 48.27 497 56.23 85.21
042 025 0.49 0.78 56.23 460 65.51 89.82
0,49 033 0.58 1.1 65.51 389 76.32 93.70
0.58 0.44 0.67 1.85 76.32 296 88.91 96.67
067 056 0.78 2.11 88.91 2.04 103.58 98.70
0.78 0.73 0.91 284 103.58 1.1 120.67 99.82
0.91 G.91 1.06 3.75 120.67 018 140.58 100.00
1.06 1.10 124 4.86 140.58 0.00 163.77 100.00
124 1.31 1.44 6.17 163.77 0.00 180.80 100.00
1.44 1.54 1.68 7.7 190.80 0.00 22228 $00.00
1.68 177 195 9.47 22228 0.00 28895 100.00
1.95 200 228 11.47 258.95 0.00 301.68 100.00
2.28 223 265 13.70 301.68 0.00 351.46 100.00
265 246 309 16.16 35146 0.00 409.45 100.00
3.02 288 360 18.85 409.45 0.00 477.01 100.00
3.80 290 419 21.75 477.01 0.00 555.71 100.00
419 311 488 2486 555.71 0.00 647.41 100.00
488 329 569 2815 647.41 0.00 754.23 100.00
5.69 342 6.63 3157 754.23 0.00 878.67 100.00
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MASTERSIZER

Result: Analysis Report

Sample Detalls |
Sample ID: Boues Vignat Run Number: 18 Measured: Mer 22 Oct 1997 10:43
Sample Fife: VIGNAT Record Number: 24 Analysed: Mer 22 Oct 1997 10:43
Sample Path: CASIZERSWDATAL Result Source: Analysed
Sample Notes:
Amaont lagune, 80 pm, prélevement du 08/10/97
System Details
Range Lens: 300RF mm Beam Length: 2.40 mm Sampler: Nane Obscuration: 9.5 %
Presentation: 333D [Fraunhofer]
Analysis Model: Polydisperse Residuat 0323 %
Modifications: None
Result Statistics
Distribution Type: Volume Coneentration = 0.0179 %Vol Density = 1.000 g /fcub. cm Specific S.A. = 04688sq.m/g
Mean Diameters: D 01)y= 779um Dfv,05) = 4562um D09 = 8259%um
D(v,025)= 27.45um D(v, 075 = 6363um Span = 1.640E+00 Uniformity = 4.791E-01
Size Low (um) In% Size High (um) tUnder% Size Low (um) In% Size High (um) Under%
0.05 0.00 0.06 G.00 6.53 083 7.72 9.95
0.06 0.00 0.07 0.00 7.72 0.86 9,00 10.81
0.07 0.00 008 0.00 9.00 0.90 10.48 11.71
0.08 0.00 0.08 0.00 10.48 098 1221 1270
0.09 0.00 011 0.00 12.21 1.15 14.22 1385
0.11 0.00 0.13 0.00 1422 1.46 16.57 15.30
013 0.00 015 0.00 16.57 196 19.31 17.26
0.15 0.00 017 0.00 19.31 268 2249 18.85
017 0.00 0.20 0.00 2249 368 25.20 2363
0.20 0.00 0.23 0.00 26.20 5.00 3053 2863
023 0.00 027 0.00 30.53 6.63 35.56 3526
0.27 0.01 0.31 0.01 3556 847 4143 4373
0.31 0.02 0.36 0.03 41.43 10.29 4827 54.02
0.36 0.05 0.42 0.08 48.27 11.80 556.23 65.82
0.42 0.02 0.49 047 56.23 11.20 65.51 77.02
0.49 0.14 058 0.31 65.51 9.23 76.32 88.25
0.58 0.20 0.67 0.51 76.32 6.61 88.91 9286
0.67 0.27 078 078 88.91 412 103.58 95.98
0.78 0.35 091 113 10358 247 12067 99.15
.91 043 1.06 1.56 120.67 0.85 140.58 100.00
1.08 0.50 1.24 206 14058 0.00 163.77 100.00
124 0.56 1.44 262 163.77 0.00 180.80 100.00
1.44 0.59 168 32z 190.80 0.00 22228 100.00
1.68 0.60 185 382 22228 0.00 258.95 100.00
1.95 0.61 228 443 258.95 0.00 301.68 100.00
228 0.61 265 504 301.68 0.00 351.46 100.00
265 0.81 309 565 351.46 0.00 408.45 100.00
3.0 0.61 360 6.26 409.45 .00 477.01 100.00
3.80 063 4189 6.89 477.01 0.00 555.71 100.00
419 087 488 757 555.71 0.00 647.4% 100.00
488 0.74 5.69 8.31 647.41 0.00 754.23 100.00
5.69 0.80 6.63 9.11 . 754.23 0.00 87867 1060.00
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Result: Analysis Report

MASTERSIZER

Sample Details
Sample ID; Boues Vignat Run Number: 10 Measured: Mar 21 Oct 1997 10:23
Sample File: VIGNAT Record Number. 11 Analysed: Mar 21 Oct 1997 10:23
Sample Path: CASIZERS\DATAL Result Source: Analysed
Sample Notes:
Aval lagune, -8Dpm
Bassin |
System Details
Range Lens: 300RF mm Beam Length: 2.40 mm Sampler; None Obscuration: 5.9 %
Presentation: 3%30D [Fraunhofer]
Analysis Model: Polydisperse Residual: 0.341 %
Modifications: None
Result Statistics
Distribution Type: Volume Concentration = 0.0039 %Vol Density = 1.000 g/ cub. em Specific 5.A.= 1.3085sq.m/g
Mean Diameters: D(v,01)= 177um D05 = 13.01um D{v,09)= 54.28um
D(v,025= 427um D{v,0.75)= 3260um Span = 4.036E+00 Uniformity = 1.275E+00
Size Low (um) in % Size High (um) Under% Size Low {um) In % Size High (um) Under%
0.05 0.00 0.06 0.00 6.63 3.45 7.72 37.96
0.06 0.00 0.07 0.00 772 348 9.00 41.44
0.07 0.00 0.08 0.00 9.00 351 10.48 4495
0.08 0.00 0.09 0.00 10.48 355 1221 4850
0.09 0.00 011 0.00 12.21 3,63 1422 5213
0.11 0.00 0.13 0.00 1422 376 16.57 55.89
0.13 0.00 015 0.00 16.57 383 19.31 59.82
0.15 0.00 017 0.00 19.31 414 2249 63.96
0.17 0.00 .20 0.00 22.49 437 26.20 68.34
0.20 0.00 023 0.00 26.20 4.62 3053 7296
023 0.04 027 0.04 30.583 4.75 3556 77.71
027 0.09 0.31 0.13 35.56 472 41.43 8243
0.31 0.16 0.36 0.29 41.43 445 4827 86.89
0.36 D.24 0.42 052 48.27 398 56.23 9087
042 0.33 0.49 0.85 56.23 329 65.51 94.16
0.49 0.44 0.58 1.30 6551 250 76.32 96.66
058 057 067 1.87 76.32 1.69 88.91 98.35
067 G.73 078 258 88.91 1.00 103.58 99.35
078 0.92 091 352 103.58 0.48 120.67 99.83
091 1.13 1.06 464 12067 0.17 14058 100.00
1.06 1.34 1.24 5.98 140,58 0.00 163.77 100.00
1.24 1.56 1.44 7.54 163.77 0.00 180.80 100.00
1.44 1.79 1.68 9.33 190.80 0.00 22228 100.00
1.68 203 1.95 11.37 222728 0.00 258.95 100.00
1.95 226 228 1363 258.95 0.00 301.68 100.00
228 247 265 16.10 301.68 0.00 351.46 100.00
265 267 309 18.77 351.46 0.00 409.45 100.00
3.09 285 360 21.62 409.45 0.00 477.01 100.00
3.60 3.01 4.19 2463 477.01 0.0D 555.71 100.00
419 317 488 27.80 55571 0.00 647 .41 100.00
488 3.30 5.69 31.11 647.41 0.00 75423 100.00
562 3.40 6.63 34.51 754.23 0,00 §78.67 100.00
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Result: Analysis Report

