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2.3 Etat des lieux sur I"utilisation des SPs dans les remblais en péte cimentés

De nombreuses recherches sur les remblais en pate cimentés ont porté sur la
compréhension de 1'influence des propriétés physico-chimiques des ingrédients
(résidus miniers, composition chimique de l'eau et du liant) sur les propriétés
mécaniques des RPCs (Benzaazoua, Fall et al. 2004), sur le développement des
paramétres géomécaniques de RPCs (Benzaazoua, Quellet et al. 1999, Bemier, Li et
al. 1999, Benzaazoua, Belem et al. 2002, Benzaazoua, Fall et al. 2004, Fall et
Benzaazoua 2005) et sur les phénoménes d’oxydation qui peuvent s’opérer au sein de
la masse de RPCs (Belem, Benzaazoua ¢t al. 2000, Belem, Bussiére et al. 2001,
Benzaazoua, Fall et al. 2004, Kesimal, Yilmaz et al. 2004, Kesimal, Yilmaz et al.
2005, 11, Aubertin et al. 2005, Ouellet, Bussiére et al. 2007, Godbout, Bussiére et al.
2010, Yilmaz, Belem et al. 2011, Godbout 2012, Yilmaz, Belem et al. 2014). Au
regard de I'importance des paramétres rhéologiques pour le transport des RPCs, des
auteurs ont étudié ’effet de différents facteurs, incluant la quantité de liant, I’effet du
pourcentage solide, la température sur le seuil de cisaillement et la viscosité
(Ouattara, Mbonimpa et al. 2010, Quattara 2011, Simon et Grabinsky 2013, Wu, Fall
et al. 2013, Lang, Song et al. 2015, Haiqiang, Fall et al. 2016, Yue, Kun ¢t al. 2016).

Par contre, la littérature scientifique abordant 1’utilisation des SPs dans les remblais
sous forme d’articles de revue publiés dans les journaux avec comité de lecture est
trés limitée. Pourtant, évoquant les ingrédients des RPCs, des adjuvants sont
régulierement cités dans beaucoup d’études comme une option possible mais trés peu
explorée de maniére systématique. En effet, la plupart des études concemne les
rapports de travaux d’opérateurs miniers ayant eu recours a des SPs pour résoudre des
problémes ponctuels (amélioration des parameétres d’écoulement, augmentation de
I’UCS) présentés a des conférences. Ces études analysent de maniére parcellaire
certaines propri¢tés des SPs. Les quelques études disponibles sur 1'usage des SPs
dans les recettes de RPCs indiquent plutét des effets mitigés (effet tantot bénéfique,

tantdt faible, voire nul) de D'action des SPs sur les propriétés rhéologiques et
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mécaniques des RPCs. En effet, certaines études ont relevé des effets bénéfiques des
SPs sur les paramétres rhéologiques des résidus densifiés (sans liant) et de remblais,
notamment une augmentation de 1’affaissement (Farzam, Rispin et al. 1998, Gay,
Buffenbarger et al. 2000, Ercikdi, Cihangir et al. 2010) et une réduction du seuil de
cisaillement (Huynh, Beattic et al. 2006, Weatherwax, Bosko et al. 2010, Ouattara
2011, Simon, Grabinsky et al. 2011, Simon ¢t Grabinsky 2013, Fan, Zhang et al.
2014).

Gay, Buffenbarger ¢t al. (2000) ont étudié I'effet du maintien de la fluidité en
fonction du temps de deux adjuvants le «hydration control admixture» (HCA) et le
«dispersing rheology aid» (DRA) dans des remblais hydrauliques constitués de 70%
de sable, de 30% de résidus et de 3,3% de ciment portland GU. 1.’évolution du temps
d’écoulement, 1’affaissement au petit cone, 1’é¢talement et la résistance mécanique de
trois mélanges de remblais (Mixl, Mix 2 et Mix 3) ont ét¢ mesurés. Le Mix 1
correspondait au remblai témoin sans adjuvant. Le Mix 2 comportait des dosages
(xve) de 10,4 mL de HCA/kg de ciment et 5,6 mL de DRA/kg de ciment, tandis que
le Mix 3 comportait des dosages de 15,6 mL de HCA/kg de ciment et 5,6 mL de
DRA/kg de ciment. Les résidus miniers présentaient une proportion de fine (< 20um)
de 80%. Pour mesurer le temps d’écoulement, un cone standard (ASTM C939) avec
une ouverture de 19,1 mm a été utilisé. Le petit cone d’affaissement (dimensions : 50
x 152 x 102 mm) a été utilisé pour mesurer ’affaissement ¢t 1’étalement des remblais.
Les valeurs d’affaissement obtenues ont été multipliées par deux pour remonter aux
valeurs d’affaissement avec le cone standard de 305 mm de hauteur. Aprés la
premiere mesure de 1’affaissement, deux échantillons de remblais ont été prélevés ot
placés dans deux cylindres de 50 x 100 mm pour étre soumis a des essais de
résistance a la compression (unconfined compressive strength UCS). Les résultats
obtenus sont présentés sur la Figure 2.13. Comme on peut 1’observer sur cette figure
2.13, des remblais incorporant des adjuvants (Mix 2 et 3) ont présenté de meilleures

