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@ Procédé de traitement d'une argile pour en éliminer les impuretés & base de titane.

@ Procédé de traitement d'une argile pour en éliminer les

impuretés minérales & base de titane, ce procédé compre-

nant les phases consistant & : (a) mélanger ladite argile, sous ’
la forme d'une suspension aqueuse ayant une teneur en '
solides d’argile d’au moins 25 % en poids, avec un collecteur

des impuretés minérales & base de titane, un agent réducteur

et un activateur comprenant un sel ferreux hydrosoluble ; (b}

conditionner le mélange résuitant de suspension agueuse

d'argile, de collecteur, d'agent réducteur et d’activateur, &

une teneur en solides d'au moins 25 % en poids, pendant un

temps suffisant pour y dissiper au moins 25 chevaux-vapeur-

heures d'énergie par tonne de solides ; (c) soumettre le

mélange conditionné & un traitement de flottation par

moussage et éliminer les impuretés & base de titane avec la

mousse ; et (d) récupérer de I'argile ayant une teneur réduite

en impuretés minérales & base de titane.

Crc;ydon Printing Company Ltd.
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Procédé de traitement d'une argile pour en &liminer les
impuretés 3 base de titane. ‘

La présente invention se rapporte a4 des procédés
pour traiter des argiles telles gue le kaolin, en vue de
donner de 1la brillance & 1l'argile et -de la rendre plus
avantageuse pour l'utilisation dans les industries telles
que l'industrie du papier et l'industrie des enduits et el-
le concerne plus particuli2rement des procédés pour trai-
ter l'argile dans 1lesquels on conditionne une suspension
d'argile avec des activateurs et des produits chimigues de
conditionnement et on la soumet ensuite A une flottation
dans un processus de flottation & 1'air.

Dans le brevet U.S. 3 979 282, il est reconnu que
le fer ferreux est capable d'agir comme activateur lors-
qu'il est ajouté_sousrla forme d'un sel hydrosoluble dans
une opération de conditionnement et de flottation de 1'ar-
gile. Toutefois, on ne trouve dans ce brevet ni dans aucun
autre document de la technique antérieure de description
ou de suggestion de mesures pour emp&cher 1l‘'oxydation du
sel ferreux ,ajouté avant ou pendant 1l'’opération de condi-
tionnement . guil ainsi passe a l'é&tat ferrique. Plus
particuliérement, le brevet ne décrit ni ne suggére 1'uti-
lisation d'un agent réducteur avant ou pendant le condi-
tionnement pour faire en sorte gque le sel ferreux reste &
1'état ferreux.

L'importance qu'il v a A maintenir le sel ferreux
a4 l'état ferreux n'avaii pas été reconnue antérieurement

roxyde d'hydrogéne juste avant le conditionnement ou 1la
flottation. Cette procédure se traduit évidemment par la
transformation des composés ferreux contenus initialement
dans l'argile en deS composés ferrigques.

Le brevet U.S. 3 072 255 décrit 1la sulfuration
d'une argile dispersée a l'aide de H3S ou de Najy5, suivie
par un conditionnement ou une flottation Aé la barbotine
d'argile., La procédure de ce brevet pourrait avoir pour ré-

sultat la formation d'un sulfure ferreux qui est hydrosolu-
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ble et gqui se décompose dans l'eau chaude et n'est généra-
lement pas considéré comme un activateur pouvant &tre uti-
lisé pour conditionner 1l'argile avant la flottation. Apreés
la sulfuration, le brevet propose une neutralisation et un
conditionnement par l'acide oléique, suivi d'une addition
d'une mati2re alcaline et d'une matiére particulaire telle
que le graphite, un sulfure, du charbon ou équivalent, sui-
vie d'un conditionnement additionnel. Il n'est pas prévu
dans le brevet de moyens pour maintenir le fer & .1'état
ferreux pendant le conditionnement de la barbotine. En ou-
tre, le procédé de ce brevet exige d'ajouter une matidre
particulaire pour favoriser la flottation, c'est-a-dire
pour favoriser l'amélioration des qualités de brillance de
l'argile. L'inaptitude de ce brevet & réaliser une brillan-
ce adéquate est admise dans le brevet U.S. 3 353 668 qui
se rapporte au procédé de préparation d'une "argile™ qui a
été partiellement rendue "brillante™ et range l'argile
traitée par le procédé du brevet U.S. 3 072 255 dans la mé-
me catégorie que l'argile brute (colonne 2, lignes 69 - co-
lonne 3, ligne 1).

Le brevet U.S. 4 186 027, bien gu'il ne se rappor-
te pas a un processus de flottation, décrit la réduction
du fer contenu dans l'argile & sa forme ferreuse en utili-

sant de l'hyposulfite de sodium, suivie d'une filtration pour

séparer le fer de l'argile.

