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ABSTRACT

This work presents the results of a study conducted on the geochemistry of tailings from the
abandoned Sidi Kamber mine (Skikda).

These tailings are ore processing discharges from the mine with a remarkable percentage of
toxic metals from acid mine drainage, the main cause of environmental degradation and soil
and groundwater pollution.

The objective of this project is to characterize the geochemical behaviour of discharges from
the Sidi Kamber mine, under normal (laboratory) conditions by various methods, namely:
Static Prediction Tests, Kinetic testing and extraction testing. Aim to better understand the
phenomena involved in the generation or mitigation of potential contamination.

Keywords: Mining residues, Acid mine drainage, Leaching, Geochemistry, Mining
environment, Sidi Kamber mine.

RESUME :

Ce travail présente les résultats d’une étude menée sur la géochimie des résidus miniers de la
mine abandonnée de Sidi Kamber (Skikda).

Ces résidus sont les rejets de traitement des minerais de la mine qui présentent un pourcentage
remarquable en métaux toxiques issus du phénomeéne du drainage minier acide, la principale
cause de dégradation de I'environnement et de pollution des sols et des eaux souterraines.
L’objectif de ce projet est de caractériser le comportement géochimique des rejets de la mine
de Sidi Kamber, en conditions normales (de laboratoire) par différentes méthodes a savoir :
Essais statiques de prédiction, essais cinétiques et des tests d’extraction. On vise a mieux
connaitre les phénomenes impliqués dans la génération ou I’atténuation d’une éventuelle
contamination. Les résultats obtenus lors des essais confirment que les résidus de Sidi
Kamber ont un impact sur ’environnement par le relargage des Eléments Traces Métalliques
tels que : le cadmium, le fer, le cuivre, le zinc..

Mots clés : Reésidus miniers, Drainage minier acide, Lixiviation, Geochimie,
Environnement minier, mine de Sidi Kamber.
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Introduction générale

L’ Algérie posséde un potentiel géologique intéressant pour l'investissement et le partenariat
visant I’exploration minicre, le développement et la production de certaines substances
minérales. Elle dispose de richesses mini¢res dont une grande partie n’est pas encore exploitée.
Le potentiel minier algérien est équivalent a ceux des grands pays miniers comme 1’ Australie,
I’Afrique du Sud, la Russie, la Chine ou le Brésil. De I'extraction jusqu'a la fabrication de
produits et les équipements finis, la filiere des mines pourrait permettre de contribuer
efficacement au développement durable des activités économiques au méme titre que les
hydrocarbures.

Pour subvenir a ses besoins vitaux en matiéres premiéres, 1’ Algérie exploite ses ressources
naturelles via des travaux miniers a ciel ouvert ou souterrains. Chacune des étapes de
I’exploitation miniére peut étre génératrice de différents types de résidus miniers, généralement
de caractéristiques physiques et chimiques assez différentes et donc d’impacts
environnementaux différents.

Les principaux problémes environnementaux liés a la gestion des rejets miniers sont la
production du drainage minier acide (DMA), du drainage neutre contaminé (DNC) et le
relargage des métaux. Afin de maitriser ces problemes environnementaux, plusieurs essais ont
été proposés pour prédire la génération du DMA et permettre une planification de la disposition
des rejets (Kitobo, 2009 ; Merchichi, 2013).

Nous avons mené la présente étude afin d’évaluer la pertinence des essais de lixiviation en batch
pour la prédiction du comportement géochimique des rejets miniers de la mine abandonnée de
Sidi Kamber dans la wilaya de Skikda a I’Est de 1’ Algérie.

Notre projet a pour objectifs :

- La déetermination des caractéristiques physiques et chimiques des rejets de la mine de
Sidi Kamber.

- L’évaluation du comportement geéochimique des rejets miniers a partir des essais
statiques (PN, PA), des essais de lixiviation en batch (CTEU-9, TCLP, SPLP) et des
essais cinétiques (mini cellule d’altération)

- La réalisation des essais d’extraction simple afin d’étudier I’extractibilité des especes
chimiques contenues dans les échantillons.

Dans le présent travail, nous avons développé les parties suivantes :

Le premier chapitre présente les rejets miniers, leur impact sur I’environnement (notamment le
DMA) et leur gestion. Le deuxieme concerne la région d’étude et une synthése bibliographique
sur les différents essais de lixiviation.

Le troisieme chapitre comprend les matériels et les méthodes utilisées pour les essais.

Et enfin le quatrieme chapitre est consacré aux résultats et discussions.
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Chapitre 1 : Généralités sur les rejets miniers

1.1  Introduction

L’activité miniére fournit une source majeure de croissance économique du développement de
plusieurs pays. Elle est essentielle a presque toutes les facettes de nos vies, de la construction
aux innovations technologiques qui améliorent I’existence. Malgré les profits économiques, les
opeérations miniéres génerent des déchets qui peuvent étre nocifs pour I’environnement s’ils
sont éliminés sans avoir subi le traitement adéquat. Pour I’empécher, les sociétés miniéres
doivent caractériser, prédire, contrdler et traiter leurs déchets.

1.2 Les défis environnementaux de I’industrie miniére

Un site minier est défini comme le lieu d'extraction de minéraux a valeur commerciale.

Les matiéres résiduelles sont déposées dans les zones de stockage sous forme broyee ou
simplement concassées. La gestion de chaque type de rejet est en fonction de ses propriétés,
des caractéristiques de 1’exploitation miniere et des particularités du site.

Les dimensions des composants d’une mine sont toujours différentes d’une exploitation a
I’autre.

Les effets sur I'environnement seront différents, ils dépendent des composants et des
caractritiques des matériaux traités (Aubertin et al ., 2002).

1.3 Les rejets miniers

Les résidus peuvent étre définis comme tout produit ou dép6t résultant de la recherche et de
I’exploitation miniére ou du traitement du minerai; ces résidus peuvent étre des produits
naturels (stériles francs, produits minéralisés non exploitables) ou artificiels, plus ou moins
transformés, issus des phases de traitement et d'enrichissement du minerai (rejet de laverie,
scories) contenant d'éventuels additifs chimiques, minéraux ou organigues.

La nature et I'étendue des impacts d'un rejet minier sur I'environnement dépendront de :
(Merchichi, 2013).

e Saquantiteé totale.

e Sacomposition chimique et minéralogique.

e  Ses caractéristiques physiques.

e Laméthode de stockage et sa localisation dans un contexte environnemental particulier.
Ces différents aspects sont fortement influencés par les caractéristiques de la mine :
(Merchichi, 2013).

e la substance exploitée.
la nature du gisement.

sa taille et le mode d'exploitation utilisé.
les processus de traitement des minerais utilisés.
sa localisation dans un contexte environnemental particulier (Merchichi, 2013).
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A,B : Stériles (francs) de découverture et/ou de tracage de
galerie

€:
contact du filon, halo géochimique)

D

E:

F:

: Minerai (gisement)

"USINE DE METALLURGIE
- EXTRACTIVE USINE DE TRAITEMONT
(laverie

Stériles mixtes (encaissant stérile, minerai pauvre au

Minerai pauvre stocké

Digue a stériles- résidus de laverie

: Terril - résidus de laverie

: Scories de grillage / fusion

Fig 1.1 Différents types de déchets miniers (BRGM, 1997)

Nous pouvons classer les principaux types de résidus en quatre groupes principaux :
(BRGM, 1997).

- Les stériles francs de découverture et /ou de tracage de galerie.

- Les résidus d’exploitation (stériles francs et/ou stériles de sélectivité minéralisés).
- Les résidus de traitement (rejets de 1’usine de concentration).