fluidités et consistances comparativement au remblai témoin. En effet, durant les
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deux premicres heures aprés la préparation des mélanges, le temps d’écoulement des
remblais incorporant des adjuvants (Mix 2 et 3) a été maintenu a 6 secondes. Pour le
remblai témoin, un temps d’écoulement obtenu juste apres la préparation du mélange
était de 8 secondes. Aprés une heure, le temps d’écoulement du remblai témoin était
supérieur a 11 secondes. L affaissement des remblais suit la méme tendance que les
temps d’écoulement. L"affaissement des remblais incorporant des adjuvants (Mix 2 et
3) au temps 0 était de 14 em contre 12,5 cm pour le remblai témoin (Mix 1). Aprés
2h, I’affaissement des remblais incorporant des adjuvants (Mix 2 et 3) était maintenu
entre 13 et 14 cm tandis que ’affaissement du remblai témoin (Mix 1) avait diminué
a 10,5 cm. Quant aux propriétés mécaniques, les remblais incorporant des adjuvants
(Mix 2 et 3) ont donné des UCS a 28 jours légérement supérieurs (1 et 0,9 MPa

respectivement) a celui du remblai témoin (UCS pour mix 1 de 0.8 MPa).
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Figure 2.13 Résultats de ’utilisation d’adjuvants sur a) temps d’€coulement, b)
affaissement, et ¢) UCS de trois melanges de remblais (Gay, Buffenbarger et al.
2000).

Huwnh, Beattie et al. (2006) ont utilis¢ le polyphosphate et le formald¢hyde
sulfonites de naphtaléne dans les recettes de résidus densifiés et de remblais en péte
cimentes. Ils ont mesuré les parametres tels que le potentiel zéta, le seuil de
cisaillement et le pH des résidus et RPC incorporant des dosages varies exprimes en
termes de g de SP sec par tonne de remblai (x7;) des deux SPs. Ils ont d'abord procedé

4 une mesure initiale du seuil de cisaillement sur differents résidus densifiés ayant un
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pourcentage solide massique de 66% et un pH de 7.7. Ensuite, ils ont mesuré le
potenticl z&ta de la fraction fine (< 38um) des résidus, en faisant varier leur pH de 10
a 4 par ajout d’hydroxide de potassium (KOH) et d’acide nitrique. Les deux types de
SPs ont entrainé une réduction du seuil de cisaillement des résidus denses, mais selon
des modes d'actions différents, bien que leur adsorption sur les résidus soit quasi
identique (Figure 2.14c). Pour le polyphosphate, la diminution du seuil de
cisaillement des résidus miniers en fonction du dosage de SP corréle bien avec la
réduction du z&ta potentiel (voir Figure 2.14 a et b). Cela indique un mode d’action de
dispersion essentiellement par répulsion électrostatique. Par contre, sur cette méme
Figure 2.14 (a et b), on note que le NSF qui a présenté une meilleure efficacité sur les
résidus densifiés par rapport au polyphosphate n’a pas induit une réduction notable de
potentiel zéta des résidus avec 1’augmentation de son dosage. Un mode d’action par
des effets stériques semble plus plausible. Enfin, ces SPs ont &té utilisés sur 2
remblais préparés a 79% solide avec 3,5% de ciment avec deux résidus miniers
différents. Dans les remblais, les deux superplastifiants entrainaient une réduction du
seuil de cisaillement des remblais (Figure 2.15), mais avec une performance
relativement faible pour le polyphosphate par rapport au NSF (Figure 2.15b). La
mesure du potentiel zéta sur des pates de ciment pures en fonction des dosages des
deux SPs présentée sur Figure 2.16 visait a clarifier I’efficacité des deux SPs. Sur
cette figure, le NSF induisait une réduction importante du potentiel zéta de la pate de
ciment (passant de +5 mV a -10 mV) avec 1000 g de NSF/tonne de remblai et partant
d’une meilleure dispersion des remblais. Dans le cas du polyphosphate le potentiel
z&ta de la pate de ciment est resté positif jusqu’a des dosages d’environ 8000 g/t.
Huynh et al., (2006) ont attribué la faible réduction du potentiel zéta dans la
dispersion du remblai a une consommation des molécules du polyphosphate par les
ions calcium libérés lors de I’hydratation du ciment. Cela a été corroboré par la

formation de précipités blancs constitués de phosphate de calcium (CagP10031).



Yield stress/Pa

80 ]
i -5
(a) ] (b)
L
60 7 o 104
E J
- 3 _155;
* £
40 o g —ZD: s 2 - g = » &
* B =25 * .
v 4 '
20 | ° . N30 e e
v s |
& 8 " -35:
o+ 7 W
0 500 1000 1800 2000 2500 3000 0 500 1000 1500 2000 2500 3000
Concentration /gt Concantration igt”
03
o
1 o
% 0254 (C) o 9
- g .
£ 021 e
€ L
H ]
£ 0.15: o
§ 01{ o*
o
QQ.US-
1Y r—
0 500 1000 1500 2000 2500 3000