On utilise depuis de nombreuses années l'ion cal-
cium comme activateur pour conditionner 1les suspensions
d'argiles pour 1l'élimination par flottation des impuretés
du kaolin. Toutefois, on a constaté que certaines ar-
giles ne répondent pas & l'activation par 1l'ion calcium.
En vue d‘'améliorer la réponse des argiles qui sont défail-
lantes, on a essayé une série de sels chimiques contenant’
des ions autres que l'ion calcium en tant qu'activateurs
dans le proc&dé selon l'invention. Bien que certains ions de métaux
lourds améliorent 1la réponse de certaines argiles, ils

sont inacceptables en raison de leur nature toxique.
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L'ion métallique le plus efficace qui ne posséde
pas de nature toxique est 1l'ion ferreux qui a 4éja été sug-
géré en tant qu'activateur (brevet U.S. 3 979 282). Toute-
fois, l'utilisation de l'ion ferreux est compliquée en rai-
son de la facilité avec laquelle il s'oxyde pendant la pha-
se de conditionnement. De cette facon, il est quelquefois
nécessaire d'en utiliser des quantités excessives qui,
dans de nombreux cas, provoquent la floculation de la sus-

pension, ce qui se traduit par un moins bon conditionne-

ment de la suspension d'argile.

Aprés de nombreuses tentatives effectuées pour ré-
duire 1l'oxydation de l'ion ferreux, on a constaté qu'une
substance réductrice telle que l1l'hyposulfite de sodium,
ajoutée & 1la suspension avec le sel ferreux, maintient
1'ion fer dans un é&état réduit pendant la phase de condi-
tiommement du procédé selon 1'invention. Plus tard, on a découvert que,
s'il y a initialement dans l'argile suffisamment d'ions de
fer réductible, il suffit du seul agent réducteur pour
l'activation et qu'aucun activateur additionnel n'est né-
cessaire.

L'utilisation d'un activateur ion ferreux dans
des conditions réductrices améliore également considérable-
ment la réponse des argiles qui, ordinairement, ne peuvent
pas @&tre activées par 1l'ion calcium. En'outre, 1'utilisa-
tion du systéme ion ferreux/agent réducteur améliore égale-
ment la réponse des argiles qgui, ordinairement, sont acti-
vées par l'ion calcium,

Un procédé d'amélioration de la brillance applica-
ble & l'argile consiste & réduire l'ion ferrigque habituel-
lement présent en quantité variable en un ion ferreux, en
ajoutant un composé réducteur chimique. Actuellement, les
sociétés de production de kaolin utilisent 1'hyposulfite
de sodium pour effectuer cette réduction de 1l'ion ferri-
que. L'ion ferreux formé par la réduction est soluble dans
la phase aqueuse de la suspension et peut 8tre éliminé par
filtration ; la teneur en fer de l'argile est ainsi abais-
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sée sans flottation. Normalement, on ajoute une gquantité
de 1l'agent réducteur qui suffit pour maintenir le compo-
sant ferreux qui reste dans l'argile sous une forme rédui-
te jusqu'a la phase de filtration et au-deld de cette pha-
se. .

Le fer présent dans un échantillon d'argile ne
peut pas &tre réduit en totalité a sa forme ferreuse. Pour
cette raison, une argile particulidre peut avoir une forte
teneur en fer, dont une grande partie peut ne pas &tre fa-
cilement réductible a la forme ferreuse nécessaire pourr
l'activation. La teneur totale d'une argile en fer ne don-
ne donc pas une information adéquate sur le fait que l'ar-
gile peut ou ne peut pas fournir in situ du fer ferreux en
quantité suffisante pour assurer une activation adéquate
ni sur le fait qu'il est ou non nécessaire d'ajouter un
ion ferreux additionnel ou un autre activateur, par exem-
ple un ion calcium. On a constaté que la différence de
brillance d'un échantillon d'argile - avant et apres le
traitement par 1l'hyposulfite de sodium - constitue une me-
sure fiable de la gquantité de fer réductible présente dans
une argile particulieére. Ces différences de brillance sont
illustrées dans les exemples suivants et sont caractéri-
sées dans les exemples suivants par des niveaux faibles,
moyens ou élevés de fer réductible.

Le nouveau procédé comprend les phases consistant
a:

(1) préparer une dispersion agueuse d'argile ;

(2) blanchir facultativement 1'argile avec un
agent blanchissant oxydant ;

(3) ajouter un agent réducteur capable de réduire
1'ion ferrique en ion ferreux, un activateur additionnel
étant ajouté si nécessaire ;

(4) conditionner 1la suspension d'argile pendant
un temps suffisant pour y dissiper au moins 25 cv-h 4'éner-
gie par tonne de solides de l'argile et laisser la tempéra-

ture de la suspension croftre sans régulation ; et
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(5) soumettre la suspension conditionnée & une
flottation par moussage, éliminer les impuretés a base de
titane avec la mousse et récupérer une argile possédant
une teneur réduite en impuretés A base de titane.