MASTERSIZER

Sample Details
Sample |D: Boues Vignat Run Number: 13 Measured: Mar 21 Oct 1997 12:06
Sampie File: VIGNAT Record Number: 15 Analysed: Mar 21 Oct 1897 12:06
Sample Path: CASIZERS\DATAL Result Source: Analysed
Sample Notes:
Aval lagune, -80um
Bassin IV
|
System Details
Range Lens: 300RF mm Beam Length: 2.40 mm Sampler: None Obscuration: 5.0 %
Presentation: 33$D [Fraunhoier]
Analysis Model: Polydisperse Residual: 0.362 %
Modifications: None
Result Statistics
Distribution Type: Volume Concentration = 0.0027 %Vol Density = 1.000 g/ cub. em Specific S.A. = 1.5982sq.m /g
Mean Diameters: D{v,01)= 1.51um D{(v,05= 817 um D({v,08)= 40.07um
D(v,026)= 3.28um Dv,078)= 2084um Span=4.721E+00 Uniformity = 1.439E+00
Size Low (um} in% Size High (um) Under% Size Low (um) In % Size High (utm) | Under%
0.05 0.00 0.06 0.00 663 436 7.72 48.41
0.06 0.00 0.07 0.00 7.72 4.32 8.00 5273
0.07 0.00 0.08 .00 9.00 4.25 10.48 56.98
0.08 Q.00 0.09 0.00 10.48 4186 12.21 61.14
0.08 0.00 0.11 0.00 1221 407 14.22 65.21
0.11 0.00 013 Q.00 14.22 388 18.57 69.18
0.13 0.00 0.15 .00 18657 390 19.31 73.08
015 0.00 0.17 0.00 19.31 382 22.49 76.90
0.17 0.00 0.20 0.00 2249 372 26.20 80.62
0.20 0.02 0.23 0.02 26.20 358 30.53 8420
0.23 0.06 027 0.07 3053 3.37 35.56 B7.57
027 0.11 0.31 0.18 3556 3.08 41.43 80.64
0.3t 0.18 036 0.36 4143 2.70 48.27 93.34
0.36 0.27 0.42 063 48.27 225 56,23 8559
0.42 0.38 0.48 1.02 56.23 1.75 65.51 $7.38
c49 052 0.58 1.54 65.51 1.25 7632 98.60
058 0.69 0.67 222 76.32 0.80 88.91 99.39
067 0.88 0.78 3.1 88.91 0.43 103.58 99.82
0.78 1.14 0.1 424 103.58 a.18 120.67 100.00
091 1.40 1.08 565 120.67 0.00 140.58 100.00
1.06 1.69 1.24 7.33 14058 0.00 163.77 100.00
1.24 1.98 1.44 8.1 163.77 G.00 190.80 100.00
1.44 229 1.68 11.60 190.80 0.00 22228 100.00
1.68 2860 1.95 1420 222328 0.00 268.95 100.00
1.85 290 228 17.10 258.85 0.00 301.68 100.00
228 319 265 20.20 301.68 0.00 351.46 100.00
2.65 346 3.09 2374 351.456 0.00 409,45 100.00
3.09 3.70 360 2745 409.45 0.00 477.01 100.00
3.60 382 419 31.36 477.01 0.00 555.71 100.00
449 4.10 488 3546 555.71 0.00 647.41 100.00
488 425 569 39.71 847.41 0.00 75423 100.00
5.62 434 6.63 44.05 754.23 0.00 878.67 100.00
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Result: Analysis Report

MASTERSIZER

Sample Details
Sample |D: Boues Vignat Run Number: 20 Measured: Mer 22 Oct 1997 13:39
Sample File: VIGNAT Record Number: 28 Analysed: Mer 22 Oct 1897 13:39
Sample Path: CASIZERS\DATAL Result Source: Analysed
Sample Notes:
Aval lagune EDF, -80 pm,prélévement du 08/10/97
System Details
Range Lens: 300RF mm Beam Length: 2.40 mm Sampler: None Obscuration: 6.8 %
Presentation: 3$5D [Fraunhofer]
Analysis Model: Polydisperse Residual: 0.395 %
Modifications: None
Resuit Statistics
Distribution Type: Volune Concentration = 0.0040 %Vol Density = 1.000g/cub. cm Specific SA. = 1.46881sq.m/g
Mean Diameters: D{v,0.1)= 164um D, 08)= 9.66um B(v,0.9 = 4059um
D{v,025)= 367um D{v,075)= 23.28um Span = 4.033E+00 Uniformity = 1.251E+00
Size Low (um) In% Size High (um) Under% Size Low (um) In % Size High {um) Under%
0.05 0.00 0.06 0.00 653 412 7.72 4387
0.06 0.00 0.07 0.00 772 417 9.00 48.04
0.07 0.00 0.08 0.00 9.00 4.21 10.48 5225
0.08 0.00 c.o9 0.00 10.48 424 12.21 56.50
0.09 0.00 0.1 0.00 1221 429 14.22 60.78
0N 0.00 0.13 0.00 14,22 434 18.67 65.12
0.13 0.00 0.15 0.00 16.57 4.40 18.31 69.52
0.15 0.00 017 0.00 19.31 4.47 2249 73.99
017 0.00 0.20 0.00 2249 4.45 26.20 78.44
0.20 0.02 0.23 0.02 26.20 433 3053 8277
0.23 0.05 027 0.07 3053 4.06 3556 86.82
027 0.10 0.31 0.18 3556 3.64 41.43 90.46
0.31 0.17 0.36 .35 41.43 3.09 48.27 93.55
0.36 0.25 0.42 0.60 48.27 246 56.23 85.00
0.42 0.35 0.49 095 56.23 1.80 65.51 97.81
0.438 0.47 0.58 1.42 6551 119 76.32 88.00
058 0.62 6.67 203 76.32 0.68 83.91 99.69
0.67 0.78 0.78 282 88.91 0.31 103.58 100.00
0.78 1.0 0.91 383 103.58 0.00 120.67 100.00
0.91 1.24 1.06 5.08 120.87 0.00 140.58 100.00
1.06 1.49 1.24 657 140.58 0.00 163.77 100.00
1.24 175 1.44 8.33 163.77 0.00 190.80 100.00
1.44 203 1.68 10.35 190.80 0.00 22228 100.00
1.68 231 1.95 1268 22228 0.00 258.95 100.00
195 259 228 15.25 258.95 0.00 301.68 100.00
228 285 265 18.10 301.68 0.00 351.46 100.00
265 3.10 3.09 21.20 351.46 0.00 409.45 100.00
3.08 3.33 3.60 24 53 408.45 0.00 477.01 100.00
3.60 355 419 28.08 477.01 0.00 555.71 100.00
419 3.74 4.88 31.82 555.71 0.00 847.41 100.00
488 3.91 569 3573 &847.41 a.00 754.23 100.00
569 4.03 6.63 39.76 754,23 0.00 878.67 100.00
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Amélioration de Ia siccité des boues de lavage des granulats. Application au site de Vignat.