Concentration /gt

65

Figure 2.14 Effet des dosages de polyphosphate (#) et de naphtalene formaldéhyde

(o) sur (a) le seuil de cisaillement, (b) le potentiel zéta et (c) 1’adsorption des résidus

miniers densifiés 4 66% solide (Huynh, Beattie et al. 2006).
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Figure 2.15 Effet des dosages de polyphosphate (¢) et de naphtaléne formaldéhyde
(©) sur le seuil de cisaillement de deux remblais en pate cimenté a 79% solide et 3,5%

ciment GU : (a) résidu 1 (b) résidu 2 (Huynh, Beattie et al, 2006).
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Figure 2.16 Effet des dosages de polyphosphate (#) et de naphtaléne formaldéhyde
(o) sur (a) le seuil de cisaillement et (b) le potentiel zéta de la péte de ciment pure
(Huynh, Beattie et al. 2006).
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Klein et Simon (2006) ont utilisé des techniques comme la pénétration de 1"aiguille
de Vicat, généralement destinée a la mesure du temps de début de prise des ciments,
et la résistance a la compression uniaxiale (UCS) pour analyser 1'effet de la
composition des remblais sur la prise initiale et sur les propriétés mécaniques de
remblais. Quatre types de SPs dont un polycarboxylate (PCA), deux polynaphtalénes
de sodium (NSF1 et NSF2) et un polymélamine de sodium (PMS), ont été étudiés.
Les essais de pénétration de 1’aiguille de Vicat ont été réalisés sur les remblais
préparés entre 75 et 80% solide avec 5% de ciment portland (OPC) et incorporant des
dosages (xs) de 0,185% de PCA, 0,8% de NSF1, 0,5% de NSF2 et 0,5% de PMS par
rapport a la masse solide totale. Les remblais incorporant du SP ont accusé un retard
de prise par rapport au remblai de contréle. Les remblais avec le PCA ont donné de
faibles retards de prise initiale d’environ 1 h par rapport au remblai de contréle, tandis

les PMS et les NSF accusaient des retards de prise de "ordre de 6 a 10 h.

La résistance mécanique a été mesurée sur des remblais incorporant des dosages de
0,185% de PCA et 0,8% de NSF1 (par rapport a la masse totale de résidus). La Figure
2.17 illustre les résultats d’UCS obtenus en fonction des temps de cure de 28, 182 et
365 jours. Il ressort de cette figure que les RPCs incorporant les SPs NSF et PCA ont
donné des résistances mécaniques supérieures a celles du RPC témoins a 28 jours de
cure. Pour les temps de cure de 182 et 365 jours, le RPC incorporant le SP NSF
présente des UCS inférieurs a celui du RPC témoin, tandis que le RPC incorporant du
PCA présente un UCS nettement supérieur a celui du RPC témoin. Les bonnes
performances mécaniques du RPC incorporant du SP PCA peuvent &tre expliquées,
selon les auteurs, par une réduction de la porosité et par le developpement d’une
structure plus dense de la matrice du remblai attribuable a une meilleure hydratation

du liant.
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Figure 2.17 Effet des SPs (NSF-1 et PCA) sur 'UCS de RPC a 28, 182 et 365 jours
de cure (Klein et Simon 2006).

Simon, Grabinsky et al (2011) ont incorporé 0,185% (xz) d'un SP de type
polycarboxylate (PCA) dans du RPC pour évaluer son effet sur le sewl de
cisailllement et sur la résistance mécanmque (UCS). Le seul de cisaillement a ete
mesuré selon la méthode directe au moulinet telle que et décrite a la section 2.2.7
(Figure 2.7) par Boger (2009). Les résultats obtenus indiquent que le sewl de
cisailllement, est passe de 1000 kPa a moins de 10 kPa (voir Figure 2.18a), tandis que
la résistance mecanique a 28 jours de cure passait de 450 kPa pour le RPC témoin a
environ 1025 kPa pour le RPC incorporant le SP (Figure 2.18b). Une réduction du
temps de prise initiale de 2 h a ét¢ constatée pour le RPC traite avec du SP. De plus,
une augmentation de la résistance a tous les temps de cure (28, 182 et 365 jours) a ¢té
relevée (Figure 2.18.b). Les résultats d’UCS de cette dermiere étude sont identiques a

ceux presentes par Klein et Simon (2006).
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Figure 2.18 Evolution du seuil de cisaillement en fonction du dosage de PCA (a) et de
la résistance mécanique (UCS) en fonction du temps de cure (28, 182 et 365 jours) de
RPCs témoins et incorporant du SP (Simon, Grabinsky et al. 2011).

Cependant, d’autres ¢études ont conclu a un effet néghgeable sur les propriétés
rhéologiques, méme si les propnétés mécaniques connaissaient une augmentation
appréciable. En effet, Ouellet et Brunet (2010) ont eu recours a deux SPs de type
polycarboxylate (BASF Gleniun 7102 et BASF Gleniun 7700) pour améliorer les
parametres theologiques de RPCs en pite cimenté confectionnés avec des résidus
plastiques classifiés comme des argiles silteuses. Le pourcentage des particules fines
(infénieur 4 20 um) était de 51%, tandis que la densité spécifique des grains solides
etait de 2,67. Chaque mélange de RPC avait un volume de 30 pintes soit environ 14
litres. Les pourcentages solides des RPCs vanaient de 71,5 a 78% tandis que deux
pourcentages (5 et 7%) de lhant composé de 20% et de GU-80% de laitier ¢taient
considérés. Ouellet et Brunet (2010) rapportent qu’apres 1’ajout de 33 ml de Glemum
7700 dans 30 pintes de RPCs (14L), I’atfaissement des RPCs a 78% solide avec 5%
de liant (20%GU-80%laitier) était de 29 mm et qu’un affaissement de 100 mmn’a ét