En général, la dispersion aqueuse de 1la charge
d'argile contient une teneur en solides qui est appropriéde
et économique pour le travail, par exemple au moins envi-
ron 20 $ de solides, de préférence entre environ 20 % et
environ 70 % de solides. On peut utiliser une teneur en so-
lides d'environ 30 % & environ 40 %. La charge est prépa-
rée de la facgon classique en agitant l'argile avec de
l'eau et un agent dispersant, par exemple, une composition
dispersante formée de préférence de silicate de sodium.
Normalement, on utilise 0,05 & 0,5 % en poids de 1l1l'agent
dispersant, calculé sur la base du poids de la charge s&-
che.

La dispersion est ensuite traitée facultativement
avec un agent blanchissant oxydant tel que 1'hypochlorite
de sodium, le persulfate d'ammonium ou le persulfate de po-
tassium, de préférence le persulfate de potassium que 1l'on
peut se procurer dans le commerce sous la marque de fabri-
que de "Oxone" de DuPont and Co. La quantité d'agent blan-
chissant utilisée est-entre 0,01 % et 0,1 % en poids calcu-
lée sur la base du poids sec de la charge aqueuse d‘'argi-
le. Ensuite, on ajuste le pH de la dispersion, par une ad-
dition de réactifs alcalins,dans 1'intervalle de pH de 4,5
a 7,0, le pH de 6 a 7 é&tant préféré. On laisse l'agent
blanchissant oxydant réagir pendant au moins environ 15
heures, par exemple pendant 15 a 24 heures, avant de pour-
suivre le traitement. La suspension résultante est de pré-
férence tamisée a travers un tamis & mailles de 0,043 mm

pour éliminer les impuretés ayant une dimension de particu-

les supérieure A 44 microm@tres (Giamétre de la sphére équivalente);On peut

utiliser d'autres agents blanchissants oxydants, y compris les com-

posés minéraux ou organigques hydrosolubles contenant dans
leur molécule de 1'oxygéne facilement disponible capable de
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blanchir, tels que le persulfate d'ammonium, le permangana-
te de potassium, le peroxyde d'hydrogéne et égquivalents.

La suspension d'argile est ensuite mélangée & un
agent réducteur capable de réduire au moins une partie des
impuretés a base de fer contenuesdans la suspension d'argi-
le & 1leur forme ferreuse. L'agent réducteur a en outre
pour effet d'emp&cher ou de retarder la retransformation
de la forme ferreuse en son #tat plus oxydé. On dispose
d'un grand nombre de différents types d'agents réducteurs
appropriés, y compris l'hyposulfitede sodium, 1'hyposulfite
de zinc , 1le dioxyde de soufre, des sulfoxylates tels
gue le formaldéhyde sulfoxylate de sodium et équivalents.
La quantité d'agent réducteur utilisée dépend de son acti-
vité, de la sévérité des conditions d'oxydation auxquelles
la suspension sera ultérieurement soumise et de la quanti-
té de fer réductible disponible pour la transformation en
la forme ferreuse. En général, une quantité de 1 3 25 livres
par tonne d'agent réducteur tel que 1'hyposulfitede sodium ou de
zinc est une quantité satisfaisante et une quantité de 2,5
a 15 livres.par tonne est préférée.

Si la suspension d'argile ne contient pas naturel-
lement uné quantité suffisante de fer réductible a sa for-
me ferreuse pour assurer un niveau d'activation adéquat,
on peut ajouter un ion activateur additionnel, par exem-
ple, 1l'un quelcongue des ions alcalino-terreux, y compris
le magnésium, le calcium, le strontium ou le baryum, ou
1'un quelcongque des ions de "métaux lourds™ tels que l1l'ion
ferreux (préféré), le cuivre cuivrique, le mangan&se manga-
neux et le zinc, sous la forme d'un sel tel qu'un chloru-
re, nitrate, acétate, oxyde ou d'un mélange de sels, de
préférence d'un sel ferreux hydrosoluble, & une concentra-
tion comprise entre 0,005 % et 0,15 % ou plus en poids de la

charge séche (ou de 0,1 3 3 livres par tonne de solides dans la

dispersion) de préférence dans l'intervalle de 0,01 % 2a

0,075 % en poids (0,2 a 1,5 1livre par tonne de solides de la

suspension) .
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Un agent collecteur oléophile anionique est égale-
ment ajouté & la dispersion avant le conditionnement. Les
réactifs collecteurs de ce genre comprennent les acides

gras ayant 8 a 20 atomes de carbone, l'acide oléique, 1l'a-

cide linoléique, l'acide laurique, l'huile de suif, le pétrole

rouge , les acides gras de l'huile de noix de coco, et
l'acide sulfo-oléique. Le collecteur anionique préféré est
1'acide oléique. Le réactif collecteur est ajouté habituel-
lement en une quantité de 0;005?§ 511,5 $ en poids de 1la

charge s&che (ou 0,1 a 30 livres par tonne de solides de la
suspension), 1'intervalle pr&féré étant de 0,01 % 3 0,5 % (ou

0,2 3 10 livres par tonne de splides de la suspenion).