Annexe 2

Détermination de courbe de Bigot sur
I’échantillon “ Aval lagune EDF ”



CENTRE TECHNIQUE DES TUILES ET BRIQUES

17, rue Letellier 75015 PARIS - @ (33) 01. 44.37.07.10

SERVICES TECHNIQUES - @& (33) 01. 45.37.77.77
Fax (33) 01.45.37.77.97

COMPTE RENDU DE RECHERCHE

Demandeur B.R.G.M.
Département DR/GGP 005
BP 6009
45060 ORLEANS CEDEX 2

Objet DETERMINATION DE COURBE DE BIGOT D’UN ECHANTILLON
DE GATEAU DE FILTRATION RECU AU CTTB LE 12/01/1998

Référence 19 429

Clamart, le 26 janvier 1998

Sans accord spécial du C.T.T.B. la reproduction partielle ou intégrale de compte rendu est interdite



CTTB

CENTRE TECHNIQUE DES TUILES ET BRIQUES

CB/AT

DETERMINATION DE COURBE DE BIGOT
D’UN ECHANTILLON DE GATEAU DE FILTRATION RECU
AU CTTB LE 12/01/1998

1 CONDITION D’ESSAI

L’échantillon a été soumis & une extrusion d’éprouvettes d’environ 30 x 15 x 15 mm avec son
humidité initiale & [’arrivée au laboratoire.

Du fait de sa consistance, il a ét¢ nécessaire de multiplier les passages dans 1’extrudeuse pour
obtenir des éprouvettes correctes, et une partie de I’eau a été exsudée lors de cette opération.

La détermination de courbe a ensuite ét¢ réalisée sur barelattographe ADAMEL.

2 RESULTAT (voir graphique)

Pour une teneur en humidité de 28,9% la pate subit au séchage un retrait modéré de 4,25% et
le refrait cesse pour une teneur en humidité résiduelle encore sensible.

Un tel matérian doit &tre facile a sécher.
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Amélioration de Ia siccité des boues de lavage des granufats. Application au site de Vignat

Annexe 3

Données de décantation
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Amélioration de fa siccité des boues de lavage des granulats. Application au site de Vignat.

Annexe 4

Etude de la filtrabilitée



FINES DE LAVAGE DE LA CARRIERE DE VIGNAT
EXPLOITEE PAR REDILAND

Etude préliminaire de la filtrabilité des fines de lavage

Note technique
BRGM DR/GGP n° 98/41
Avril 1998

G. BAUDET, H. GABORIAU A. SERON et M. BARON

BRGM

LENTREPRISE AU SERVICE DI LA TERRE
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L'étude a été conduite en laboratoire sur deux lots de fines de lavage:
- échantillon "aval bassin" prélevé en 1997,
- échantillon de fines du circuit primaire, préparé en laboratoire par tamisage en voie humide
a 80um de la fraction -2mm fournie en 1997 par Redland, séparée par tamisage humide de
la roche concassée.
en vue de caractériser le comportement des suspensions lors d'une séparation mécanique
solide-liquide par filtration sous pression a l'aide d'un filtre & volume de chambre variable,
similaire dans son principe & un filtre-presse 4 membranes.

Cette caractérisation couvre les déterminations des paramétres de base permettant d'estimer

par caleul le rendement de filtration d'une presse industrielle, exprimée en masse de matiére

séche séparée par unité de surface et de temps:
-résistance moyenne a la filtration & pression constante dans le domaine de la filtration libre
ou de formation du giteau par dépdt du solide sur le médium filtrant;
-humidité résiduelie en fin de formation libre, correspondant, le plus souvent en opération
industrielle, au moment ou le giteau dans un filtre-presse occupe la totalité du volume
disponible de la chambre;

- -compressibilité du giteau formé par déterminations des résistances spécifiques pour

plusieurs valeurs de la pression de filtration;
-vitesse de consolidation ou d'expulsion de l'eau résiduelle, traduite par un coefficient
moyen de consolidation, a partir du giteau formé en fin de filtration libre, sous I'action d'une
contrainte mécanique de compression normale 2 la surface du giteau. Dans un filtre-presse
a membranes la contrainte est appliquée a la surface du giteau par déplacement de la
membrane sous l'effet d'une pression pneumatique ou hydraulique exercée par injection d'air
comprimé ou d'eau pressurisée entre l'une des parois fixes de la chambre et Ia face interne
de la membrane. L'élimination de I'eau par compression mécanique implique que le giteau
soit compressible et se déforme sous la contrainte, donnant de ce fait, en fin de
consolidation, un giteau d'épaisseur inférieure 4 |'épaisseur initiale, cette derniére
correspondant le plus souvent a la profondeur totale de la chambre,
-variation du coefficient moyen de consolidation en fonction de la valeur de la contrainte.

La connaissance des paramétres de base permet l'estimation du rendement de filtration pour
toute condition opératoire: relation pression-débit, dépendante des courbes caractéristiques des
pompes utilisées pour alimenter la presse - profondeur des chambres ou épaisseur maximale
possible des giteaux - valeur maximale de la pression de filtration libre - nombre (un ou deux)
de surfaces de collecte (surfaces drainantes) du filtrat produit par la compression mécanique du
giteau - durée de la phase de compression généralement conduite & pression constante - valeur
de la contrainte de consolidation.

L'¢tude réalisée comporte deux parties:

-acquisition des données de base par des essais de filtration-consolidation, sur une presse de
laboratoire;

-estimations par calcul des performances d'un filtre-presse 4 membranes, sur la base des
données expérimentales et de paramétres standard relatifs aux courbes caractéristiques des
pompes, 4 la valeur de la résistance du médium filtrant, & la durée du débatissage-
rebatissage de la presse, par plateau, en utilisant un modéle qui permet de simuler les
diverses phases de fonctionnement du filtre-presse & membranes.



1. Acquisition des données expérimentales par des essais sur cellule de filtration de
laboratoire a volume de chambre variable.

Les essais de filtration ont été réalisés sur des suspensions obtenues par décantation statique
selon des conditions simulant le processus d' épaississemnt par gravité dans un décanteur
continu comportant des zones de compression et d'épaississement de volumes suffisants.

Un volume de la suspension initiale du lot de fines "aval bassin" a une concentration d'environ
500g/1, été prélevé pour obtenir une masse de solide d'environ 300g de matiére séche. Cette
suspension initiale a été diluée par l'eau du site de Vignat pour donner une suspension i
environ 150g/l, cette derniére a été épaissie par décantation statique dans un piston en verre,
pendant 16 & 18 heures. Au terme de I'épaississement, l'eau clarifiée surnageante a €té séparée
du décantat par une pipette a entrées latérales couplée a un dispositif d'aspiration lente. Le
décantat 4 une concentration en solide comprise entre environ 360 et 375 g/l a été utilisé
comme pulpe d'alimentation des essais de filtration a pression constante.

Un essai a été effectué sur une pulpe "aval bassin" floculée par apport de floculant légerement
anionique, copolymeére acrylamide-acrylate de sodium, Floerger AN 923 dosé a 50g/t, le
floculant, en solution a 0.5g/l, a été introduit dans la pulpe & 150g/l avec une pipette, le
conditionnement a été réalisé par un agitateur manuel a piston perforé avant repos d'environ
16h et récupération du décantat floculé pour essai de filtration.

Un essai a été conduit sur un échantillon de fines -80um séparée de la pulpe du circuit
primaire, la pulpe diluée 4 environ 50g/l obtenue par tamisage humide a été épaissie pendant
environ 16h, le décantat a une concentration en solide d'environ 376g/1 a été utilisé comme
alimentation du filtre d'essai.

La procédure de préparation simule un traitement simple d'une pulpe de fines au fil de l'eau,
impliquant une clarification-décantation-épaississement dans un décanteur fonctionnant en
continu et dont le volume d'épaississement de la cuve constitue une réserve pour une
alimentation des presses fonctionnant en continu, la pulpe d'alimentation du décanteur peut étre
floculée par apport de floculant de type polyacrylamide avec un dosage modéré de 50g/t.