- Les autres résidus (scories de grillage ou de fusion du minerai).

Tableau 1.1 Différents types de déchets miniers

Types du déchet minier Description

Stériles francs de découverture Ce sont les sols et morts terrains qui recouvrent le

minerai, issus du décapage de la surface. ils
contiennent, en regle générale, des teneurs faibles

en métaux.
Résidus d’exploitation (stériles de | Ils présentent le minerai pauvre non
sélectivité) économiquement rentable
Résidus de traitement (tailings) C’est la gangue qui représente les résidus appauvris

en substances valorisables

Autres types de rejet Les scories de grillage ou de fusion du minerai, les
boues provenant du traitement chimique des eaux.
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Résidus de
découvertures,

d'infrastructure
(stérile francs)

Exploitation

Résidus
d'exploitation
(stériles de
sélectivité
et/ou stérile
francs )

J3luIW snpisay

Résidus de
traitement
(laverie,
flottation)

Usine de traitement

Fonderie

Fig 1.2 Etapes d’exploitation d’un gisement métallique et les résidus miniers correspondants.

Comme le montre la figure 1.2, les opérations mises en ceuvre sur un site minier pour exploiter

un gisement peuvent étre divisées en trois (ou parfois quatre) étapes principales : (BRGM,

1997).
- Les travaux nécessaires pour donner acces au gisement : I’ampleur de ces travaux de

déblaiement (ou de découvertures) dans le cas de mine a ciel ouvert et de percement de

galeries, puits ou descenderies pour une mine souterraine varient énormément en
fonction des caractéristiques du gisement. Les mines a ciel ouvert produisent en
général beaucoup plus de stériles (en moyenne, de I’ordre de 10 fois plus) que les mines
souterraines davantage sélectives.

- Les travaux liés a D’extraction du minerai «tout venant» a son tri préliminaire
(éventuellement nécessaire pour minimiser la quantité de roches stériles, ou « gangue »
présents dans le minerai)

- Un ensemble de filieres de traitement regroupées dans une usine d’enrichissement
utilisée pour séparer les phases minérales porteuses des éléments valorisables de la
gangue steériles ; le produit de 1’usine, enrichi en éléments valorisables, s’appelle « le
concentré ». dans la plupart des cas, ce dernier constitue le produit marchand de la mine.

- Dans certains cas, lors des exploitations anciennes, une fonderie ou une usine de grillage
pouvait étre édifiée a proximité de un ou plusieurs sites miniers voisins pour transformer
I’¢lément valorisable du concentré en forme métallique

1.4 Gestion des rejets

La gestion des rejets miniers doit comporter des actions a toutes les étapes du cycle de vie d'une
mine et apres sa fermeture. Cette gestion adapte des stratégies visant a minimiser les impacts
négatifs des rejets sur I'environnement et permettant de faciliter la restauration des aires
d'accumulation de ces derniers.

1.4.1 Gestion des rejets solides

Le stockage requis en raison du volume de résidus dépasse souvent le volume total in situ du
minerai exploité et traité. Le stockage des résidus exige non seulement une importante quantité
de terre, mais a également le potentiel de causer la pollution de l'air et des riviéres.
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Historiquement, les résidus étaient réguliérement évacués directement dans le cours d'eau le
plus proche et est toujours pratiqué dans certaines parties du monde. Ce type d'élimination des
résidus crée de vastes passifs environnementaux et les colits associés a 1’assainissement et
remise en état (Reid et al., 2009).

Actuellement, les résidus sont utilisés comme remblai souterrain, stocke dans des fosses a ciel
ouvert, séche et empilés ou pompés dans des bassins de résidus (Edward et al., 2011)

1.4.1.1 Gestion des stériles miniers

Les stériles miniers mis en tas constituent des empilements de matériaux rocheux, de taille
souvent grossiére et avec un indice de vide élevé. Les haldes (décharges) sont souvent des
ouvrages de grande envergure pouvant atteindre plusieurs dizaines de metres de hauteur. Ils
sont déposés de fagcon que les stériles présentent une ségrégation des matériaux grossiers et des
matériaux fins. Cette hétérogénéité complique le comportement mécanique, hydraulique et
géochimique global de I’ouvrage. Les principales préoccupations liées aux empilements de
stériles sont leur stabilité physique et chimique. (Aubertin et al., 2002).

La stabilité physique des haldes dépend de leur configuration géométrique, de la topographie
du site, des propriétés des matériaux de fondation et des matériaux de la halde (y compris leur
durabilité), du procédé et de la séquence de construction, des conditions climatiques et
hydrologiques, les pressions d’eau ainsi que 1’ampleur et la nature des forces dynamiques
(Aubertin et al ., 2002).

Lorsque les stériles contiennent des sulfures minéraux générant un drainage minier acide, la
stabilité chimique des empilements de stériles miniers, peut étre particuliérement compromise
(Aubertin et al ., 2002).

1.4.1.2 Gestion des rejets du concentrateur

Les rejets du concentrateur sont généralement transportés sous forme de pulpe vers le site de
stockage, qui est entouré de digues (bassins de résidus). La stabilité physique des structures de
retenue et de confinement et la stabilité chimique des rejets sont Les principaux problémes
environnementaux liés aux rejets du concentrateur (Aubertin et al., 2002).

Le rejet du concentrateur saturé se consolide lentement a cause de son mode de placement, sa
teneur en eau initiale et sa faible conductivité ce qui affecte sa stabilité physique (Aubertin et
a., 2002).

Cette stabilité dépend du type de matériau de retenu utilisé pour les rejets du concentrateur et
notamment de la méthode de construction utilisée (en aval, en amont, sur I’axe central ou autre).
Les digues de retenue doivent étre congues pour résister aux combinaisons de charges les plus
défavorables prévues. A cet égard, le facteur de sécurité acceptable peut varier en fonction de
la nature des structures, du mode de rupture, du type de contrainte et de la probabilité
d'occurrence de I'événement (Aubertin et al., 2002).

La stabilité chimique des rejets de concentrateur est également importante (Bernier et Li, Belem
etal., 1999)

En effet, la résistance de la digue est affectée par la composition minéralogique et chimique du
rejet de concentrateur. Dans certains cas, il peut y avoir une perte de force du remblayage au fil
du temps en raison des altérations chimiques (Aubertin et al., 2002).
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1.4.1.3 Gestion des boues de traitement

Les méthodes de traitement du DMA sont de plus en plus développées notamment en ce qui
concerne 1’élimination des boues issues de la décontamination d’eau acide. Cependant, des
questions liées au comportement hydromécanique des boues pendant les phases de suspension,
de sédimentation / clarification et de consolidation n’ont pas eu des réponses (Aubertin et al.,
2002).

1.4.2 Gestion des rejets liquides

L’utilisation de I’eau dans la mine est primordiale car certaines opérations miniéres ne peuvent
s’effectuer qu’en présence d’eau. Plusieurs facteurs influent sur la qualité de I'eau de mine, le
type de minéralisation et d'exploitation sont les plus importants. L'eau de mine contient
différents types de contaminants pouvant étre classés comme solubles, non solubles et
radioactifs (Aubertin et al., 2002).

Les contaminants insolubles sont constitués de particules solides en suspension dans I'eau, ce
qui entraine une turbidité accrue ou des effets d'envasement résultant de leur sédimentation. Les
contaminants solubles produits par I'industrie miniere comprennent a la fois les acides générés
par I'exposition des sulfures a I'oxygéne de I'atmospheére, les métaux lourds (Cu, Pb, Zn, Hg,
etc.) et les contaminants résultant de procédés de traitement du minerai. Ce type de
contamination est généralement associé au drainage minier acide (DMA) (Aubertin et al .,
2002).