Le conditionnement de la suspension aqueuse d'ar-
gile est exécuté aprés 1l'addition de 1l'agent réducteur,
des ions activateurs, éventuellement,et du collecteur. Le
conditionnement est exécuté par agitation du mélange de 1la
suspension, des ions activateurs et du réactif collecteur
pendant une période de temps de l'intervalle de 5 minutes
a 180 minutes. Un temps d'environ 10 & 120 minutes est ha-
bituellement nécessaire., Pour obtenir les résultats opti-
maux, on préfére une grande intensité de mélange, telle
que celle obtenue avec un appareil connu sous la désigna-
tion de "Kady Mill", fabriqué par Kinetic Dispersion
Corp., Buffalo, New York, E.U.A. Le conditionnement corres-
pbnd a4 un apport d'énergie d'environ 25 a 1000 CV-h (che-
vaux-vapeur-heures) par tonne de charge séche, Un appareil
particuliérement satisfaisant est décrit et revendigué
dans la demande de brevet déposée concurremment avec la
présente par la méme Demanderesse et  intitulée

mppareil et procédé de conditionnement d'argile & haute densité".

La suspension aqueuse conditionnée peut &tre pré-
parée pour la flottation par addition d'un agent disper-
sant appartenant au groupe des sels polycarboxylates. L'a-
gent dispersant préféré est un sel polyacrylate hydrosolu-

ble ajouté en une quantité comprise entre 0,05 % et 0,3 % en
poids de la charge sé&che (ou de 1 & 6 livres par tonne de solides
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de la suspension), 0,15 % & 0,25 % en poids de charge s&-
che (ou 3 & 5 livres par tonne) étant la quantité préférée. Le sel de
lithium de l'acide polyacrylique est préféré, bien que les
sels de sodium et d4'ammonium donnent égaiement de bons ré-
sultats et que les sels de magnésium et de potassium ou
les mélanges de plusieurs quelconques des sels mentionnés
plus haut puissent également &tre utilisés. En combinaison
avec certaines argiles, en particulier les argiles grossié-—r
res ou les suspensions d'argiles diluées, on 7peut substi- -
tuer le silicate de sodium ou des sels polyphosphates a
une certaine quanfité ou & la totalité des sels polyacryla-
tes défloculants ajoutés aprés le conditionnement et avant
ou pendaht' la flottation. Les sels acrylates ayant un
poids moléculaire moyen de 500 a 10 000 (de préférence de
750 a 2;460.)7 peuvent 8&tre utilisés comme dispersants dans
le procédé de" ?cette ihvention

La - suspen31on conditionnée peut &tre diluée pour
la flottation, bu ‘ne pas l'étre, a volonté . Le pH de la
suspension condltlonnée ‘avec le dispersant ajouté est ré-
glé pour le moussage optimum, qui estdans l'intervalle de
6,0 & 8,0 ; un intérvalle préféré est de 7,2 & 7,8 pour la
plupart des kaolins ; toutefois, le pH pour la flottation
dépend de la charge initiale.

Le procédé préféré de flottation dans la présente
invention n'exige pas l'addition d'adjuvants de wmoussage
tels que les agents de moussage utilisés dans la technique
antérieure. Le moussage'est de préférence conduit dans une
cellule de moussage modifiée ayant la constitution repré-
sentée et décrite dans la demande de brevet déposée concur-
remment avec la présente par la Demanderesse et intitulée
"Appareil et procédé de flottation par moussage™. On peut
également utiliser les cellules de flottation produites in-
dustriellement par la Denver Co et la Wemco Co.

Les impuretés A base de dioxyde de titane sont
éliminées avec la mousse et la suspension d'argile résul-

tante est ensuite récupérée par floculation, blanchiment
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réducteur, filtration et séchage, ou par une autre techni-
que de récupération quelconque. La suspension d'argile
peut &tre soumise aprés la flottation & un traitement con-
sécutif désiré quelconque, par exemple, & un fractionne-
ment, un blanchiment réducteur, une floculation, une fil-
tration et/ou un séchage.

-Les exemples ci-dessous servent & illustrer 1la
flottation du kaolin et sont donnés pour faciliter la com-
préhension de i'inventibn7etfqe doivent pas &tre considé-
rés comme limitatifs de l;iﬁQention. Dans les exemples,
"ppt" signifie quantité de 0,4536mkg (livre avoirdupois)

‘du réactif par tonne de solides de l'argile. Le pourcenta-

ge de dioxyde de titane a été déterminé par fluorescence
par rayons X et on a mesuré la brillah@é selon la norme
TAPPI T-646 O0X-75. Toutes les autres indications de par-
ties et pourcentages sont donnéeé sur la base du poids,
sauf spécification contraire. En outre, les températures
sont données sur 1'échelle centigrade, sauf indication con-
traf%g. Le sigle TREP signifie procédé d'élimination et

_4d'extraction du titane selon 1l'invention.