atteint quaprés 1’ajout de 40 ml. Ce miveau d’utilisation de SP a été jugé non
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économique ¢t le pourcentage solide a été revu a la baisse a 72,5% dans "optique
d’atteindre I'affaissement d’un RPC a 71% sans SP. Aprés un ajout de 9 ml de
Glenium 7700 dans ce remblai a 72,5% solide, le seuil de cisaillement de Bingham
est resté tres élevé (autour de 510,3 Pa) avec une viscosité de 28,3 Pa.s. La recette de
remblai avec le méme pourcentage de solide de 72,5% et 7% de liant avec 13 ml de
Glenium 7102 donnait un seuil de cisaillement de 427,1 Pa et une viscosité de 21,7
Pa.s. Ces paramétres théologiques étaient nettement supérieurs aux paramétres cibles
du RPC témoin (71% de solides et 7% de liant) qui étaient de 261,7 Pa pour le seuil
de cisaillement ¢t de 13,4 Pas pour la viscosité plastique. Par contre, une
amélioration de I’'UCS de "ordre de 2,1 fois par rapport a I’'UCS de RPC témoin a été
obtenue avec les RPCs incorporant du SP. Il convient de relever que, dans cette étude,
plusieurs facteurs (pourcentage solide, pourcentage de liant et dosages) varient a la
fois, ce qui ne permet pas de saisir réellement I’effet du SP. De plus, la méthode
d’ajout du SP n’est pas clairement indiquée. Au regard des faibles performances
rhéologiques (seuil de cisaillement > 200 Pa et viscosité plastique > 10 Pa.s) et pour
des raisons économiques qui, du reste ne sont pas explicitées dans I’article, Ouellet et
Brunet (2010) concluent que I'utilisation des SPs ne peut constituer une solution

potenticlle pour augmenter les résistances mécaniques de RPCs.

Ercikdi, Cihangir et al. (2010) ont utilisé trois SPs pour améliorer les propriétés
mécaniques de RPCs riches en sulfures. Les critéres visés étaient ’obtention d’une
résistance mécanique d’au moins 0,7 MPa a 28 jours de cure et le maintien de cette
résistance au-dela de 360 jours de cure. Les résidus utilisés avaient un pourcentage en
sulfure de 26,2% constitué en grande partie par la pyrite avec une densité spécifique
de 4,09 et avec une surface spécifique de 3584 cm¥g. Le pourcentage total de la
fraction fine (taille inférieure a 20 um) était d’environ 40%. Les liants utilisés étaient
le ciment portland ordinaire (OPC) et un liant composite (PCC) constitué de 80% de
ciment portland et 20% d’additif minéral (14% de pouzzolan volcanique et 6% de

filler calcaire). Les trois SPs étaient constitués de différentes familles chimiques. Le
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premier ctait fait a base de lignine (P1), le dewaéme, a base de lignosulfonate (SP 1)
et le troisieme était un polycarboxylate (SP 2). Le pH des trois SPs était compris entre
6,8 et 8,1. Le pourcentage solide du RPC de contrdle était de 77%, tandis que les
RPCs incorporant du SP avaient des pourcentages solides de 78,1 et 78,2%.
L’affaissement obtenu pour le RPC témoin était de 7 pouces, pendant qu’il était de
7,2 pouces pour les RPCs incorporant du SP. L’utilisation des SPs a permis de rédwre
le rapport E/C de 5,9 4 5,81, soit une réduction de 6,6% et des résistances mécaniques
supérieures a 0,7 MPa a 28 jours, cette résistance a pu étre maintenue jusqu’a 360
jours de cure, tel que présenté a la Figure 2.19. On note peu de fissures sur les RPCs
incorporant du SP et une absence d'hydrates secondaires, comme 1'éttringite et le
gypse, dans la microstructure témoignant de I'inexistence du phénomeéne d'attaque

sulfatique.
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Figure 2.19 Résistance a la compression (UCS) des différents RPCs témoins et ceux
incorporant différents types de SPs : a) RPCs avec 5% de ciment portland et b) RPCs
avec 5% de liant constitué d’un melange de 80% de ciment portland et 20% d’additifs

minéraux (pouzzolane et calcaire) (Ercikdi, Cihangir et al. 2010).
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Weatherwax et al. (2010) ont étudié au laboratoire et sur le terrain les recettes de
RPCs renfermant deux SPs de type polycarboxylate (Glenium 3030 et le PS 1466),
provenant de la compagnie BASF, dans le but d’améliorer son systéme de
remblayage en termes de gain de résistance mécanique et d’économie sur le liant. La
cible de résistance mécanique des RPCs était de 2 MPa. La recette initiale de RPC
utilisant jusqu’a 12% de ciment (par masse de résidus secs) n’a donné qu’une
résistance de 1,08 MPa avec un coiit par MPa de 10,59 $CAD. 1l a alors été entrepris
de tester des recettes a 10 et 12% de liant constituées de 50% de ciment portland
(GU) et 50% de cendres volantes (FA) et contenant les deux types de SPs a des
dosages variant de 500 mL/tonne a 1000 mL/tonne (mL de SP/tonne de RPC). Scules
les recettes avec 12% de liant composé de 50% ciment et 50% cendres volantes
incorporant du SP ont permis d’atteindre la résistance cible d’au moins 2 MPa. En
effet, les recettes incorporant du Glenium 3030 a 800 mL et 1000 mL/tonne de RPC
ont permis d’atteindre des résistances de 2,185 MPa ¢t 2,034 MPa respectivement
avec un cout de 5.43 et 6.22 $CAD/MPa. Les recettes avec du PS1466 aux dosages
de 600 mlL/tonne et 800 mIl/tonne de RPC donnaient des résistances de 2,388 MPa et
2,445 MPa et les colits étaient de 4,99 et 5,30 $CAD/MPa. Une autre phase d’essais
visant a réduire la quantité de liant tout en utilisant les SPs a &té entreprise avec des
RPCs a des pourcentages de liant variant entre 2 & 7% avec des dosages de SP de 300
mlJ/tonne a 700 ml/ tonne de RPC. 1l est ressorti de cette analyse que seules les
recettes incorporant du SP avec un pourcentage de liant supérieur a 5% étaient
économiquement compétitives. Un premier groupe de RPCs utilisés sur le terrain
pour le remblayage de la mine William était constitué de liant entre 2 et 4% avec un
affaissement au cone standard d’Abrams de 225 mm, tandis qu'un deuxiéme groupe
de RPCs avait un pourcentage de liant entre 5 ¢t 7% et un affaissement de 200 mm.
Pour tous les RPCs, un seul dosage de 300 mL/tonne était incorporé. L’analyse
économique menée sur la base des résistances mécaniques développées a permis
d’établir que les RPCs avec SP n’étaient avantageux que lorsque le pourcentage de