Cing essais ont été effectués sur les pulpes décantées en laboratoire:
-trois essais sur la pulpe "aval bassin" telle quelle, sans addition de coagulant ou floculant,
sous des pressions de filtration et de consolidation de: 5, 10 et 15 bars;,
-un essai sur la pulpe "aval bassin" floculée par 50g/t de floculant AN 923, sous une
pression de filtration et consolidation de 15 bars;
-un essai sur la pulpe de fines -80pum du circuit primaire, sans apport de coagulant ou de
floculant, sous une pression de filtration-consolidation de 15 bars.

1.1 Dispositif expérimental de filtration-consolidation
Le dispositif expérimental mis en oeuvre, comprend:

» une cellule de surface filtrante 100cm2, constituée d'un cylindre, d'un piston, en acier chromé
dur et d'une embase en acier inoxydable comportant un support du médium filtrant en tdle
d'acier inoxydable perforée et un dispositif de rainures concentriques communicantes pour
collecter le filtrat. Des joints toriques assurent les étanchéités entre cylindre et piston, entre
cylindre et embase.



» un biti de pressage & deux tirants, équipé d'un vérin hydraulique pour appliquer la pression de
filtration ou de consolidation sur le piston. Une pompe hydraulique manuelle, 4 huile, équipée
d'un manométre de contrdle est utilisée pour actionner le vérin.

« un récipient de collecte du filtrat, disposé sur une balance automatique & plateau pour
déterminer avec une sensibilité de 10-2g la masse ou le volume du filtrat écoulé V en fonction
du temps t. La balance, équipée d'une interface série, est couplée & un micro-ordinateur
portable qui permet d'enregistrer les couples de valeurs temps-volume de filtrat écoulé, via un
logiciel spécifique d'acquisition.

Le schéma du dispositif expérimental est présenté a la figure 1.

Les essais de filtration a pression constante sont réalisés sur un volume, de suspension épaissie,
de 800 & 850cm3 , versée dans le cylindre, le piston est introduit et la pression appliquée.
L'origine du temps correspond a la premiére goutte de filtrat recueillie dans le récipient, le
temps to et le volume Vo de filtrat correspondant au début de la filtration & la pression
nominale constante P, sont notés en vue de I'exploitation des données.

Le processus de la séparation mécanique liquide-solide, schématisé sur la figure 2, implique
deux phases consécutives:

e période de filtration libre sous pression P constante, appliquée a une suspension,
pendant faquelle le giteau se forme sur le médium filtrant, elle s'achéve lorsque 1a face interne
du piston vient en contact avec la face supérieure du giteau formé par filtration,

» période de consolidation sous pression P constante appliquée 4 un solide compressible,
pendant laquelle une partie de I'eau associée au gateau formé précédemment par filtration, est
expulsée par la face reposant sur le medium filtrant du fait de la variation de volume imposée
par la contrainte mécanique. Le processus d'expression de l'eau-consolidation du géteau, est
suivi par le volume de filtrat V écoulé en fonction du temps.

Une durée importante de plusieurs heures est recommandée pour cette seconde période afin
d'atteindre 1'équilibre du systéme sous contrainte constante de compression. Sur des matériaux
moyennement compressibles, 1'€quilibre est généralement dépendant de la contrainte P. Sur
certains matériaux deux régimes de consolidation sont observés: consolidation primaire
dépendant principalement de la valeur de la contrainte appliquée P en termes de siccité et
d'épaisseur ultime du giteau consolidé (valeurs asymptotiques), consolidation secondaire lente
dépendante de P et du temps d'application de la contrainte (fluage).

Pour les durées importantes de consolidation, la mesure de V=f{t) présente une précision
insuffisante, il devient indispensable d'analyser le processus en termes de variations de
I'épaisseur L du giteau avec une précision de l'ordre du micrométre.



b

[ — > E—

pression
d’huile

I

—

////f/%
)0

i)

/I
0

i

77/“////%!

=

Nl ————— [T

Figure 1 : Celiule de filtration & volume de chambre variable. Dispositif expérimenta!
utilisé pour les mesures de filtrabilité des suspensions.
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1.2 Traitement des données expérimentales

Les bases théoriques impliquées dans le traitement des données sont présentées de fagon
synthétique aux paragraphes suivants,

1.2.1 Période de filtration libre

Le processus de filtration libre & pression constante est décrit par la relation suivante:

t—to mnmam
V-Vo ,pg?

n.Rm
P.S )

(V+Vo)+

t: temps en s;

V: volume de filtrat écoulé (cm3);

P: pression de filtration en dynes/cm2 (0.1 Pa ou 10-9 bar)

to: temps en s pour lequel la pression nominale constante P est atteinte;

Vo: volume de fiitrat correspondant a Vo;

S: surface filtrante (cm?2);

m: masse de solide sec déposé par unité de volume de filtrat en régime de filtration libre
(gfem3);

1: viscosité du filtrat 4 la température de I'essai (Poise, P, 1P= 0.1 Pa's)

Rm: résistance du médium de filtration (cm1, 1cm-1=102 m-1)

o résistance spécifique moyenne a la filtration du giteau déposé au terme de la période de
filtration libre (cm/g, 1cm/g=10m/kg)

t....
La représentation graphique de Vo en fonction de V ou (V-Vo) ou (V+Vo), dans un

systeme cohérent d'unités, donne une droite de pente a, la valeur expérimentale de a est utilisée
pour calculer la valeur de la résistance spécifique o qui caractérise la filtrabilité de la
suspension. La fin de la période de filtration libre est marquée par une déviation des points
expérimentaux par rapport 4 la relation linéaire, ce qui permet une estimation du temps tfl de
filtration libre, une représentation graphique complémentaire des données:

AV N . - .
v+ Veq).E = f(t+teq) ol Veq est le volume théorique de filtrat recueilli au temps teq qui
aurait conduit & la formation d'un giteau de résistance égale i celle du médium fiitrant, favorise
une détermination plus précise de tfl.

La relation (1) est une expression linéarisée de type:

t-t
V_\(f)o:a.(V+Vo)+b

o.m . o . .
dans laquelle 1a pente a = ;P 2 ce qui permet de déterminer la valeur inconnue de o a

partir de la valeur expérimentale de a.

Si les données expérimentales sont suffisamment précises, il est possible d'estimer la valeur de
Rm a partir de l'ordonnée a 'origine de la relation linéaire (1), représentée selon les abscisses



V, (V+Vo) ou V-Vo. L'expérience montre que la détermination de Rm est peu fiable,
notamment pour des valeurs faibles de to et Vo.

Les essais sont effectués pour plusieurs valeurs de la pression constante P, ce qui conduit a une
relation entre o et P, cette relation est généralement bien représentée par l'expression :
o=00.PT ot I'exposant n rend compte de la compressibilité du dépot.

La relation : e=1-(1-g0) P™ assure généralement une description satisfaisante de la variation de
la porosité moyenne £ des giteaux obtenus pour différentes valeurs de P.