Exemples 1 a 3

Comparaisons A = D

Dans chaque - exemple et chaque comparaison, on a
préparé une suspension d'argile a partir d'argile extraite
dans la région de Wilkinson County ou la région de Sanders-
ville de Géorgie (E.U.A.). L'argile avait une porportion
de particules de 79 % de meins de 2 pm e.s.d.
(diameétre sphérique équivalent) dans la charge d'argile re-
foulée par pompe a l'installation.

Réactifs utilisés :

Acide oléique : Nuance alimentaire U.S.P.

Chlorure de calcium : ajouté sous la forme d'une
solution aqueuse & 10 %

Silicate de sodium qualité N : approximativement
37,7 % de solides (aqueux)

Polyacrylate de sodium : environ 43 % de solides
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(agqueux). Poids moléculaire 1500

Prétraitement de la charge :

La suspension d'argile a été traitée avec un
agent dispersant silicate de Na qualité "N" de 4,4 ppt,puis
passée au tamis & rmailles de 0,061 mm pour &liminer le mi~-

ca, le sable et les autres particules grossigres. La suspen-
sion d'alimentation avait une teneur en solides dé 32,5 %
et un pH initial de 6,7. La suspension a été combinée a 1
ppt d'Oxone (produit de E.I. DuPont comprenant du persuifa—
te de potassium) et le pH a été ajusté sur une valeur de
6,5 a 6,0 & l'aide de NaOH équeuse. On laisse ensuite la
suspension presque neutre reposer pendant environ 15 a 24
heures avant de 1la traiter. Ceci a donné a 1'Oxone le
temps d'agir sur la matiére éventuellement oxydable conte-
nue dans le produit brut. Apr2s le traitement par 1'Oxone,
le pH de la suspension était généralement de 6,5 a 6,8, pH
auquel on devrait commencer le conditionnement. (Les sus-
pensions possédant une valeur de pH aussi basse que 6,1
peuvent &tre traitées de fagon satisfaisante par le procé-
dé TREP conformément a4 l'invention.)

Conditionnement : -

Le conditionnement de la suspension d'alimenta-
tion traitée par l'dxong,a'étéfeffectué en utilisant 1la
quantité de CaCljy “et dtacide oléiqﬁe— indiguée plus haut.
Les niveaux de poufcentagés sont basés sur l'utilisation
de réactifs anhydres. Lé; conditionnement a &té effectué
dans l'appareil de Kinetic Dispersion (KADY), en utilisant
2500 ml de charge prétfaitée. on doit fixer 1; quantité de
produits chimiques & utiliser ainsi que ﬁesurer les pro-
duits chimiques et les préparer pour l'addition. On intro-
duit 1la susPension dans la cellule de l'appareil KADY et
on descend le rotor dans la cellule. Apras avoir descendu
le rotor, on a mis l'appareil KADY en marche et on a immé-
diatement ajouté les réactifs.

On a laissé la suspension se conditionner pendant

20 minutes et la température finale était d‘environ 82 °C.

-
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Aprés le conditionnement, le pH devrait &tre dans l'inter-
valle de 6,1 & 6,3, '

Elimination du complexe acide olé&ique-impure-

tés A base de TiO9 et post-traitement :

on a placé les 2500 ml de suspension conditionnée
dans une cellule Denver et on a dilué & 4 litres avec de
l'eau du robinet. Les solides étaient généralement dans
l'intervalle de 20 a4 30 %. On a ajouté du polyacrylate de
sodium en une quantité de 4 ppt, en qualité de dispersant
de post-conditionnement. On a laissé ce dispersant se mé-
langer. 2 la suspension pendant'quelques minutes avant de
commencer le moussage. Aprés l'addition de polyacrylate,
on a ajouté du HC1l dilué pour abaisser le pH a une valeur
de 6,2 a4 6,5 et on a commencé le moussage. On a fait fonc-
tionner la cellule Denver & 1200 tr/mn pendant 45 minutes,
Pendant la poursuite du moussage, on a élevé le pH & une
valeur maximum de 7,8, si elle était nécessaire pour améli-
orer 1'élimination des impuretés. Tous les ajustements du
pH effectués pendant le moussage ont &té obtenus par abais-
sement & l'aide de HCl dilué (4 : 1) ou par élévation avec
NH4O0Hdiluge (9 : 1).