liant dépassait 4% de liants (50% de GU et 50% de FA). Un autre SP, dénommé
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Meyco Minefill 501, a été élaboré et testé au dosage de 300 mL/tonne dans des
recettes de RPCs avec 73% solide et dont le pourcentage de liant variait de 2 a 4%.
Cela a donné des résultats encourageants. Pour cette étude, les méthodes de calcul des
couts ne sont pas indiquées de méme que les colits du SP. Aussi, les SP utilisés
provenaient d’un seul et méme manufacturier. Cela est d’autant plus difficile a
apprécier que les fournisseurs de SP sont assez nombreux. Les pourcentages de

solides semblent également assez faibles (de 1’ordre de 73%).

2.4 Discussions sur |'utilisation des SPs dans les RPCs en pate cimentés et besoin
en recherche

Au regard des nombreux facteurs susceptibles d’influencer la bonne performance des
SPs tels qu’exposés dans la section 2.2.3, leur utilisation dans les recettes de RPCs
peut s’avérer quelque peu problématique. De plus, la plupart des SPs utilisés de nos
jours ont été élaborés dans une perspective d’utilisation dans les bétons, mortiers ou
coulis de ciment. Or, de fagon évidente, ces demiers matériaux de construction
présentent des différences fondamentales avec le RPC du point de vue physico-
chimique et sont des matériaux assez normalisés comparativement aux RPCs. C’est
ce qui explique en partie la faible utilisation des SPs dans les recettes de RPCs. En
effet, selon Farzam, Rispin et al. (1998), cette faible utilisation des SP serait
attribuable 1) a la perception d’ajout de colts supplémentaires aux opérations, i) a
une mauvaise maitrise du bon usage des SPs et ii1) au manque de connaissance sur le
mode d’action et des effets des SPs. I.’analyse critique des travaux de la littérature sur
I'utilisation des SPs dans les RPCs confirme dans une certaine mesure ces points a

travers les principales remarques décrites ci-dessous.

I’objectif de la plupart des études ayant fait recourt aux SPs dans les RPCs visait
davantage a améliorer la performance mécanique des RPCs (gain de résistance) afin

de réaliser des économies par rapport aux liants. C’est notamment le cas des articles
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de Ercikdi et al., (2010), Farzam, Rispin et Karlson (1998) Klein et Simon (2006),
Ouellet et Brunet (2010) et Weatherwax et al., (2010). Pourtant, comme indiqué dans
la section 2.3, tout adjuvant présente une fonction principale sur laquelle peut &tre
associées une ou plusieurs fonctions secondaires. Dans le cas des SPs, la fonction
premiere demeure 1’amélioration des propriétés rhéologiques des matériaux
cimentaires pour faciliter leur mise en ceuvre. Les gains supplémentaires de résistance
deviennent une conséquence de la meilleure hydratation résultant de 1’état de
dispersion des particules cimentaires. Paradoxalement, les études sur 'utilisation des
SPs dans les RPCs ingistent trés peu sur cet aspect, s¢ limitant a des mesures
ponctuelles d’affaissement (Klein et Simon 2006, Ercikdi, Cihangir et al. 2010,
Weatherwax, Bosko et al. 2010) (Klein et Simon 2006, Ercikdi, Cihangir et al. 2010,
Weatherwax, Bosko et al. 2010) ou en mesurant uniquement le seuil de cisaillement
(Huynh, Beattie et al. 2006, Simon, Grabinsky et al. 2011). Seule 1’é¢tude de Gay et al.
(2000) a procédé a la mesure du temps d’écoulement et de 1’affaissement des RPCs
dans le temps. De méme, seule 1’étude de Ouellet et Brunet (2010) a tenté de mesurer
a la fois 1’affaissement et les paramétres rhéologiques (seuil de cisaillement et
viscosité plastique de Bingham). Cependant, pour cette derniére étude, les procédures
des mesures rhéologiques ne sont pas clairement décrites et les courbes d’écoulement
preésentent des allures atypiques non explicitées dans 1’article. I.a méthode d’ajout des
SPs dans le RPC n’est pas suffisamment prise en compte dans les diverses études en
dépit de son effet déterminant dans la bonne performance des SPs (Uchikawa, Sawaki
et al. 1995, Aiad 2003). En effet, trés peu d’études présentées ci-dessus se sont
intéressées spécifiquement a la méthode d’ajouter les SPs. Certains auteurs ont adopté
un ajout retardé d’une minute aprés [’ajout de liant (Klein et Simon 2006, Ercikdi,
Cihangir et al. 2010). L’effet de I’ajout retardé de SP sur un temps plus long mérite
d’étre exploré pour évaluer la performance réelle du SP méme si son application peut