1.5 Drainage minier acide

Le drainage minier acide (DMA) résulte de I'oxydation des sulfures contenus dans les dechets
produits lors de I ’exploitation miniere. Cette oxydation engendre la production d'acide
sulfurique et la dissolution de métaux lourds.

Cet effluent acide possede ainsi la capacité de mobiliser les métaux lourds contenus dans la
roche. [2] Il est caractérisé par un pH faible (pH < 6), une acidité élevée de méme que des
teneurs ¢levées en métaux et en sulfates dans 1’eau. [3]

Le DMA résultant a un impact environnemental sur les eaux de surface ou souterraines s'il n’est
pas neutralisé.

Plusieurs sulfures sont rencontrés dans les gisements et les rejets miniers, mais le sulfure le plus
abondant est la pyrite (Aubertin, 2002 ; Bassolé, 2016)

Certains des minéraux sulfurés les plus importants sont énumérés dans le tableau (Pastore,
2003)
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Tableau 1.2 Les principaux minéraux associés au DMA

Minéral Composition
Arsénopyrite FeSz7FeAs
Bornite CuFeSy
Chalcocite CuzS
Chalcopyrite CuFeS;
Covellite CuS
Galéne PbS
Molybdénite MoS:
Pyrite FeS:
Sphalérite ZnS

Différents phénomenes affectent la qualité du drainage minier dans les sites abandonnés (tout
comme pour les sites miniers en opération), notamment 1’oxydation des minéraux sulfureux, la
neutralisation par les minéraux acidivores, la précipitation de minéraux secondaires, et la
solubilisation des éléments les plus mobiles. Dans le cas de rejets sulfureux, lorsque le pouvoir
neutralisant d’un rejet minier ne permet pas de neutraliser tout 1’acide qui est produit par
I’oxydation des minéraux réactifs, on parle a ce moment de génération de DMA. Ce phénomene
de génération d’acide favorise la mise en solution de divers éléments, qui deviennent plus
solubles a bas pH. L’acidité, combinée a la présence de contaminants potentiellement toxiques,
comme divers métaux (ex. : Fe, Al, Mn, Zn, Cu, Cd, Hg, Pb, Co, Ni, Ta, As), peut affecter
sérieusement les écosystemes, qui recoivent les effluents contaminés (voir Down et Stock, 1977
; Ritcey, 1989 ; Ripley et al., 1996 ; Marcus, 1997 ; Morin et Hutt, 1997 ; Aubertin et al., 2002a).

151 Oxydation des minéraux sulfureux
Le DMA résulte de 1’oxydation naturelle de minéraux sulfureux, que 1’on retrouve dans les
matériaux rocheux, lorsque ceux-ci sont exposés a I’air et a ’eau. Les deux minéraux sulfureux
les plus fréquemment rencontrés sont la pyrite et la pyrrhotite ; d’autres minéraux sulfureux tels
que la chalcopyrite, la sphalérite, 1’arsénopyrite et la galene peuvent également €tre présents
(Bussiere et al., 2014)
Les minéraux sulfureux peuvent subir I’oxydation de facon directe par I’eau et I’oxygene, tel
qu’illustré a 1’équation suivante (cas de la pyrite ); (Kleinman et al., 1981) : (Bussiére et
al.,2014)

FeSz + 7/202+ HoO — Fe?* + 2S04 % + 2H' [1]
Dans 1’¢équation 1 1’oxydation de la pyrite peut se produire en présence de d’eau et a pH pres
de 7. L'oxydation initiale de la pyrite produit du fer ferreux, des sulfates et/ou du soufre libre,
ainsi que de I'acide sous forme d'ions hydrogéne (équation 2). Ensuite, dans I’équation 2, le fer
ferreux va réagir a son tour avec l'oxygene et l'acide présent pour produire de 1’eau et du fer
ferrique. Ce dernier, dans des conditions de solutions basiques, peut se précipiter sous forme
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d'hydroxyde de fer ou d'oxyde de fer (équation 3), abaissant par conséquent encore plus le pH.
En conditions de solutions acides, il va oxyder encore plus les sulfures métalliques de maniere
encore plus efficace que I'oxygene comme indiqué dans I'équation 4. La réaction produit de
nouveau du fer ferreux, des sulfates et/ou du soufre libre et plus d'ions hydrogéne, réduisant le
pH aux valeurs des solutions trés acides (<3.5). Le fer ferreux ainsi produit pourra s'oxyder
selon la deuxiéme réaction et ainsi de suite. Bien que la réaction d'oxydation de la pyrite est
lente & démarrer, une fois que cela est fit, l'activité du fer ferrique augmente et accélere la
réaction selon la boucle notée des réactions (2), (3) et (4) et le pH chute en bas de 3.5. [2]

Fe?* + 1/40; + H* — Fe* + 1/2H,0 [2]

Fe3* + 3H,0 — Fe (OH); + 3H* [3]

FeS, + 14Fe®" + 8H,0 — 15Fe?* + 2(S04 )% + 16H* [4]

Les différentes phases de formation du DMA décrites par les équations 1 a 4 se développent
normalement selon une séquence en trois phases (Kleinman et al., 1981).

En se basant sur la premiere et la troisieme équation simplifiée, la génération de 1’acide qui
produit du fer qui précipite par la suite sous forme de Fe(OH)s se présente par la réaction
suivante : [4]

FeS; + 15/40; + 17/2H,0— Fe(OH)s+ 2(SO4 )* + 4H*
Equation globale de formation du DMA : [4]
FeS; + 15/40; + 13/2Fe** +17/2H,0 — 15/2Fe?* + Fe(OH)s+ 2(SO4 )* + 17/2 H*

La figure 1.3 illustre ces différentes phases de formation du DMA, pour le cas de la génération
d’acide par I’oxydation de la pyrite. Les deux premicres phases de formation du DMA ont lieu
a des pH suffisamment élevés, de sorte que le fer ferrique précipite sous forme d’hydroxyde et
n’agit pratiquement pas comme oxydant de la pyrite. Aprés un certain temps, il y a assez
d’acidité pour que le pH soit abaiss¢, engendrant ainsi 1’oxydation indirecte de la pyrite par le
fer ferrique. On peut aussi remarquer que les premieres phases de formation du DMA génerent
globalement quatre ions H+ par mole de pyrite oxydée (équation 1), alors qu’en phase 3
(oxydation indirecte), une mole de pyrite génére seize moles d’ions H+. La génération de DMA
est donc un phénoméne qui commence lentement, et dont 1’intensité s’accélére a mesure que
les conditions s’approchent de la troisiéme phase. A ce moment, le phénomeéne de production
d’acide devient trés rapide (Bussicre et al., 2014)

Un autre facteur important dans la production de DMA est la présence de bactéries, qui peuvent
accélérer les mécanismes de génération d’acide. Par exemple, les bactéries Acidithiobacillus
ferrooxidans ont la capacité de catalyser la réaction d’oxydation du fer ferreux en fer ferrique
(équation 2). Dans la littérature, on parle d’une accélération de la réaction par un facteur de 103
a 10° (voir Singer et Stumm, 1970 ; SRK, 1989 ; Nordstrom, 2000). Comme 1’équation 2 est
souvent considérée comme 1’équation limitante au niveau de la génération d’acide, 1’action des
bactéries a donc un impact direct sur le taux de production d’acide. Certaines bactéries peuvent
aussi oxyder le soufre produit lors de I’oxydation des minéraux sulfureux et oxyder directement
certains sulfures métalliques (Bussiere et al., 2014)

S% + 3/202 + H20 — H2S04 [5]

En effet, des bactéries oxydantes du fer peuvent accélérer I'oxydation des sulfures lorsque le
pH du milieu est fortement acide. Ces bactéries viennent chercher leur énergie en oxydant
directement la pyrite et le fer ferreux en fer ferrique nécessaire pour I’oxydation indirecte de la
pyrite a de bas pH. Cependant, la population bactérienne variera selon les conditions d'acidité
(Guay, 1999).