Lorsque les impuretés ont été éliminées, on a flo-
culé la suspension par addition de H3SO4 & 10 % jusgu'a ob-
tenir un pH de 3, on 1'a blanchie avec 15 ppt de K-Brite

(forme commerciale d'hyposulfite . de sodium), filtrée et sé-
chée,

La brillance TAPPI a été mesurée sur un appareil
d'essai de brillance de Martin-Sweets et l'analyse de TiOQj
a été dJdéterminée par la fluorescence par rayons X. Dans
les exemples suivants, le sigle "GEB" signifie la brillan-
ce TAPPI. "Charge" signifie la suspension d'argile apres
dispersion a l1l'aide du dispersant silicate de sodium. "Non
bl." signifie non blanchi. "Bl“'signifie blanchi & 1'aide
‘du blanchissant réducteur d'hyposulfite de sodium, comme dé-
crit plus haut. "Diff. en GEB" signifie la différence de
brillance TAPPI de la suspension de charge blanchie par ré-
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duction, comparativement A 1la suspension de charge non
‘blanchie, et constitue une mesure de la quantité de fer ré-
ductible contenue dans ladite suspension de charge.

(1) Comparaison entre l'activateur ion ferre(ux

formé in situ avec activateur ion calcium et 1'ac-

tivateur ion ferreux dans des échantillons d'argi-

les possédant un niveau de fer moyen et présen-

tant une réponse médiocre a4 l'activation catt-
Charge - on a utilisé un kaolin brut du Comté de

Wilkinson, & grain fin. On 1l'a dispersée avec 4,4 ppt de
gilicate de sodium gualité "N". L'analyse granulométrique
a montré que 79 % des particules é&taient de moins de 2 pum.
La suspension de charge possédait une teneur en solides de
32,5 % et un pH initial de §6,7.

Comparaison A - la suspension de charge a été con-
ditionnée avec de l'acide oléique et du CaClj, comme dé-

-crit plus haut, en utilisant les quantités et types de ré-
© actifs énumérés ci-apres. Agitation dans 1l'appareil KADY

pendant 20 minutes - transfert A une cellule de flottation
Denver et moussage avec de 1l'air comme décrit plus haut. Le
produit a été isolé par le mode de floculation, blanchi-
ment, filtration et séchage décrits ci-dessus. Le produit
a été soumis a une analYée de détermination du pourcentage
de TiO et du GEB. Les résultats sont donnés au tableau I,
2 la ligne de comparaison A.

RéactifS - chlorure de calcium - 0,25 ppt

Acide oléique - 2,5 ppt .

Comparaison A - une autre partie de la suspension
de charge a é&té conditionnde comme décrit plus haut mais
avec remplacement du réactif chlorure de calcium par du
sulfate ferreux, dans la quantité indiquée au tableau I .
La suspension a été traitée de la méme facgon que dans (A)
ci-dessus. Les résultats sont indiqués au tableaul .

Exemple 1 - On a conditionné un troisi2me 1lot
avec une autre partie de la suspension de charge en présen-
ce de 7,2 ppt d'hyvposulfite de sodium - pour réduire les
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ions ferriques en ions ferreux - le niveau d'acide oléique
restait le méme dans tous les lots. On n'a pas utilisé
d'activateur additionnel. La suspension conditionnée a été
soumise 3 la flottation et le produit isolé par la procédu-
re indiqﬁée plus haut, Les résultats sont indiqués au ta-
bleau I.
TABLEAU I
Comparaison entre l'activation par catt, Fett ad-
ditionné et Fett formé in situ dans de 1l'argile

ayant un niveau moyen de fer réductible.

Comparaison| Activateur |Dosage| $ TiO| GEB L TiOJ Diff
ou exemple (ppt) nblJ bl. &1 iming en
. . GEB
- Charge - 11,73 s8e6,4|88,0|- |1,6
A cat+(caclj)jg25 |1,53 - |88,3]|11,6
B Fett(Fesoy){025 1,00 - |89,7] 42,2
1 Hyeosulfite
de sodium 7,2 1,11 - 88,8 | 35,8

Ces résultats montrent 1'amélioration obtenue en
utilisant des activateurs du type ion ferreux pour ce type
d'argile & grain f£in par rapport & 1'utilisation d'un activateur du
type ion calcium. Cette charge illustre un type d'argile
qui ne répond pas bien A un activateur Ca**. L'utilisation
de 1’ hyposulfite de sodium pour engendrer un activateur de
fer réduit suggdre que la quantité de fer réductible peut
étre inférieure a 0,25 ppt.

L'exemple 1 illustre la supériorité de la forma-

tion in situ de fer, qui s'est traduite par 1'élimination

d'une quantité de TiOj trois fois plus grande que celle
qui était éliminée lorsqu'on utilisait l'activateur catt,

(2) Comparaison entre l'activateur ion ferreux

formé in situ et l'activateur ion calcium dans

une argile présentant une bonne réponse & l'acti-
vation par le calcium mais ne contenant gqu'un fai-
ble niveau de fer réductible.

e emr e ot e . e e
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Charge - argile brute de Sandersville dispersée
avec 2,7 ppt de silicate de sodium qualité "N". La teneur
en solides était de 37,8 %.

Comparaison C - La suspension a été conditionnée
en utilisant les types et quantiéés de réactifs indiqués
plus bas, de la facon décrite plus haut et soumise 2 une
flottation dans une cellule Denver pour servir d'échantil-
lon de comparaison. Le produit a été isolé de la facon dé-
crite plus haut. .