étre quelque peu difficile dans la préparation du RPC a I’usine.
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La méthode de calcul du dosage de SP n’est pas harmonisée, ce qui rend difficile les
comparaisons des différents résultats obtenus dans les différentes études. En effet,
certains auteurs utilisent les dosages massiques en se basant sur la concentration de la
phase solide des SPs (extrait sec) par rapport a la quantité de liant (Ercikdi, Cihangir
et al. 2010) ou par rapport a la masse totale de solide (résidus et liant) (Klein et
Simon 2006, Simon ¢t Grabinsky 2013) et d’autres par rapport a la masse totale de
remblai (Huynh, Beattie et al. 2006). Par contre, d’autres auteurs utilisent des dosages
volumiques sans tenir compte de la concentration solide en extrait sec, du fait que la
plupart des SPs sont fournis sous forme liquide (Farzam, Rispin et al. 1998, Gay,
Buffenbarger et al. 2000, Oucllet et Brunet 2010, Weatherwax, Bosko ¢t al. 2010).

Enfin, les retombées en termes é&conomique et environnemental associées a
I'utilisation des SPs dans les RPCs ne sont pratiquement pas abordées de fagon
détaillée dans les différentes études. Pourtant, ces aspects peuvent étre a la fois les
plus limitatifs et/ou les plus incitatifs pour renoncer et/ou adopter I"'utilisation des SPs
dans le remblayage en pate cimenté (Farzam, Rispin et al. 1998). Seuls Weatherwax
et al. (2010) ont analysé les couits liés a Il'utilisation d’un SP par rapport a
I’augmentation du pourcentage de liant. Cependant, leur étude s’est limitée a deux
SPs provenant d’une méme compagnie manufacturiére en dépit du nombre élevé de
types de SPs qui existent sur le marché. De plus, I’étude n’intégre pas dans ses colits
les retombées lies a 1’économie d’eau et les gains environnementaux liés aux
potentiels surplus de résidus miniers pouvant &tre incorporés dans les RPCs avec SPs
car les niveaux d’augmentation des pourcentages solides des RPCs n’ont pas été
indiqués et analysés. Cette étude tentera d’établir I'ordre de grandeur des cofits
supplémentaires pouvant étre occasionnés par I’'usage des SPs et également d’estimer

les niveaux de réduction de résidus de surface et d’cau de mélange.
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Abstract

The rheological properties of cemented paste backfill (CPB) affect the flow
characteristics during transport for underground open stope filling. An experimental
study was conducted to investigate the effects of two different types of
polycarboxylate (PC)-based high-range water reducer (HRWR) admixtures, or
superplasticizers (SP), namely PC1 and PC2, on the rheological properties of CPB
mixtures. For cach PC type, dosages (ratio of the dry mass of PC to the dry mass of
tailings) varying from 0.045% to 0.153% were assessed. The CPB mixtures were
proportioned at solid contents of 76, 78, and 80%. A general use Portland cement
(GU) and a blended binder (S-GU) were used. The S-GU binder is composed of 80%
ground granulated blast furmace slag and 20% GU. A 4.5% binder content by dry
mass of tailings was investigated. Test results showed that the use of PC2 at optimum
dosage combined with S-GU binder resulted in better rheological properties of CPB
mixtures with 76% solid content. For CPB with higher solid contents of 78% and
80%, the required PC2 dosages to obtain adequate rheological properties to facilitate
transport were determined. A preliminary cost estimate for the HRWR required to
ensure adequate CPB flow is presented.

Key-words: Rheology; Flow properties; High-range water reducer (HRWR); Waste

management;, Cemented paste backfill.
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Résumeé

Les propriétés rhéologiques des remblais miniers en pate cimentés (RPC) affectent
leurs caractéristiques d’écoulement durant leur transport en pipeline pour le
remplissage des chantiers ouverts sous terre. Un programme expérimental a été
entrepris pour examiner la performance de deux superplastifiants a base de
polycarboxylate nommeés PC1 et PC2 sur les propriétés rhéologiques des mélanges de
RPCs. Pour chaque type de PC, des dosages (exprimés par rapport a la masse séche
de solides) variant de 0,045% a 0.153% ont é&té évalués. Les mélanges de RPC
avaient une concentration de solide massique Cw de 76%, 78% et 80%. Un ciment
portland ordinaire (GU) et un ciment composé de 20% GU et 80% de laitier de haut
fourneau (noté S-GU) ont été utilisés. Un pourcentage de liant de 4.5% de liant (par
rapport a la masse seche de résidus) a été investigué. Les résultats des essais montrent
que I'utilisation du PC2 au dosage optimal dans le RPC a 76% de solide préparé avec
le liant S-GU donne de meilleures propriétés rhéologiques. Pour les RPCs avec des
pourcentages solides plus élevés de 78% et 80%, le dosage requis de PC2 pour
obtenir des RPCs présentant des propriétés rhéologiques adéquates pour faciliter leur
transport ont été déterminés. Une estimation préliminaire des colits pour les dosages
de superplastifiants selon le pourcentage de solides est présentée.