Plusieurs facteurs peuvent influencer sur 1’apport biologique a 1’oxydation de la pyrite,
principalement le pH, la température, la surface spécifique, la morphologie des sulfures et la
concentration en oxygéne (Bussiére et al., 2014) [2]
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Fig 1.3 Etapes de la formation de DMA (tirée d’Aubertin et al., 2002a, d’aprés Kleinman et
al., 1981)

1.5.2 Processus de neutralisation dans les rejets miniers
Un autre aspect important, concernant la qualité du drainage minier, est la présence ou non de
minéraux acidivores dans I’environnement immédiat ; le tableau 3 présente les principaux
minéraux neutralisant pouvant étre retrouvés dans les rejets miniers. Les minéraux neutralisants
les plus efficaces sont les carbonates, plus particulierement la calcite (CaCOs3), la dolomite
(CaMg(COs3)2) et I’ankérite ((CaxMgyMnz)COsz,0u Xx+y+z=1). Les mécanismes de
neutralisation de ’acide sulfurique (issu du DMA) par la calcite et la dolomite sont illustrés
dans les équations suivantes (Aubertin et al., 2002a ; Bussiére et al.,2014).
Calcite: 2CaCO3 + H2S04 — 2Ca?" + 2HCO®" +S04 2 [6]

Dolomite: CaMg(COgz)2 + H2S04 — Ca?" + Mg?" + 2HCO®* +S04 2 [7]
Ces équations montrent que 1’acide sulfurique produit par I’oxydation des minéraux sulfureux
est neutralisé par le carbonate, pour produire des ions bicarbonates, des sulfates et des ions
calcium (et magnésium pour la dolomite). D’autres carbonates (voir tableau 1.3), en plus de
ceux déja mentionnés, peuvent aussi contribuer a neutraliser I’acide généré par 1’oxydation des
minéraux sulfureux (Bussiére et al., 2014)
L’autre principale famille de minéraux pouvant neutralisés I’acide produit par 1I’oxydation des
minéraux sulfureux est celle des silicates. Les principaux silicates que 1’on retrouve dans la
gangue des minerais sont, par ordre d’importance (e.g. Aubertin et al., 1996) : quartz, chlorite,
micas (biotite et muscovite), plagioclases, amphiboles et tourmaline. A part le quartz, qui est
considéré comme inerte géochimiquement (Lawrence et Scheske., 1997), les autres minéraux
peuvent avoir un effet sur la qualité¢ de I’eau venant de parcs a résidus générateurs de DMA
(Bussiére et al., 2014).
Il est toutefois reconnu que les minéraux carbonatés sont nettement plus réactifs que les
silicates ; parmi ces familles de minéraux, on retrouve différents niveaux de réactivité. La
hiérarchie suivante de la réactivité relative des carbonates a été proposée par Blowes et Ptacek
(1994) : calcite > dolomite > ankérite magnésienne > ankérite >sidérite (Bussiére et al., 2014)
D’autres réactions chimiques peuvent se produire dans les rejets miniers et elles sont
susceptibles de modifier le comportement geochimique du systéeme. Par exemple, Une
précipitation de minéraux secondaires dans les rejets (tel le gypse) peut avoir lieu si les
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concentrations des ions sulfates provenant de 1’oxydation des minéraux sulfurés et des ions
calcium provenant t de la neutralisation par les carbonates sont suffisamment élevées.

Ces précipitations ont un effet sur la qualité de I’eau (en réduisant les concentrations de ces
deux éléments et en produisant certains autres eléments) et également sur les propriétés des
rejets (baisse de la porosité, par exemple). L’accumulation des minéraux secondaires peut
diminuer la diffusion de 1’oxygéne en profondeur (voir Blowes et al., 1991 ; Aubertin et al.,
2002a) en formant localement une interface moins perméable entre les résidus oxydés et les
résidus frais. La compréhension des processus geochimiques, contribuant a la formation des
minéraux secondaires, est primordiale si on veut pouvoir prédire I’évolution du DMA dans un
site minier (Bussiére et al., 2014).

Tableau 1.3 Principaux minéraux neutralisants susceptibles d’étre retrouvés dans les rejets

miniers
Famille Minéral Composition
Calcite CaCO3
Aragonite CaCO3
Dolomite CaMg(COs):
Magnésite MgCOs
Carbonates Ankérite Ca(Fe,Mg)(COs)2
Kutnohorite CaMn(CO:s):
Sideérite FeCOs
Smithsonite ZnCO3
Cérusite PbCOs
Gibbsite Al(OH)3
Hydroxydes Manganite MnOOH
Goethite FeOOH
Brucite Mg(OH).
Chlorite (MgFe)sAl(SizAl)O10(OH)2
Orthose KAISizOs
Silicates Albite NaAISizOs
Anorthite CaNaAl,Si>Og
Muscovite KAI>(SizAl)O10(OH)2
biotite K(Fe,Mg)s AlSiz010(OH)

1.5.3 Lesimpacts du drainage minier acide

Le drainage minier acide affecte les systemes lotiques de nombreuses fagons. Il en résulte des
pressions multiples, directes et indirectes, sur les organismes constituant la structure
communautaire de I'écosystéeme. Ces effets peuvent étre vaguement classés comme chimiques,
physiques, biologiques et écologiques, bien que I’impact global sur la structure de la
communauté soit I’élimination des especes, simplifiant la chaine alimentaire et donc réduire de
maniere significative la stabilité écologique (Gray, 1997).

Le drainage minier acide est reconnu comme un polluant multifactoriel et I'importance de
chaque facteur varie au sein des systemes affectés et entre ceux-ci. Les principaux facteurs sont
I’acidité elle-méme, la salinisation, la toxicité des metaux et les processus de sédimentation.
L’impact global est trés largement contrdlé, moins par la nature du lixiviat s’écoulant des
entrées de la mine, mais en fonction de la capacité tampon de I’eau de réception et de la dilution
disponible. Les riviéres douces faiblement tamponnées sont plus gravement touchées que les
systemes durs bien tamponnés, ou l'impact peut étre plus limité, la sédimentation etant le
principal facteur mode d'impact (Gray, 1997).
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L'impact du DMA est trés difficile & prévoir en raison de la variabilité des débits provenant des
riviéres, de la variation de la force et de la composition des riviéres en fonction des saisons,
effet de I'écoulement de surface dans les zones exposées des mines lors de fortes précipitations,
et I'effet des caracteéristiques de décharge de drainage affectant la dilution et la concentration de
matieres organiques dans 1’eau chélatant les métaux solubles présents.

Il n’existe pas d’espece indicatrice spécifique du DMA dans les riviéres touchées, bien que les
oligochétes et les diptéres, et en particulier les chironomes, soient généralement les principaux
macro-invertébrés trouvés en aval des rejets du DMA (Gray, 1997).