Les résultats sont donnés au tableau II ci-des-
sous. '

Réactifs - chlorure de calcium - 2,0 ppt

Acide oléique -~ 5,0 ppt

Exemple 2 - Une autre partie de la charge décrite
ci-dessus a été conditionnée de la fagon décrite plus haut
mais contenait 7,5 ppt d' hyposulfite de sodium substitué
au réactif chlorure de calcium utilisés dans la comparai-
son C. Le niveau de l'acide oléique restait constant. Les
résultats de ces deux opérations sont donnés au tableau
IT.

TABLEAU IIT
Comparaison de l'activation par catt avec l'acti-

vation par Fe't formé in situ dans une argile
brute & faible niveau de fer réductible.

~omparaison| Activateur |Dosage| $Ti02|{ GEB $Ti0g Diff
bu exemple (ppt) bhonbl.| bl. éliminé| en
GEB
- Charge - 1,56 (85,7 86,5 - 0,8
c catt(caci) 2,0 |0,68 - 88,6 | 56,4
2 Hyposulfite
de sodium 7,5 10,85 - 87,2 45,5

Ces résultats confirment que la teneur en fer ré-
ductible est & un faible niveau dans ce type particulier
d'argile, comme indiqué par la différence en GEB entre un
échantillon blanchi et un échantillon non blanchi de 1la
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charge et que, de ce fait, il n'est pas aussi efficace que
l1'ion calcium dans ce cas. De plus, il suffirait de plus
petites quantités d'ion activateur Fe*t ajoutées pour por-
ter le rendement au niveau ou mé&me au-dessus du niveau de
celui obtenu avec l'activateur ion catt.

(3) Comparaison entre l'activation par ion fer-

reux formé in situ et l'activation par ion cal-

cium dans des argiles contenant un niveau élevé

de fer réductible, |

Charge - on a dispersé une argile crue provenant '
de la région de Sandersville, avec 2,1 ppt de silicate de

sodium qualité "N" pour donner une suspension ayant une te-
neur en solides de 37,6 3.
Réactifs - chlorure de calcium -~ 2 ppt
acide oléique - 5 ppt

Comparaison D - La suspension de charge a &été con-

‘ditionnée comme décrit plus haut en utilisant les types et

quantités de réactifs appropriés pour fournir un échantil-
lon de comparaison. Cet échantillon a été isolé de la fa-
con décrite plus haut par floculation, blanchiment, filtra-
tion et séchage. Les résultats sont donnés au tableau III.

Exemple 3 - On a conditionné une autre partie de
la charge identifiée ci-dessus comme décrit plus haut, en
remplacant le réactif chlorure de calcium par 7,5 pptd'hy-

- posulfite de sodium. 1e conditionnement, la flottation et

l'isolation du produit étaient identiques aux procédures

décrites plus haut, Les résultats sont donnés au tableau
III.
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TABLEAU III

Comparaison entre l'activation par catt et pet+

formé in situ dans une argile ayant un niveau édle-
vé de fer réductible.

Comparaison] Activateur posage [%TiO;| GEB $Ti0; | Diff
ou exemple (ppt) éliminé en
nonbld bl.

GEB

- Charge - 1,65} 82,9 84,7 - 2,7

catt(cacly)| 2 0,44 -189,7 73,3

3 Hyposulfite
de sodium 7,5 9,19 - 191,11} 88,5

Les résultats indiqués au tableau III montrent
qu'il se forme dans la phase de conditionnement du traite-
ment une quantité de fer réduit suffisante pour abaisser
considérablement le niveau de TiO3 résiduel largement au-
dessous de celui qu'on peut obtenir avec l'activation par
catt,

Dans la comparaison D, il n'était pas possible
d'utiliser un niveau plus élevé d'ion calcium pour produi-
re un résultat équivalent a celui de 1'hyposulfite de sodium
dans l'exemple 3 parce gu'un accroissement de 10 % du ni-
veau d'ion calcium produisait une floculation de la suspen-
sion avant gque la phase de conditionnement n'ait pu &tre
terminée,

Les exemples donnés plus haut montrent que 1l'on
peut former, dans une suspension d'argile, un ion fer ré-
duit qui agit comme activateur pour 1l'impureté TiOQ; forte-
ment colorée. La concentration de l‘'activateur fer réduit
formé in situ est importante et on peut l'estimer en mesu-
ra'mt la brillance (TAPPI) GEB de la charge avant et apras
le blanchiment réducteur. Plus la différence en GEB est
grande, plus le fer réduit formé in situ est efficace com-
me activateur.
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REVENDICATTIONS