1.2.2 Période de consolidation

Selon le comportement du giteau formé par filtration, le processus de consolidation peut étre
décrit par 'une ou une combinaison des expressions suivantes:

Sclim,S
S clim,Sco . @

Sco+ (Sclim— Sco).exp(- % .Tc)

So = Sc hmo.ico 3)
(4.Tc/m)

(1+@.Te/ e/ 2

Sclim— ) .(Sclim~ Sco)

Sclim.Sco

Se=
° Sclim- (Sclim— Sco).({(1-B).(1~ exp(—nz. Tc/4))+B.(1—exp(B.tc)))

ou:

Sc est la siccité du giteau en fraction décimale (masse de solide sec/masse de giteau humide)

iz.Ce.tc

(002

Te est le facteur temporel de consolidation défini par Tc=

i - nombre de surfaces drainantes par gateau (i= 1 ou 2)

Ce: coefficient moyen de consolidation modifié, (en cm2/s), qui refléte la vitesse avec laquelle
la valeur ultime d'épaisseur ou de siccité est atteinte, cette derniére est principalement une
fonction de la pression P. La variation du coefficient moyen de consolidation avec la pression

est souvent décrite par la relation: Ce = Ceo.PY .

tc: temps de consolidation donné par t-tfl (s)

oo: volume de solide sec par unité de surface de la section droite du filtre (cm)

Sco: siccité initiale du gateau au début de la phase de consolidation ou a la fin de la phase de
filtration libre, (fraction décimale).

Sclim: valeur maximale possible de la siccité pour la pression P, atteinte a I'équilibre pour un
temps de consolidation théoriquement infini (fraction décimale).

v: indice de comportement en consolidation dans I'équation (3), une valeur de 2.85 correspond
a une solution approchée du modéle de Terzaghi développé pour décrire la consolidation des



sols. Dans le cas de giteaux de filtre comprimés, des valeurs expérimentales comprises entre
2.85 et 4 ont été observées, il apparait que v—4 quand P—o.

B: constante de fluage, précisant la partie de la variation de siccité attribuable & la
consolidation secondaire, (fraction décimale).

Les modéles (2) 4 (4) sont dérivés par un bilan matiére des modéles initiaux développés par les
chercheurs japonais pour décrire la variation relative de volume ou d'épaisseur L du giteau au
cours de la consolidation (surface constante de la section droite du filtre), la variation relative
d'épaisseur est exprimée par le rapport de consolidation Uc:

Lo-L N e em .

Uc= To-Llim dans lequel les indices sur L ont les significations attribuées aux valeurs de la
o-Llim

siccité Sc.

Les données documentaires indiquent les domaines d'applicabilité des modeles (2) & (4) :

+ modele (2): consolidation de gateaux moyennement compressibles dans lesquels la variation

de la pression du liquide en fonction de la distance au médium filtrant peut éire décrite par un
arc de sinusoide.

« modéle (3) : consolidation de giteaux sans effet prononcé de consolidation secondaire,
(fluage) (v=2.85), ou avec effet de fluage (v compris entre 2.85 et 4). Les évaluations
montrent que le modele (2) décrit de fagon satisfaisante les variations de L ou Sc pour les
durées de consolidation tc courtes (<2000s) quand un effet de fluage est présent, tandis que le
modele (3) décrit correctement les vaniations & long et trés long terme, la combinaison des
deux modeéles apparait comme bien adaptée pour une description compléte du processus de
consolidation avec effet de fluage.

+ modéle (4). consolidation de giteaux en deux régimes, consolidation primaire, consolidation
secondaire traduisant un fluage. Le nombre élevé de paramétres et la nécessité d'une
expérimentation trés longue constituent des limitations & ses applications pratiques.

1.3 Résultats:

Un exemple de résultats de traitement des données relatives 4 la suspension de fines -80pm du
circuit primaire, filtrée et consolidée sous une pression de 15 bars, est présenté aux
diagrammes des figures 3 a 5.

Le diagramme (t-to)/(V-Vo)=f{V-Vo) , en unités cohérentes (CGS ou MKS) met clairement
en évidence une partie linéaire correspondant 3 la période de filtration libre a pression
constante dont la pente permet de déterminer la valeur de la résistance spécifique moyenne 2 la
filtration o du géteau déposé. L'expression (1) permet formellement de déterminer la résistance
Rm du médium filtrant & partir d'un diagramme (t-to)/(V-Vo)=f{V-Vo) ou f{V+Vo) ou f{V),
toutefois, les erreurs expérimentales, qui ont peu d'incidence sur ia détermination de o, ne
permettent pas toujours d'obtenir une estimation fiable de Rm. Deux estimations de Rm ont été
dérivées des données relatives aux suspensions, "aval bassin" sans floculant filtrée sous 5 bars,
"aval bassin" avec floculant filtrée sous 15 bars.
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Figure 3 : Fines de lavage -80pm, échantilion du circuit de préparation
primaire. Diagramme de filtration pour la détermination de .
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Figure 4 : Echantillon Vignat -80pm, cireuit ptimaire, filtration sous 15 bars, sans floculant
recherche du point de départ de la phase de compression ( ou de fin de filtration libre).
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Figure 5 : Echantillon Vignat -80um, circuit primaire 1997. Phase de consolidation
sous contrainte de compression constante de 15 bars.
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Le diagramme en €chelles log : ((V-Vo)+Veq)-(d(V-Vo)/d(t-to))=f{((t-to)+teq) , en unités
cohérentes, permet d'identifier la fin de la période de filtration libre ou de formation du géteau
a pression constante, suivie par la période de compression mécanique du giteau ou de
consolidation dont le point de départ est marqué par la rupture de Ia relation correspondant 3
une ordonnée quasi-constante en échelle log. Le temps tfl de fin de formation libre correspond
dans cet exemple au point 10AR, sa détermination précise est indispensable pour obtenir un
raccordement cohérent entre les deux périodes de filtration & pression constante et de
consolidation a pression constante, raccordement dont dépendent les valeurs des paramétres
caractéristiques de filtration et de consolidation.

Le diagramme Siccité Sc=f{tc), ou tc est le temps de consolidation ( tc= t-tfl ) montre que le
modeéle (2) de la consolidation est applicable pour décrire la variation de siccité du giteau en
cours de compression-consolidation, sous pression constante de 15 bars dans un domaine de
temps de compression compris entre 0 et 2700 secondes, réaliste vis & vis de la pratique
industrielle. Pour 9 points expérimentaux, la valeur du coefficient de détermination R2 de la
régression est de 0.9960, ce qui montre un ajustement satisfaisant..

L'ensemble des paramétres utiles pour la caractérisation des matériaux et le dimensionnement
d'une installation de filtration-consolidation sous pression est présenté dans le tableau de
synthése n°1,

Les vanations des parametres de filtration et de consolidation, en fonction de la pression
d'alimentation du filtre ou de la contrainte de compression aplliquée aux géteaux, ne sont
déterminables, compte tenu des données préliminaires disponibles, que sur la pulpe "aval
bassin" 1997, sans addition de floculant. Les relations classiques décrivant les variations de ces
parameétres:

o=co-P | g=1-(1-go)PM
Ce=Ceo-PY , e=eo-b.logP

ou e est la valeur moyenne ultime de l'indice des vides dans le giiteau comprimé au terme de la
consolidation, en fraction décimale.

sont assez bien vérifiées et peuvent étre considérées comme applicables dans la modélisation
du filtre-presse mise en oeuvre pour estimer et optimiser les rendements, comme l'indiquent les
diagrammes des figures 6 et 7.
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Tableau 1 : Synthése des données relatives aux essais de filtration-consolidation
d'échantillons de fines de lavage de Vignat, sur cellule de filtration A4 volume de chambre
variable :

Aval Aval Aval Aval Circuit
Bassin Bassin . |Bassin Bassin Primaire
1997 1997 1997 1997 1997

P=5bars P=10bars P=15bars P=15bars P=15bars

conditionnement |sans sans sans floculant sans
floculant floculant floculant AN 923 floculant
50g/t