DMA
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 adsorption des
métaux sur les
sédiments

e diminution de la

augmentation de
I'acidité

réduction du pH
destruction du
systéme tampon au
bicarbonate
augmentation de la
concentration en
métal soluble

augmentation des

« Difficulté a respirer

¢ reproduction

* osmoregulation

* toxicité chronique

e échec de I'équilibre
acide-base chez les
organismes

e migration
d'évitement

» modification de
I'habitat

* perte de niche

* bioaccumulation dans
la chaine alimentaire

e perte de nourriture ou
de proie

e élimination des
especes sensibles

e réduction de la
productivité primaire

particules

pénétration de la ey
métalliques

= » modification de la
lumiére

chaine alimentaire

Fig 1.4 Effets majeurs du DMA sur un systeme lotique (Gray, 1997).

1.6 Drainage neutre contaminé

Le drainage neutre contaminé (DNC) peut étre défini comme un drainage contaminé par la
circulation de I’eau dans des rejets miniers et ce, malgré que le pH des eaux de drainage soit
dans la zone de neutralité (6 a 9,5). Pour étre considérées comme du DNC, ces eaux doivent
contenir des éléments a des concentrations plus élevées que celles imposées par les normes
environnementales. Les contaminants retrouvés dans le DNC sont généralement les métaux et
métalloides solubles a des pH prés de la neutralité.

La solubilité des métaux a pH prés de la neutralité est généralement faible par rapport aux
solubilités aux pH acides rencontrés dans les cas de DMA.

L'oxydation de la pyrite a pH neutre se produit en plusieurs étapes (e.g. Evangelou, 1995 ;
MEND, 1995 ; Blowes et al., 2003). Premiérement, la pyrite est oxydée par I'oxygene en
produisant du fer ferreux (Fe2+), des ions sulfate (S04?) et de l'acidité (H*) : (Aubertin et al.,
2002).

2FeS; + 702 +2H20 - 2Fe? +4H* +4S04%  [1-1]

En second lieu, le fer ferreux peut étre oxydé par 1' oxygeéne en fer ferrique (Fe3+) :

2Fe?" + 1/20, +2H" - 2Fe* +H,0 [1-2]
Le fer ferreux peut aussi étre oxydé par 1' oxygéene et former un oxyhydroxy de de fer insoluble :
Fe?* +1/40; + 3/2H,0 - FeOOH + 2H* [1-3]
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Le fer ferrique étant trés peu soluble aux pH pres de la neutralité, il précipite en hydroxyde de
fer:
Fe3* + 3H20 ---> Fe(OH)s +3H" [1-4]

En combinant les équations 1-1, 1-2 et 1-4, on obtient la réaction globale de la pyrite générant
un hydroxyde de fer ferrique et de I'acide sulfurique : (Aubertin et al ., 2002).

FeSo+ 15/40; + 7/2H20 - Fe (OH)3 +2H2S04 [1-5]
Le taux d'oxydation des sulfures est fonction de plusieurs facteurs, dont la présence
d'oxygene, la température, le pH, la présence de bactéries, la surface disponible et la
cristallographie des minéraux (MEND, 1995). La précipitation de minéraux secondaires,
la diffusion, la nucléation, les phénomenes de sorption et les réactions galvaniques sont
autant de phénomenes susceptibles de modifier les taux d'oxydation (MEND, 1995 ;
Aubertin et al., 2002).
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2.1 Introduction

L’activité miniére géneére malheureusement de trés grandes quantités de rejets liquides et
solides. Les rejets solides, seuls considérés dans cette partie, sont principalement constitués de
stériles et de rejets de concentrateur. Les stériles contiennent généralement de faibles teneurs
en métaux et sont entreposés sous forme d’empilements appelés haldes a stériles.

Les rejets de concentrateur (tailings) sortant des usines d’enrichissement du minerai sont
habituellement acheminés sous forme de pulpe vers un bassin de décantation appelé parc a
résidus ou les rejets sont confinés a I’aide de la topographie et de digues de retenue étanches.
Les rejets générés par I’industrie miniére constituent souvent une source de contamination
environnementale. Cette derniére est liée a leur instabilité physique (cas des haldes a stériles et
les digues de retenue des parcs a résidus), mais aussi a leur instabilité chimique suite a leurs
interactions avec 1’atmosphere, en particulier avec 1’eau et 1’air. En effet, les rejets miniers
solides peuvent contenir des quantités parfois non négligeables en minéraux metalliques non
exploitables, tels que la pyrite.

Les rejets miniers sulfurés, comme les stériles et les résidus de concentrateurs, lorsqu’ils sont
soumis a I’action de I’eau et de I’oxygeéne atmosphériques peuvent générer du drainage minier
acide (DMA) suite a 1’oxydation des minéraux sulfurés qu’ils contiennent. Le DMA est
considéré comme le plus important probléme environnemental auquel I’industrie miniére fait
face, et vue la gravité des dommages que ce phénomene peut avoir sur I’environnement, sa
prédiction est d’importance capitale. Une prédiction fiable est capable de déterminer le type et
les codts liés a la restauration des sites miniers générateurs de DMA. Elle se fait a I’aide des
tests statiques et des essais cinétiques.

2.2 Présentation de la zone d’étude

2.2.1 Localisation géographique

La mine Sidi Kamber (zinc — plomb — baryum), d'une superficie de 3 km?, est située sur le
littoral méditerranéen de I'Algérie & environ 34 km au Sud-Ouest de Skikda et a 28 km de 1’est
de Mila. En outre, le site minier est situé dans le sous-bassin hydrographique d'Oued Es-Essouk
(12,49 km?), qui alimente le barrage de Guenitra (ORGM, 1991; Isaad, 2019).

Les effluents provenant de la mine Sidi Kamber pourraient affecter la qualité de I'eau du barrage
de Guenitra, qui sert a la consommation et a l'irrigation dans la ville de Skikda (Boukhalfa et
Chaguer., 2012).
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Fig 2.1 a) Localisation géographique de la mine de Sidi Kambar b) Vue générale de la mine
de Sidi Kamber c¢) Résidus miniers

2.2.2 Historique de la mine

La mine de Sidi Kamber est composée par des gisements d’une série de filons a minéralisation
sulfurée, les grandes parties minéralogiques de leur composition sont la galene (PbS), la blende
(ZnS) et la baryte (Brunet et Coste, 2000) . Elle possede une longue histoire miniére qui
commence a 1’époque Romaine. En 1879 le gisement a été de nouveau découvert. Les travaux
d’exploitation moderne ont débuté en 1890 aux filons Dar el Hanout, avec une

production trés faible. C’est a partir de 1913, que son exploitation est devenue réguliére
(Melanson, 2006).

En 1966, la société nationale SONAREM relance I'activité miniere (actuellement ORGM). Au
cours de cette période, I'usine de traitement a produit du concentré de minerai contenant jusqu'a
60% de zinc et 83% de plomb. Les concentrations de Pb et de Zn dans les minerais étaient
respectivement de 17,66% et 18,88% (ORGM, 1971; Issaad, 2019).

Le minerai a été traité par concassage et broyage, suivi d'une séparation gravimétrique de la
galéne, tandis que la sphalérite était extraite par le procédé de flottation (36 000t/ an). En 1976,
I’exploitation du gisement de plomb et zinc est arrétée, depuis, la baryte est exploitée a ciel
ouvert jusqu’a 1984, date de fermeture de la mine (Collon, 2003 ; Boutaleb, 2017).

2.2.3 Aspect géologique

Le gisement de Sidi Kamber se trouve dans le champ minier du méme nom, occupant une
superficie d’environ 75 Km?. Ce dernier renferme toute une série d’indices et de gisements
filoniens hydrothermaux de Pb-Zn, du méme age et présentant des particularités minéralo-
géochimiques et structuro-géologiques nettement semblables (ORGM ,1971).