1 - Un procédé de traitement d'une argile pour en
éliminer 1és impuretés minérales & base de titane, ce pro-
cédé comprenant les phases consistant a : (a) mélanger la-
dite argile, sous la forme d'une suspension aqueuse ayant
une teneur en solides d'argile d'au moins 25 % en poids,
avec un collecteur des impuretés minérales a base de tita-
ne, un agent réducteur et un activateur comprenant un sel
ferreux hydrosoluble ; (b) conditionner le mélange résul-
tant de suspension aqueuse d'argile, de collecteur, d‘'a-
gent réducteur et d'activateur, a une ;eneur en solides
d'au moins 25 %. en poids, pendant un temps suffisant pour
y dissiper au moins 25 chevaux-vapeur-heures d'énergie par’
tonne de solides ; (c) soumettre le mélange conditionné a
un traitement de flottation par moussage et éliminer les
impuretés a base de titane avec la mousse ; et (d) récupé-
rer de l'argile ayant une teneur réduite en impuretés miné-
rales a base de titane.

2 - Procédé comme revendiqué dans la revendica-

. tion 1, dans lequel, avant de mélanger ladite suspension

d'argile avec ledit collecteur, l'agent réducteur et 1l'ac-
tivateur, on blanchit la suspension d'argile avec un agent
blanchissant oxydant a un pH d'environ 6 a environ 7.

3 - Procédé comme revendiqué dans la revendica-
tion 1, dans lequel ladite phase de conditionnement (b)
est exécutée dans une cuve de conditionnement et la suspen-
sion d'argile conditionnée résultante est transférée, sans
dilution, & un dispositif de flottation par moussage dans
lequel s'effectuent les phases (c) et (d).

4 - Procédé comme revendiqué dans la revendica-
tion 1, dans lequel 1ladite argile contient des impuretés
minérales a base de fer, pouvant &tre réduites en un sel
ferreux et ledit activateur est un sel ferreux formé in si-
tu par 1l'addition dudit agent réducteur en remplacement

d'une certaine proportion ou de la totalité de l'activa-
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teur ajoutée dans la phase (a).

5 - Procédé comme revendiqué dans la revendica-
tion 4, dans lequel ledit agent réducteur est 1'hyposulfite
de sodium. |

6 - Procédé comme revendiqué dans la revendica-
tion 2, caractérisé en ce que ledit agent blanchissant oxy-
dant est le monopersulfate de sodium.

7 =~ Procédé comme revendiqué dans la revendica-
tion 1, dans lequel on ajoute un défloculant constitué par
un sel polyacrylate a4 la suspension d'argile conditionnée
aprds le conditionnement et avant la flottation.

8 - Procédé comme revendiqué dans la revendica-
tion 7, dans lequel on utilise un polyacrylate de sodium
en qualité de sel polyacrylate défloculant dans 1la phase
(c).

9 - Procédé comme revendiqué dans la revendica-
tion 7, dans lequel on utilise un polyacrylate de lithium
en qualité de sel polyacrylate défloculant dans la phase
(c).

10 - Procédé comme revendiqué dans la revendica-
tion 7, dans 1lequel ledit agent réducteur est ajouté en
une quantité de 2,5 a 15 livres par tonne.

11 - Procédé comme revendiqué dans la revendica-
tion 1, dans lequel ladite argile contient une quantité
suffisante d'impuretés minérales & base de fer pouvant
étre réduit en un sel ferreux et aucun autre activateur
n'est ajouté dans la phase (a).

12 - Procédé comme revendiqué dans la revendica-
tion 1, dans lequel, avant le blanchiment par oxydant, la-
dite suspension d'argile subit une dispersion au moyen
d'un dispersant. ,

13 - Procédé comme revendiqué dans la revendica-
tion 12, dans lequel ledit dispersant est le silicate de
sodium,

14 - Procédé comme revendigué dans la revendica-
tion 1, dans lequel ledit collecteur est 1'acide oléique
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et ledit activateur comprend également du chlorure de cal-
cium,

15 - Procédé comme revendiqué dans la revendica-
tion 1, dans lequel ledit collecteur est l'acide oléique.

16 - Procédé comme revendiqué dans la revendica-

tion 1, dans lequel, aprés ladite flottation par moussage °

(c), ladite suspension est floculée et blanchie & 1l'aide
d'un agent blanchissant réducteur.

17 - Procédé comme revendiqué dans la revendica-
tion 16, dans lequel ladite suspension est floculée & 1l'ai-
de d'acide sulfurique et ledit agent blanchissant réduc-
teur est l'hyposulfite de sodium.

18 - Procédé comme revendiqué dans la revendica-
tion 16, dans lequel, avant la floculation et le blanchi-
ment par réducteur, on laisse ladite suspension déposer et
on la déshydrate par décantation.

19 - Procédé comme revendiqué dans la revendica-
tion 1, dans lequel ladite phase de conditionnement (b)
est exécutée a un pH de moins de 7.

20 - Procédé comme revendiqué dans la revendica-
tion 19, dans lequel ladite phase de flottation (d) est exé-
cutée initialement 3 un pH acide et ensuite, & un pH alca-
lin.
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