Filtration libre

ps (g/cmd) 2.70 2.70 2.70 2.70 2.70

Cs (g/) 366.2 367.9 373.0 368.8 375.7

Cs 0.2976 0.2987 0.3021 0.2993 0.3038

m (g/em3) expér. {05048 0.4985 0.5042 0.5062 0.5045

m (g/cm3) caleulé |0.5055 0.4987 0.5044 0.5087 0.5050

a (cm/g) 1.15-1012 |156-1012 |1.76.1012 (9671011 |1.161012
(m/kg) 1.15.1013  |1.56.1013  [1.76.1013 9671012 1.16.1013

g* 0.5077 0.4806 0.4694 0.5032 0.4567

H>O %* 27.64 25.52 24.68 27.28 23:74

B (m/s) 6.43E-10 |4.61E-10 |4.04E-10 {7.72E-10 |6.18E-10

Rm (corl) 3.28.1010 1.33-1010

t (s) 20547 14462 10370 5799 7681

Consolidation

tc (s) 2704 3004 2103 2195 2702

Sco 0.7236 0.7448 0.7532 0.7272 0.7626

Sclim 0.7678 0.7823 0.7919 0.8401 0.8372

e 0.8165 0.7514 0.7095 0.5139 0.5250

oo (em¥/em2) 11131 1.1226 1.1072 11108 1.1598

Ce (cm2/s) 0.00043 0.00063 0.00083 0.00089 0.00073

* porosité et humidité sur base humide du géteau, en fin de formation libre.
B: perméabilité moyenne du giteau en fin de formation libre.
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yscale(Y) = A + B * xscale(X)
where scale() is the surrent axis scale function

Param  Value sd

117898 0.03663

A
B 0.39301 0.03743

R =0.89549
SD=0.01277, N=3
P =0.06048

1.1E12

0.54

(1-¢) {fraction décimale)

i
10
Pression de filtration P (bars)

Figure 6 : Echantillon Vignat -80um, aval bassin 1997. Synthése des données
sur la filtration libre en 'absence de floculant,

(1-e)=(1-g0).P™

yscale(Y) = A + B * xscale(X)
wherz secale() is the current axis seale function
sd

Param Valve

0.50 1

A
B

-0.36548 0.00646

00692

0.00661

R ={.98547

0.49

SD=0.00225 N=3
P =0.06059
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Pression de filtration P (bars)



coefficient de consolidation Ce ((cm?%/s)

0.0004

indice des vides e

0.001

yscale(Y) = A+ B " xscale(X)
where scale{) is the current axis sealz function

------------ -] Param  valte  sd

A -3.78481 0.03317
B 059349 0.0338

R =0.98837
SD=001157, N=3
P =003632

i
10

Pression de filtration ou de consolidation P (bars)

Figure 7 : Echantillon Vignat -80um, aval bassin 1997. Synthése des données
sur la consolidation en l'absence de floculant.

yscale(Y) = A+ B * xscaie(X)
where scale() is the current axis scale function

Param  Value sd

A 08733 0.00842
B -0.22346 0.00554

R =-0,89969
SD=0.00189,N=3
P=0.01579

i
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Les valeurs des paramétres pour o exprimé en cm/g, Ce en cm?/s, € et e en fraction décimale
et P en bars, sont données au tableau suivant pour le domaine de pression de 5 a 15 bars:

Paramétres valeurs
oo 616.3-109
n 0.393
0 0.5589
m 0.0692
Ceo 1.6413-10-4
y 0.5935
o 0.9733
b 0.2235

Les données du tableau 1 indiquent:
-une diminution trés importante de la valeur de la résistance moyenne 2 la filtration pour la
pulpe "aval bassin", consécutive a un apport modéré de floculant (50g/t).

o (cm/g) pour P=15bars

sans floculant 1.76-1012
avec floculant (50g/t) 0.967- 1012

Cette observation montre clairement qu'une addition de floculant augmentera le rendement de
filtration & un colit modéré; ‘

-une augmentation importante de la résistance moyenne a la filtration avec la finesse de la
pulpe initiale caractérisée par la granularité et la surface spécifique SSA mesurée par
adsorption d'azote et la méthode BET:

Circuit primaire "aval bassin"
1997 1997
o (em/g)
pour P=15bars 1.16-1012 1.76-1012
SSA (m2/g) 12.36 17.90
d99 (um)* 108.2 76.3
d90 (um) 65.9 40.6
d75 (um) 41.1 233
d50 (um) 15.1 9.7
d25 (um) 4.9 3.7
d10 (um) 2.0 1.6
<2um (%) 9,77 13.05
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2. Estimations des performances de la filtration industrielle

Les paramétres caractéristiques de filtration et de consolidation dérivés des données
expérimentales ont été utilisés comme données de base pour l'estimation des performances de
la filtration industrielle & I'aide d'un modéle de fonctionnement d'un filtre-presse & membranes
alimenté par une pompe centrifuge de remplissage et par une pompe 4 membranes pour la
partie du cycle sous haute pression. Le modéle de calcul, adapté a la description de filtrations
de suspensions concentrées fréquemment rencontrées dans l'industrie minérale, a été développé
sous le logiciel Mathcad 5+, il doit permettre l'optimisation du dimensionnement et du
fonctionnement du filtre-presse quand I'ensemble des données expérimentales sera disponible.
Si des capteurs appropriés sont utilisés pour réaliser des mesures en ligne, notamment de
pression et de volume cumulé de filtrat en fonction du temps, le modéle aprés validation
expérimentale, pourrait &tre utilisé en vue d'un pilotage intégral de la presse, permettant
d'optimiser le rendement, a l'intérieur de certaines limites, dans le cas ou les caractéristiques de
filtrabilit€ de la pulpe d'alimentation seraient sujettes & des variations d'amplitude limitée.

2.1 Bases de la modélisation du filtre-presse appliqué a Ia séparation solide-liquide sur
des suspensions a forte concentration en solide.

2.1.1 Description du comportement de Ia supension lors de la filtration:

Les principales variables utilisées sont:

Cs: concentration massique en solide, fraction décimale, de la pulpe d‘alimentation.

ps: masse volumique de la phase solide, g/cm3.

71: viscosité de la phase liquide, cP ou mPa.s

o: résistance spécifique moyenne du géteau formé par filtration, cm/g.

€: porosité moyenne du giteau déposé, fraction décimale. _

Les variations de o et € avec la pression de filtration P ( en dynes/cm? ou 0.1 Pa) sont décrites
par:

oo =aoP | n: coefficient de compressibilité du giteau.
&= 1-(1-g0)-PM,
Les parametres de comportement sont liés par les relations suivantes:

1 kSS? (1-g2 .
"_3_‘ ou

=oc.ps.(l—s) “= ps e

B: perméabilité (cmZ ou Darcy, 1 Darcy=0.986.10-8 cm?)
k: constante de Kozeny, parfois proche de 5.
SS: surface spécifique du solide exprimée en cm2/cm3.
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2.1.2 Description du comportement du giteau lors de la consolidation dans un filtre-
presse & volume de chambre variable:

Les giteaux déposés par filtration dans les chambres sont comprimés par des membranes, ce
qui entraine une variation d'épaisseur et de siccité Sc par élimination d'eau. Si I'épaisseur ou la
siccité ultime du giteau sous l'action de la compression mécanique est principalement une
fonction de la pression P appliquée par les membranes, avec une faible influence du temps de
compression tc (fluage négligeable), le processus de consolidation dépend du paramétre Ce.
Ce: coefficient moyen de consolidation modifié, en cm2/s, qui décrit la vitesse avec laguelle la
valeur ultime d'épaisseur ou de siccité est atteinte, cette derniére est principalement une
fonction de la pression P,

e: valeur moyenne ultime de l'indice des vides dans le giteau comprimé au terme de la
consolidation, en fraction décimale.

Les variations de Ce et e avec la pression de consolidation P sont décrites par:

Ce= Ceo.PY ¢ = eo-b.logP

Les modéles de consolidation exprimés par les expressions (2) a (4) sont utilisables pour
décrire la siccité et l'épaisseur des giteaux en fonction du temps de consolidation a contrainte
constante.