Mots-clés: Rheologie; propriétés d’écoulement; superplastifiant (HRWR); gestion des

résidus miniers; remblai minier en péte cimentés.
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3.1 Introduction

Cemented paste backfill (CPB) is used worldwide for underground backfilling of
mined-out stopes. It is a highly efficient technique for providing secondary ground
support and maintaining a safe working environment when contiguous pillars either
collapse or are removed, allowing maximum ore recovery (Brackebusch 1994,
Landriault, Verburg et al. 1997, Belem and Benzaazoua 2008, Sheshpari 2015).
Backfilling is also recognized as an environmentally friendly and safe tailings
management method that reduces the amount of harmful tailings (up to 50%) that
would otherwise be deposited on the surface. CPB is an engineered material made by
mixing filtered tailings cake (78-85% solid content, Cw), a binding agent (3—7% by
dry mass of tailings), and mixing water. The binder hydration process evolving into
CPB and self-consolidation of backfill lead to development of high enough
mechanical strength (Fall, Célestin et al. 2010, Yilmaz, Belem et al. 2011, Yilmaz,
Belem et al. 2015). Various hydraulic binder types are currently used in CPB,
including portland cements and their combination with different mineral admixtures
for reducing backfilling operation cost (Peyronnard and Benzaazoua 2012, Tariq and

Yantul 2013, Sheshpari 2015).

CPB is usually transported from the backfill plant to the pouring stopes through
pipelines and boreholes (Thomas 1979, Pullum, Graham et al. 2006, Wu, Fall et al.
2013). The design of pipeline reticulation systems for CPB transport requires a good
knowledge of the mixture’s rheological parameters, defined in terms of yield stress
and viscosity. The yield stress is defined as the minimum pressure needed to start the
flow while viscosity expresses the frictional resistance between two layers of flmd
(Barnes, Hutton et al. 1989). CPB mixtures (solid content ranging from 70-85%)
should be proportioned to obtain a target slump in order to facilitate transport (Belem
and Benzaazoua 2008) and provide adequate rheological parameters. Depending on
the mineralogy and physical characteristics of the tailings, slumps (ASTM-standard
C143 (2012)) ranging from 6 to 10 inches (152-254 mm) are generally reported to
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meet the criteria for successful transport and backfilling (Landriault, Verburg et al.
1997, Belem and Benzaazoua 2008). In addition, the rheological parameters must be
known to estimate the pressure gradient and flow velocity for pipeline flow (Nguyen
and Boger 1998, Wennberg and Sellgren 2007, Hallbom 2008, Graham, Pullum et al.
2009, Boger 2012). Knowledge of the pressure gradient can help optimize the
pumping energy consumption (Nguyen and Boger 1998, Paterson, Williamson et al.
2004, Paterson 2012). Furthermore, CPB with relatively high solid content and high
rheological parameters may plug the pipeline. To prevent this problem, costly
positive displacement pumps (PDP) involving high pumping energy consumption are
generally required. CPB with improved rheological properties can allow using more
economical gravity transport systems and/or centrifugal pumps (CP) instead. In the
case of centrifugal pumps for pipeline transport, Addie, Whitlock et al. (2005)
reported that CPB with yield stress less than 200 Pa are required. Unfortunately, no
clear criterion was prescribed for CPB viscosity, although this parameter may affect
the pressure head loss. Due to the importance of these parameters for effective
pipeline flow design, various studies have been conducted to assess the effect of CPB
mixture designs on rheological behavior (Pashias, Boger et al. 1996, Sofra and Boger
2002, Kwak, James et al. 2005, Klein and Simon 2006, Ouattara, Mbonimpa et al.
2010, Ouattara 2011, Quattara, Yahia et al. 2013, Simon and Grabinsky 2013). Yield
stress has been found to increase with increasing solid content (Cw) (Clark, Vickery
et al. 1995, Nguyen and Boger 1998, Gawu and Fourie 2004, Alejo and Barrientos
2009, Quattara 2011, Wu, Wang et al. 2015). However, for a given binder type and
content, increased solid content significantly improves mechanical performance
(Cayouette 2003, Belem, El Aatar et al. 2006, Yin, Wu et al. 2012). Therefore, the
most economical option for obtaining high strength CPB mixtures consists to increase
the solid content rather than the binding agent content, as the binding agent accounts
for from 75 to 80% of the total cost of backfilling operations (Grice 1998). Another
advantage of increasing the solid content of CPB is that it further reduces the amount

of tailings that are deposited in surface tailings storage facilities, hence reducing the



82

environmental footprint. However, highly concentrated CPB mixtures (~80%)

undergo high flow resistance that affects the pipeline flow during casting operations.

The workability of cementitious materials with high solid content can be improved by
incorporating high-range water reducer (HRWR) admixtures. HRWR admixtures are
synthetic organics that act to disperse charged particles, hence improving the
rheological properties. Three successive generations of HRWR have been developed
over the years (Ramachandran 1995, Jolicoeur, Mikanovic et al. 2002, Liu, Wang ¢t
al. 2014). The main active chemical components of the first generation were
sulphonated naphthalene formaldehydes (SNF) or polynaptalene sulphonates (PNS).
Sulphonated melamine formaldehydes (SMF) or polymelamine sulphonates (PMS)
were used for the second generation (Ramachandran 1995, Rixom and Mailvaganam
2002). The dispersing mechanisms of these two generations are electrostatic repulsive
forces that are induced when the HRWR polymers are adsorbed on the surface of
cement particles (Ramachandran 1995, Rixom and Mailvaganam 2002). The third
generation of HRWR are polvacrylate superplasticizers. They are produced by
polymerization of carboxylic acid groups (polycarboxylates) as the main backbone
molecules. Side-chain copolymers such as ethylene glycol are grafted onto the main
backbone to provide the admixture with a comb structure with high molecular weight
(Yoshioka, Sakai et al. 1997). This structure promotes the dispersing mechanisms by
means of steric hindrance (i.e., repulsion between groups positioned on the same side
of a double bond) to prevent particle agglomeration. Currently, polycarboxylate
HRWRs are widely used in the concrete industry, and are preferred over PNS and
PMS admixtures due to their effectiveness even at lower dosages (Sakai, Kawakami
et al. 2003, Sakai, Kasuga et al. 2006). Steric hindrance is a more effective
mechanism than electrostatic repulsion (Uchikawa, Hanehara et al. 1997, Yoshioka,
Sakai et al. 1997). Moreover, dispersing mechanisms based on steric repulsion are
less dependent on cement composition than are PNS and PMS admixtures, and