Les roches les plus anciennes sont granito-gneiss et les micaschistes a quartz-séricite-
muscovite, ainsi qu’a quartz-biotite. Ces roches sont couvertes trangressivement avec une
discordance angulaire par des chloritoschistes quartzeux (ORGM, 1971).

Le gisement minier exploité est composé de huit veines de quartz, principalement encaissees
dans des formations de gneiss et de granulites du socle métamorphique du kabyle précambrien
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méthanier (Mahdjoub et al., 1997; Aubouin et al., 2018). La minéralisation est constituée de
minéraux sulfurés tels que la pyrite, la pyrrhotite, la marcassite, la sphalérite et la galene, tandis
que les minéraux de gangue sont constitués de magnétite et de baryte (Bolfa, 1948; Issaad,
2019).

La caractérisation minéralogique réalisée par microscopie optique révele la présence de
plusieurs minéraux sulfurés, tels que la pyrite, la galéne, la sphalérite et la chalcopyrite avec de
petites quantités d’hématite sous forme d'oxydes de fer dans une gangue composée de quartz,
albite, chlorite et muscovite (Issaad, 2019).

Fig 2.2 Pyrite (Py) altérée entourée d'oxyde de fer (FeO) secondaire, associée au quartz (Qtz)
(Issaad, 2019).

Fig 2.3 Galene (Ga) altérée, entourée d’anglésite (Ang) (Issaad,2019).
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Fig 2.4 Hématite (Hem) résultante de 1’oxydation de la pyrite (Py), dans une gangue de quartz
(Qtz) (Issaad, 2019).

2.2.4 Aspect climatique

Le climat de la région est de type méditerranéen, faisant opposer un hiver doux et

humide a un été sec et chaud. Les températures ont une grande variation annuelle, avec des
températures inférieures a 20°C de Décembre a Mars et des températures qui dépassent 36°C
de Juin a Septembre. Les précipitations sont plus importantes de Novembre a Février, avec
plus de 70 mm par mois. La saison seche correspond a la période Juin-Aout, avec moins de
10mm par mois. La période d’évaporation la plus importante s’étale du mois de Mai au mois
de Septembre.

2.2.5 Aspect hydrogéologie

Oued Essouk, se situe dans le nord Est Algérien a moins de 30 km de la cote méditerranéenne
entre les villes de Skikda et Constantine (Collon, 2003 ; Brunet et Coste, 2000). Il parcourt la
zone miniére de Sidi-Kamber. C’est 1’un des oueds qui alimentent le barrage de Guénitra
(Figure 2.5).

En remontant son cours d’eau jusqu’a la zone minicre de Sidi Kamber, on constate

durant la période d’étiage qu’il est sec en amont de celle-ci et que 1’eau provient principalement
d’une source débouchant en face de la mine. Les effluents miniers entrent dans 1’oued a travers
différentes fuites et infiltrations, notamment par temps sec ou le débit de base de la riviere
provient en grande partie de ces eaux souterraines (Chager, 2013)
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Fig 2.5 Localisation de I’oued Essouk

2.3 Preédiction du drainage minier acide

Les exploitations mini¢res peuvent perturber de maniere significative I’environnement si des
mesures de contrble strictes ne sont pas mises en place. Ces perturbations peuvent étre de
natures physiques (modification des paysages) et chimiques suite a la déestabilisation des
minéraux sulfurés déplacés de leur emplacement initial dans les gisements profonds et ramenés
en surface causant ainsi la formation du DMA. Le stockage des rejets miniers de facon a
contréler le DMA, constitue un véritable défi environnemental pour les compagnies minieres
ce qui les pousse a statuer sur la réelle capacité de leurs rejets a générer de ’acidité afin de les
gérer de maniére sécuritaire et de restaurer leurs sites apres la cessation de leurs activités. Les
codts et les méthodes de gestion, de stockage des rejets, ainsi que les méthodes de restauration
des sites miniers dépendent de leur capacité a générer du DMA. Les co(ts de restauration de
sites générateurs d’acidité sont beaucoup plus grands que pour ceux non générateurs ce qui
exige une prédiction précise et fiable du DMA. Afin de guider I’industrie miniere dans le choix
des méthodes de stockage des rejets miniers et de restauration de leurs sites en fonction de leur
nature relative a la production du DMA, plusieurs outils de prédiction sont disponibles. Les
plus utilisés sont les tests statiques et les essais cinétiques (Plante, 2004; Benzaazoua et al.,
2001 ; Plante et al., 2012). Les tests statiques dressent le bilan entre le potentiel d’un rejet a
produire de I’acidité (PA) et son potentiel a 1a neutraliser (PN) (Sobek et al., 1978 ; Lawrence
et Wang., 1997; MEND, 2009). Ces essais sont trés rapides. Cependant, les tests statiques ne
sont pas capables d’informer sur le comportement environnemental que peut avoir les rejets
dans les conditions in situ. Pour se faire, on fait appel aux essais cinétiques qui simulent une
altération naturelle plus ou moins accélérée des rejets miniers dans des conditions contrdlées
en laboratoire, ou sur le terrain (pour considérer les effets climatiques tels que la température,
les précipitations, et le gel-dégel, etc.) (Bouzahzah et al., 2014).

2.3.1  Tests statiques

Il existe trois principaux types de tests statiques qui sont généralement utilisés par 1’industrie
miniere: les essais NAG (Net Acid Generation tests), les tests statiques chimiques et
minéralogiques.
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2.3.1.1 Lesessais NAG

Les tests NAG se déroulent en une seule étape qui renseigne simultanément sur le PA et le PN,
L’addition de peroxyde d’hydrogéne permet 1’oxydation des sulfures présents dans
I’échantillon, et 1’acide produit (le cas échéant) est neutralisé par les minéraux neutralisants
¢également présents dans 1’échantillon. Le pH final renseigne sur le potentiel de génération
d’acide de I’échantillon testé : si le pH <4,5, I’échantillon est potentiecllement générateur
d’acide. Plusieurs variantes des essais NAG ont été développées : I’essai NAG statique (une
seule addition de peroxyde), I’essai NAG séquentiel (plusieurs additions consécutives de
peroxyde) et I’essai NAG cinétique, ou le pH et la température sont enregistrés durant les
réactions d’oxydation et de neutralisation (Bouzahzah et al., 2014).

Dans un essai NAG cinétique, il est possible d’obtenir des informations sur :
1- les cinétiques d’oxydation et de neutralisation des échantillons en mesurant le pH et la
température.
2- les produits d’oxydation et de neutralisation en analysant les solutions finales de cet
essal.

2.3.1.2 Tests statiques chimiques

Le premier test statique chimique qui a été développé pour I’industrie miniére comme moyen
de prédiction du DMA est le test de Sobek (Sobek et al., 1978; Miller et al., 1991 ; Lawrence
et Wang, 1997; Skousen et al., 1997; Jambor et al., 2003). Pour la détermination du PN, la
méthode de Sobek et al. (1978) commence par un test préliminaire appelé test de Fizz. Ce test
consiste a ajouter quelques gouttes d’HCI et d’évaluer visuellement 1’effervescence. Aprés le
test de Fizz, I’échantillon est mis dans un erlenmeyer avec de 1’eau déionisée et titrée avec du
NaOH (0.1N) jusqu’a un pH final de 7.0 (£0.02) afin de déterminer le PN. Le PA est calculé
plus facilement en utilisant le soufre total de 1’échantillon et en le multipliant par un coefficient
steechiométrique de 31,25 (Tableau 2.1). Lawrence et Wang (1997) ont suggéré une
modification du test de Sobek et al. (1978) en utilisant la méme méthodologie sans toutefois
bouillir I’échantillon ce qui éviterait une surestimation du PN causée par le chauffage de
I’échantillon et qui ferait réagir des minéraux relativement réfractaires (silicates comme les
plagioclases, les pyroxenes et les olivines, Lapakko 1994 ; Frostad et al 2003) qui ne réagiraient
pas dans les conditions naturelles comme sur un site minier (Bouzahzah et al., 2014).