2.1.3 Description succincte du filtre:

Les performances de filtration dépendent des caractéristiques des équipements : filtre et
pompes, les paramétres pouvant €tre modifiés dans le modele sont:

-Lo: épaisseur des giteaux déposés en fin de formation libre, cm, correspondant 4 la
profondeur disponible des chambres du filtre.

-Rm: résistance du médium filtrant, cm-1.

-P: pression maximale de filtration, dynes/cm?2 (0.1 Pa)

-courbes caractéristiques typiques: P=f{Q), Q débit de suspension alimentée, de la pompe
centrifuge d'alimentation, de la pompe 4 membranes haute pression.

-S: surface totale de filtration de la presse, les valeurs standard (pour P~0) des débits de
supension délivrés par les pompes centrifuge Qpc et & membranes Qpm, sont définies par:

C m .
QSR— = 08m> /h/m? Qpm =02m> /h/ m? homogeénes a des vitesses Ua de suspension
alimentee.

2.1.4 Phases de filtration-consolidation

Le modeéle de filtre utilisé prend en compte les phases successives suivantes dans le processus
de séparation mécanique solide-liquide:

Phase 1:

Elle inclut les séquences suivantes:

Remplisssage des chambres de la presse par la pompe centrifuge, & débit quasi-constant.

Au terme du remplissage la pression dans les chambres augmente jusqu' atteindre la pression
nécessaire pour vaincre la résistance du médium filtrant. Le point de fonctionnement (Qtm/S,
Ptm), correspondant au début de Pécoulement du filtrat, est obtenu par l'intersection de la
droite m-Rm-(Q/S) avec la courbe caractéristique réduite de la pompe P=f{Q/S)=f{U),
modélisée par une fonction analytique, la perte de charge dans les conduites d'alimentation des
chambres sont négligées.
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La filtration est conduite & débit et pression variables, de Ptm a la pression correspondant au
débit maximum possible avec la pompe & membranes. Les calculs sont appliqués a I'unité de
surface filtrante et n'impliquent qu'un nombre réduit de parameétres du systéme et paramétres
expérimentaux: courbes caractéristiques des pompes, Lo, Cs, ps, co, n, €0, m.

L'avancement de la séparation est suivi par:

* le volume cumulé, par unité de surface filtrante, V de filtrat écoulé en fonction du temps et de
la pression. Le rapport entre le volume de filtrat et le volume de suspension alimentée est
calculé par une expression analytique, fonction unique de la pression P et des données
expérimentales: Cs, ps, €0, m. '

+ I'épaisseur L, la densité & et la siccité Sc du giteau déposé, fonctions du temps et de la
pression P,

+ la valeur du rapport m exprimant la matiére séche déposée sur le giteau par unité de volume
de filtrat, fonction de la pression P.

Pendant la filtration & débit et pression variables, le volume cumulé de filirat V est calculé par
une expression analytique faisant intervenir la courbe caractéristique de la pompe P=f{Q/S)
modélisée par une fonction spline, le temps correspondant au filtrat écoulé V est déterminé par
intégration numérique au point courant V:

oAV
0 Q/s

Phase 2:

Filtration & débit quasi-constant par alimentation de la presse par la pompe 3 membranes

fonctionnant dans le domaine de pression assurant un débit constant de suspension sur la

courbe caracéristique.

Les couples: temps t - volume cumulé de filtrat V sont calculés par des expressions analytiques

classiques, les résultats sont corrigés par les valeurs du rapport volumique entre filtrat écoulé

et suspension alimentée.

Phase 3:
Filtration 4 débit et pression variables, gouvernée par la courbe caractéristique de la pompe &
membranes, dans un domaine de pression borné inférieurement par la pression maximale
correspondant & un débit constant de la pompe et supérieurement par la pression maximale de
filtration.
La procédure de calcul basée sur des expressions analytiques et l'intégration numérique, est

identique a celle utilisée pour la pompe centrifuge, elle conduit 4 la détermination des couples t
- V.

Phase 4:

Filtration a pression constante et débit variable par alimentation de la presse i la pression
constante maximale délivrable par la pompe & membranes.

Les couples t-V sont calculés par une expression analytique classique, prenant en compte les
résistances en série du médium filtrant et du giteau déposé pendant les phases 1 4 3, au début
de la phase a pression constante. '

L'arrét de la phase de filtration libre est défini par le volume cumulé maximal Vfmax de filtrat,
sépar¢ sous pression maximale, correspondant au remplissage des chambres d'épaisseur Lo.

19



La détermination de l'épaisseur L des giteaux déposés en fonction du temps permet une
simulation d'un cycle de filtration dont le processus de filtration libre est interrompu avant
remplissage total du volume des chambres par le giteau. Dans ce type de cycle, la filtration
libre est achevée rapidement par le déplacement des membranes, elle est suivie par une phase
de consolidation par compression mécanique des giteaux.

Phase 5:

Consolidation des giteaux précédemment formés par filtration libre dans les phases
antérieures, sous l'action de la compression mécanique par les membranes. La pression de
consolidation peut étre inférieure, égale ou supérieure a la pression de filtration libre. Pour
simplifier la modélisation, cette phase est supposée se dérouler 4 pression constante,

Le modéle donnant la meilleure description de la phase de consolidation est choisi pendant le
traitement des données expérimentales des essais sur cellule de filtration de laboratoire ou sur
filtre pilote.

Le modéle décrit la variation de siccité Sc et d'épaisseur L des giteaux en fonction du temps de
compression tc.

Les performances de filtration en termes de rendement net, exprimé en masse de solide sec
déposé par unité de surface filtrante, Rf en g/cm2/s ou RF en kg/m2/h | sont calculées pour :

+ une siccité Scu fixant I'objectif de siccité ultime des giteaux, supérieure 4 la siccité Sco
obtenue en fin de formation libre et inférieure & la siccité limite Sclim, déterminée
experimentalement pour des durées importantes de consolidation, cette limite approche la
valeur asymptotique de la siccité pour une valeur imposée de la pression de consolidation .

* une épaisseur donnée Lo des giteaux formés par filtration libre.

* un nombre donné N de pléteaux.

+ un dispositif d'alimentation défini par les courbes caractéristiques réduites des pompes.

+ un meédium filtrant défini par sa valeur de résistance Rm supposée constante (absence de
colmatage). Le temps nécessaire au lavage périodique des toiles n'est pas pris en compte dans
le rendement net calculé.

+ un disposttif de débatissage-rebitissage automatique caractérisé par un temps mort de cycle,
généralement compris entre 5 et 8 secondes par pliteau.

Une valeur maximale de Rf est déterminable par optimisation des paramétres de
dimensionnement de la presse:

N, surface filtrante par gateau 2A, épaisseur Lo.

2.2 Applications préliminaires du modéle a I'estimation des rendements de filtration
pour un échantillon typique de fines de lavage de Vignat

Pulpe "aval bassin" floculée:

Les résultats expérimentaux ont mis clairement en évidence que I'échantillon ponctuel "aval
bassin" 1997, identique & celui étudié par EDF pour l'électro-osmose, présente une filtrabilité
notablement inférieure 2 celie de I'échantillon de fines de Vignat produit par le circuit de
préparation primaire, n'ayant pas subi les ségrégations granulométriques imposées aux
¢chantillons "aval bassin" du fait de la sédimentation progressive des particules grenues lors de
'écoulement de l'eau vers le déversoir.