accidental overdosage does not significantly affect material stability (Greisser 2002).
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The use of superplasticizers in CPB remains limited despite the expected benefits for
improving the rheological properties and flow performance (Huynh, Beattic et al.
2006, Ercikdi, Cihangir et al. 2010, Ouattara, Yahia et al. 2013) as well as mechanical
properties of CPB (Weatherwax, Bosko et al. 2010, Simon, Grabinsky et al. 2011).
The limited use of HRWR in CPB mixtures is probably due to the additional costs
(Farzam, Rispin et al. 1998) as well as the lack of knowledge about the mechanisms
within the mixtures and their beneficial effects. However, Ercikdi, Cihangir et al.
(2010) reported that the use of PNS- and PC-based polymers improved the
rheological and mechanical properties of CPB mixtures. Water content was reduced
by 6.6% for CPB containing HRWR superplasticizers compared to a control CPB
mixture (without HRWR), for a constant slump (Ercikdi, Cihangir et al. (2010)).
These authors also found that HRWR admixtures reduced microcracking induced by
internal sulphate attack in hardened CPB. However, Agarwal, Masood ¢t al. (2000)
highlighted the need to optimize the HRWR dosage before use in cementitious
materials. The effectiveness of HRWR in cementitious systems depends on the mix
proportioning, solid concentrations, water hydrochemistry, HRWR type and dosage,
and HRWR-binder compatibility (Gotaszewski and Szwabowski 2004). The
effectiveness of superplasticizers is also sensitive to their addition mode (Uchikawa,
Sawaki et al. 1995, Jolicoeur and Simard 1998, Flatt and Houst 2001, Aiad 2003,
Gotaszewski and Szwabowski 2004) as well as the mixing energy (Chopin, Cazacliu
et al. 2007). Therefore, for complex CPB materials, it is important to investigate the
main influential factors on the rheological parameters, including superplasticizer type

and addition mode, binder type and content, solid content and rheological age.

The objective of this study was to assess the effects of two polycarboxylate-based
polymers (PC1 and PC2) on the rheological behaviour of CPB mixtures. The overall
aim was to improve the understanding of the behaviour of HRWR admixtures in
highly concentrated CPB systems to ensure their effective use to improve rheological

and mechanical properties.
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3.2 Experimental program and test methods

The experimental program was conducted to assess the compatibility between both
binders (GU and S-GU) and HRWR (PC1 and PC2) by determining the saturation
dosage and fluidity retention and loss over time of CPB mixtures proportioned with
76% solid content. Saturation dosages were assessed using empirical tests, including
the slump test, V-funnel flow time, and rheological measurements to determine vield
stress and plastic viscosity using a coaxial cylinder viscometer. Measurements were
performed at age 10, 60, 120, and 180 minutes after the first contact between water
and binder (i.¢., at the start of the binder addition in step 3), as described below. The
saturation dosage corresponds to the SP dosage beyond which there is no significant
improvement in fluidity (Yahia, Tanimura et al. 2005). Based on the saturation
dosage results, the best PC—binder combination was determined. For each PC type,
fluidity retention and loss over time were examined to determine the compatibility of

the PC—binder combination.

This experimental program also aimed at investigating the impact of solid
concentration on the rheological response of superplasticized CPB materials. CPB
mixtures with higher solid contents of 78% and 80% were then prepared using the

most compatible PC—binder combination.

3.2.1 Material characteristics

The tailings used in this study were sampled from the backfill plant of a gold mine
located in the Abitibi-Témiscamingue region (Quebec, Canada). The tailings were
first decyanided (an INCO process using SOz2-Air and H2S2) and dewatered using a
thickener followed by disk filtering to obtain tailings cake with low gravimetric water
content ranging from 18% to 25%, i.e., a solid mass content ranging from 85% to

80%. The tailings cake was then homogenized and used to prepare a representative
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sample for determining physical, chemical, and mineralogical properties. The tailings
sample used in this study had an mitial water content of about 23%, or a solid mass
concentration of 81%, and a BET specific surface area of 2.89 m?%g. The specific
gravity (Gs) 1s 3.42. This relatively high Gs is due mainly to the high sulphide content
(32.5% pyrite, see Table 3.3), as confirmed by the sulphur content presented in the
chemical composition section below (Table 3.1). The particle size distribution of the

tailings sample is shown in Fig. 3.1.
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Fig. 3.1 Particle size distribution curves for the tailings sample.

The coefficient of uniformity Cu (Dso/D1o) 1s 7.4 and the coefficient of curvature Cc
((D30)*(D1o x Deo)) is 1.0. When Ppum represents the fraction of particles smaller

than the diameter D, it can be observed that the content of ultrafine particles (P2oum)
(D < 20 wm) is about 46%. The tailings particles were therefore classified as medium-

sized (Landriault 2001). The total fine fraction (Psopm) was about 88%.