Tableau 2.1 Liste des différents tests statiques chimiques avec leurs détails. Tous les
potentiels d’acidification et de neutralisation

Tests statiques Equations de calculs Détails

Sobek et al. (1978) | PN= (50a [x-y (b/a)])/C (2.1) | Volume HCL d’aprés Fizz :

- Fizz Nul: 20mL HCI, 0.1N

PA =31,25% Stotal (2.2) - Fizz Faible: 40mL HCI, 0.1N
- Fizz Modéré: 40mL HCI, 0.5N
- Fizz Fort: 80mL HCI, 0.5N

- Normalitée NaOH : 0.1N
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Sobek et al. (1978)
modifiée par
Lawrence et Wang
(1997)

-PN= formule pareille que
celle de Sobek et al. mais
procédure différente

PA =31,25% Ssuifate (2.3)

% Ssulfure=% Stotal-%0 Ssulfate
(2.4)

Volume HCL d’apres Fizz :
- Fizz Nul: 2mL HCI, 1N

- Fizz Faible: 3mL HCI, 1IN
- Fizz Modére: 4mL HCI, 1IN
- Fizz Fort: 5mL HCI, 5N

- Normalité NaOH : 0.1N

Sobek et al. (1978)
modifié par :
Jambor et al. 2003
Skoussen et al.
1997 Steawart et

- PN identique a celui de
Sobek et al. (1978) original

- PA identique a Sobek et al.
(1978) modifié par Lawrence
et Wang (1997)

- Test de Fizz et ajout de HCI
identique & la méthode de Sobek et al.
(1978) original -Titration avec du
NaOH et du H202 pour I’oxydation
et/ou I’hydrolyse du Fe, Al, Mn

al. 2003
Sobek et al. (1978) , <mix%> Vhcl : représente le Fizz quantitative
ifi 4 PMi A ; ith ¢
modifié par Viel =3k .1000) pour déterminer la quantité d*HCI

Bouzahzah (2013)

=1\ NHCL

(2.5)

C

2 ( mSXm )
PMcalcite
NHCL

(2.6)

.1000

VhHeL=

nécessaire a la digestion de
1I’échantillon en fonction de sa
minéralogie (équation 2.4) ou en
fonction de sa teneur en carbone
inorganique total (équation 2.5). La
digestion doit se faire avec ajustement
du pH (Bouzahzah 2013)

- Le PN est calculé par I’équation
(1.6) avec une titration au NaOH et du
H20: pour I’oxydation et/ou
I’hydrolyse du Fe, Al, Mn

- Le PA est calculé par I’équation
(1.8)

sont exprimés en kg CaCO3/t (Plante, 2004; Plante et al., 2012).
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Légende :
50 facteur de conversion
aeth normalités du HCI et du NaOH respectivement (N)
xety volumes des solutions de HCI et NaOH respectivement (ml)
C masse de 1’échantillon
Stotal soufre total (Yomassique)
Ssulfure soufre sous forme sulfure
Ssulfate soufre sous forme sulfate
Vel volume calculé de HCI pour dissoudre 1 g d’échantillon (ml)
mi masse du minéral carbonaté i
Xi pourcentage du minéral carbonaté i dans 1’échantillon (wt.%)
PM; poids moléculaire du minéral carbonaté i
NHcl Concentration du HCI
1000 facteur de conversion
K nombre des minéraux carbonatés

2.3.1.3 Test statiques minéralogiques

Afin d’améliorer la prédiction obtenue a I’aide des tests statiques, certains auteurs ont proposé
la prise en considération de la minéralogie de 1’échantillon dans la détermination du PA et du
PN. Le Tableau 2.2 résume les principales approches. Kwong (1993), Lapakko (1994), Li
(1997), Lawrence et Scheske (1997), et Paktunc (1999a, b) et Bouzahzah (2013a) proposent
des calculs basés sur la somme des contributions individuelles de chaque minéral dans la

production de I’acidité et sa neutralisation donnant ainsi, selon ces auteurs, une estimation plus
juste des PA et PN.

Tableau 2.2 Liste de quelques tests statiques minéralogiques.

Tests statiques Equations de calculs
Kwong (1993) M=2x(1-r+p)-2 ¥$_, (XmnWn)
2.7)
Lawrence et Scheske PN=1000kg/t * MCaCO3 }.i-,(CmiRi/MMi)
(1997) (2.8)
Paktunc (1999ab) modifié PA=Y¥ . ((10.nM,a.Xi.wa)/wi) * ri
par Bouzahzah et al. (2013, (2.9)
2013a)

sont exprimés en kg CaCO3/t sauf pour la méthode de Kwong (1993), (Plante 2004, Plante et
al. 2012).
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Légende :
M indice minéralogique, si M>0, le résidu est générateur de DMA, et non générateur si M<Q0.
X fraction molaire de chaque sulfure.
r rapport mol
p proportion de Fe?* dans le minéral sulfuré
Xinn proportion molaire des minéraux dans le groupe n.
W, réactivité relative des minéraux dans le groupe n.
Mcacos masse molaire de la calcite.
Mmi masse molaire du minéral i.
Chi concentration du minéral i (Wt%)w.
Ri facteur de réactivité.
10 facteur de conversion.
Nma nombre de mole de H2SO, formée par 1’oxydation d’une mole de sulfure i.
Xi concentration du minéral i (% massique).
®a €t O; masse molaire de H,SO, et du minerai i (g/mol).
ri facteur de réactivité relative des minéraux sulfurés
r 0.23 pour la chalcopyrite, 0.26 pour la sphalérite, 2.54 pour 1’arsénopyrite et 0.06 pour la galéne.
K nombre de minéraux neutralisants ou générateurs d’acide.

Interprétation des résultats des tests statiques :

La classification des rejets miniers est basée sur une comparaison entre le PA et le PN obtenus
par les tests statiques. On distingue deux critéres pour classifier les rejets miniers, a avoir : le
pouvoir net de neutralisation (PNN=PN-PA) et le NPR (rapport PN/PA) (Fig 2.6).

Il existe deux zones pour lesquelles la nature des rejets miniers et bien classifiée en termes de
PGA (Potentiel Generation Acid). Les rejets sont classifiés avec une bonne certitude comme
non générateurs d’acidité. Ces derniers comprennent une plus faible quantité de minéraux
acidogénes (sulfures) par rapport a la quantité de minéraux neutralisants. Dans le cas contraire,
les rejets sont classifiés comme générateurs d’acidité. Ce sont ceux qui contiennent nettement
plus de minéraux acidogenes que neutralisants.