Le choix de l'échantillon "aval bassin" implique une forte pénalisation des rendements de
filtration, afin de compenser en partie cette pénalisation, les données sur I'échantilion "aval
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bassin" 1997, floculé par 50g/t de floculant AN 923, ont été utilisées comme base de calcul.
Ces derniéres données étant malheureusement incomplétes au stade de I'étude préliminaire,
notamment en termes de variation des valeurs des parameétres avec la pression de filtration, les
valeurs de n et m relevées sur la pulpe "aval bassin" non floculée ont été intégrées aux données
de base. Les valeurs expérimentales de o et & pour 15 bars ont servi aux déterminations des
paramétres oo et eo. Compte tenu d'une compressibilité généralement plus élevée des giteaux
floculés, le choix des paramétres m et n relatifs aux giteaux non floculés conduit 4 une sous
estimation des rendements.

Les données de base de la modélisation pour les pulpes "aval bassin" floculées sont présentées
dans la liste suivante:

Cs=0.2993 ; ps=2.70g:cm3 ; p=1 g/cm3 ; 1=0.01 Poise ;

a0=1.463.10% ; n=0.393 ; £0=0.841658 ; m=0.0692 ;

Rm=8.10° ¢cm-! ; Lo=3cm ; N=150 plateaux ; i=2 ; temps de débatissage-rebatissage : 6
secondes par plateau; P maximale=15 bars en filtration libre et en consolidation.

Ce= 0.00089 cm2/g ; Sclim=0.8401 ; Scu=0.82 ;

Les résultats importants fournis par le modéle sont présentés dans les diagrammes des figures 8
et 9 donnant le volume cumulé de filtrat écoulé Vf par unité de surface filtrante, I'épaisseur L et
la siccité Sc des gateaux, en fonction du temps, le rendement net de filtration RF pour des
siccités Sc comprises entre Sco et Scu. '

Pour des siccités comprises entre 0.7272 et 0.82 les rendements nets de filtration RF sont
compris entre 19.55 et 17.36 kg/m2/h

Le tableau suivant présente I'influence de la profondeur Lo des chambres du filtre sur RF:

Lo Sc RF L
(cm) | fraction | kg/m2Z/h (cm)
décimale

3.0 0.7272 19.54 3.00
0.8200 17.36 2374
238 0.7272 20.08 2.80
0.8200 17.92 222
2.6 0.7272 20.59 2.60
0.8200 18.47 2.06
2.4 0.7272 21.05 240

_ 0.8200 13.99 1.90
22 0.7272 2141 220
0.8200 19.44 1.74
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Vignat -80um, aval bassin 1997, 50g/t floculant AN923.
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Figure 8 : Résultats fournis par le modéle pour Lo=3cm et Cs=0.2993



Vignat -80pm, aval bassin 1997, 50g/t floculant AN923.
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Afin d'estimer le gain en rendement que l'on peut espérer obtenir par accroissement de la
concentration en solide de la pulpe alimentant la presse, il a été admis que la variation de
résistance spécifique moyenne a la filtration pouvait étre décrite par la relation établie sur les
pulpes 4 environ 30% de solide. Généralement la résistance a tendance & légérement diminuer
lorsque la concentration en solide de l'alimentation augmente, du fait de la diminution des
vitesses de filtrat. Toutefois, sur des pulpes floculées, la tendance inverse est parfois observée
du fait d'une baisse de l'efficacité de la floculation lorsque la viscosité de la pulpe augmente.
Une détermination expérimentale de la variation de o avec l'augmentation de Cs est
indispensable en vue d'une optimisation du rendement. Toutefois, I'nypothése précédente a été
adoptée afin d'estimer, en premiére approche, le gain possible de rendement consécutif, par
exemple, 4 une augmentation de concentration de l'alimentation de la presse, par électro-
osmose. Une vérification expérimentale ultérieure sera nécessaire si le gain potentiel était jugé
comme attractif. Les résultats des calculs sont présentés sous forme synthétique au tableau
suivant:

Cs Cs Sc RF

g1 fraction fraction | kg/m2/h
décimale | décimale
368.8 0.2993 0.7272 19.54
0.8200 17.36
400 0.3195 0.7272 21.15
0.8200 18.61
450 0.3506 0.7272 23.71
0.8200 20.56
500 0.3803 0.7272 26.24
0.8200 2245
550 0.4085 0.7272 28.75
0.8200 24.25
600 0.4335 0.7272 31.22
0.8200 25.99
650 0.4612 0.7272 33.65
0.8200 27.66
700 0.4859 0.7272 36.05
0.8200 29.25

Le gain potentiel en rendement est trés important, de ce fait, une vérification expérimentale
mériterait d'étre engagée.

Pulpe "aval bassin" non floculée:

Les résultats donnés par le modéle du filtre-presse pour des conditions de filtration identiques a
celles des essais et une pression maximale de 15 bars en filtration comme en consolidation, sont
présentés au tableau suivant:
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Lo Sc RF
(cm) | fraction | kg/m2/h
décimale

3.0 0.7540 11.63
0.7800 11.02
2.3 0.7540 12.19
0.7800 11.56
2.6 0.7540 12.77
0.7800 12.14
2.4 0.7540 13.39
0.7800 12.75
2.2 0.7540 14.03
0.7800 13.38

Pulpe -80pum du circuit primaire sans floculant :

Sur la base de conditions de filtration identiques a celles de I'essai et en conservant les valeurs
de n et m établies sur la pulpe "aval bassin" non floculée, la filtration-consolidation sous 15
bars conduirait a des rendements de filtration RF compris entre 14.67 et 16.39%kg/m2/h pour
des siccités comprises entre 0.8200 et 0.7626.
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ANNEXE

Diagrammes des essais de filtration-consolidation
Pulpe "aval bassin” non floculée, pour 15, 10 et 5 bars.

Pulpe "aval bassin" floculée, pour 15 bars.



(=t )/(V-V,) (s/m®)

VIGNAT prélévement aval bassin EDF
Filtration sous 15 bars

(VN )=A+B {V-V)
Param Valeur

A 2948 220,754

B 29 534 780 931,248
R =0,9998 N=254
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siccité Sc  (fraction décimale)

variation d'épaisseur Lo-L (cm)

Siceité Sc= Seo.Sclim/(Sco+(Sclim-Sco).exp(-n2.i2,Ce.tc/4.00%)

Data; Data3 Sc
Model: consalG1
Chi*2 = 2.0739E-7

P1 0.75329 0.00044
P2 079192 0.00043
P3 2.01266 =

P4 0.0G083 0.00003
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(t-t)(V-V,) (s/md)

3.0x107 =

VIGNAT prélévement aval bassin EDF .
7 Filtration sous 10 bars H
2.5x107 = ,
. (Ht(V-V, )= A+ B* (V-V,)
- Param Valeur
, A 1185 727,9928
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siccité Sc (fraction décimale)

variation d'épaisseur (cm) Lo-L

Siccité Se= Sco.Sclim/{Sco+(Sclim-Sco).exp(-n2.i2,Ce.teld.00?))

Data: Data3_se
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(V) (s/m?)

(VY )=A+B*(V-V,)
Param Valeur

A 1 205 006,8181

B 57 468 774 956,9915
R =0,9997 N=289

VIGNAT prélévement aval bassin EDF
Filtration sous 5 bars
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(HMV-V) = A+B* (V-V)
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1 Echantillon Vignat -80pm aval bassin 1997 avec 50g/t de floculant, filiration sous 15 bars, recherche
- du point de départ de la phase de compression {ou de fin de flltration libre}.
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Siccité Sc= Sco Sclim/(Sco+(Selim-Sco).exp(-n2.i2.Ce.tc/4.00?)

Data: Data3_Sc¢
Model: cansol01

Chi*2 = 2.5503E-5
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Figure : Echantillon Vignat -80pum, aval bassin 1997, avec 50g/t de flocutant,
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