Dans ces deux cas extrémes, le PNN sera respectivement trés positif (et un NPR>>1) ou trés
négatif (NPR pres de 0). Pour les rejets ayant un faible écart entre les teneurs en minéraux
acidogenes et neutralisants, le PNN est proche de zéro (et le NPR proche de 1). Pour de tels
rejets, il existe une zone, appelée zone d’incertitude, ou la nature du matériel est difficile a
définir par rapport a son potentiel de génération d’acide. Pour le PNN, la zone d’incertitude est
généralement comprise en -20 kg CaCO3/t et +20 kg CaCO3/t (Ferguson et Morin, 1991; Miller
et al, 1991). Cependant, un rejet ayant un PNN>20 kg CaCOg3/t est considéré comme non
générateur d’acidité, alors que si son PNN <20 kg CaCO3/t, il est considéré comme générateur
d’acidité. Morin et Hutt (1994), Adam et al. (1997) et Price et al. (1997) proposent des valeurs
de classifications des rejets en se basant sur le rapport NPR. La classification basée sur ce
rapport comprend aussi une zone d’incertitude dont les limites sont assez variables selon les
auteurs (Fig 2.3). Tous les auteurs s’accordent pour dire que pour un rapport NPR<1, les rejets
sont générateurs d’acidité.
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Fig 2.6 Représentation graphique de I’interprétation des tests statiques en fonction du PNN et
du NPR (PN/PA)

2.3.2 [Essai cinétique

Les criteres de classification des tests statiques sont caractérisés par une zone ou il est difficile
de classer avec certitude les rejets miniers en termes de leurs pouvoirs de génération d’acide.
Pour les rejets dont la nature génératrice de I’acidité est moins évidente, et sachant les erreurs
de prédiction qui peuvent étre liées aux protocoles des tests statiques eux-mémes, les essais
cinétiques sont recommandées pour compléter la prédiction du PGA. Les essais cinétiques
permettent de statuer avec plus de certitude si un rejet est générateur d’acide ou non en prenant
en considération le rdle des minéraux neutralisants tel que les silicates

Les essais cinétiques fournissent une prédiction plus précise du DMA et constituent un outil de
grande importance pour guider le choix des scenarios de restauration des sites miniers qui
dépendent fortement de leur PGA. Contrairement aux tests statiques qui sont rapides, faciles a
mettre en ceuvre et considérés comme qualitatifs n’informant pas sur le comportement
environnemental dynamique du matériau tel qu’il réagirait sur le terrain avec le temps, les essais
cinétiques sont plus coliteux et s’étalent sur une relative longue période (jusqu’a 2 ans, voire
plus selon le type d’essai cinétique et les objectifs recherchés). Les essais cinétiques simulent
une altération naturelle et accélérée des rejets miniers dans des conditions contrdlées en
laboratoire. Ils apportent plus d’informations que les tests statiques.

2.3.2.1 L’essai cinétique en cellule humide

L’essai cinétique en cellule humide (CH), normé par ’ASTM (American Society for Testing
and Materials, ASTM D 5744-96, 1998 ; 2007), est 1’essai cinétique le plus utilisé dans
I’industrie miniére. Il a été développé dans le but de fournir des conditions de réactions bien
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contrdlées et des résultats reproductibles (Villeneuve, 2004). L’essai cinétique en CH nécessite
environ 1 kg d’échantillon sec. Il est relativement facile a mettre en ceuvre, mais demande plus
d’interventions du manipulateur que les autres essais cinétiques. Lors de I’essai, 1’échantillon
est rincé une fois par semaine avec 500 ml (ou 1 L) d’eau déionisée suivant des cycles
hebdomadaires répétés

2.3.2.2  Essai cinétique en mini-cellule d’altération

L’essai cinétique en mini-cellule d’altération (MCA) est une version réduite de I’essai cinétique
en cellule-humide (Cruz et al, 2001). II est facile a mettre en ceuvre, nécessite trés peu de
manipulation et une faible quantité d’échantillon. C’est un essai assez agressif, peu coliteux en
équipements et en suivi et permet de donner des résultats assez rapidement dans le temps tres
comparables a ceux de 1’essai en cellule humide (Benzaazoua et al, 2001; Bouzahzah, 2013 ;
Bouzahzah et al, 2013b ; Villeneuve, 2004 ; Villeneuve et al, 2009).

Lors de I’essai cinétique en mini-cellule d’altération, Deux lixiviations par semaine sont
effectuées (a tous les 3 et 6 jours en alternance). Au cours de celles-ci, un volume d’cau distillée
est introduit dans la mini-cellule et demeurent en contact avec les stériles. L’eau est ensuite
retirée sous vide de la cellule pour étre récupérée dans I’erlenmeyer.

2.3.2.3  Essai cinétique en colonne

Les essais en colonne au laboratoire ne sont pas normalisés et peuvent donc étre adaptés selon
les objectifs visés. Ces essais sont utilisés depuis le début des années 1990 a partir des travaux
de Marchant et Lawrence (1991). Les essais en colonne peuvent étre réalisés a divers degrés de
complexité technique, entre la simple déposition des stériles sur une plaque perforée surmontée
d’un géotextile, jusqu’a la mise en place d’une céramique poreuse en pied de colonne
permettant de contréler le niveau phréatique dans la colonne. Comme pour les essais en cellule
humide et en mini-cellule, les essais en colonne soumettent les matériaux a des cycles successifs
de lixiviation avec de ’eau déionisée, en utilisant des volumes variables en fonction des
objectifs de 1’étude.

2.3.2.4  Essai cinétique en parcelles expérimentales de terrain

Dans le cadre de 1’étude du comportement géochimique des rejets miniers, des essais cinétiques
construits in situ appelés les parcelles ou cellules expérimentales de terrain sont mise en place
dans le but d’assurer les conditions les plus ou moins proches de celles d’entreposage. Le dépot
d’une grande quantité de rejets nécessite de la machinerie lourde et couteuse ce qui rend ces
essais difficiles a exécuter (Bussiere et al., 2007 ; Pépin, 2009 ; Plante, 2010)

Tableau 2.3 Synthése des objectifs, avantages et inconvénients de certains cellules humides
(MC : Mini-cellule d’altération, CH : cellule humide, Col : colonne, Cel-Col : Cellule-
Colonne de terrain in situ).

Objectifs MCA | CH | Col | Cel-

Col
Prédiction du comportement géochimique global des rejets * * * *
Détermination du taux de production et de neutralisation * * * *

d’acide dans les conditions de 1’essai et leur

variabilité dans le temps
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détermination de la qualité de I’eau de drainage par mesure * * * *
du pH, Eh, conductivité, acidité/alcalinite,
ions dissouts
Vérifier et valider les résultats des essais statiques * * * *
Simulation des conditions naturelles d’oxydation (cycles * * * *
séchage/mouillage)
Avantages

Facilité de mise en ceuvre * * *
Essai reconnu au Canada * * *
Données pouvant servir aux modeles géochimiques * * * *
Facilité de produire des essais sur un grand nombre * *
d’échantillons
Les effets microbiologiques peuvent étre pris en compte par * * *
inoculation et suivi des populations
Permet de faire le test sur une granulométrie étalée de * * *
1’échantillon
simuler des scénarios de restauration : recouvrement, * *
amendement, ennoiement
Accélération des taux de réaction * * *
Respecte les conditions de dép6t in situ * * *
I’essai nécessite peu d’échantillon * *

Inconvénients
Interprétation complexe * * * *
Long délai d’exécution de I’essai * * *
Colts éleves * * *
Complexité de mise en ceuvre * *
Méthode peu utilisée ou documentée *
Les taux de production d’acidité et d’alcalinité peuvent étre * * *
influenceés par la passivation
et la précipitation de minéraux secondaires
Permet d’évaluer les changements chimiques et *
minéralogiques en fonction de la profondeur (profil)
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Essai non recommandé pour un grand nombre d’échantillons * * *

2.3.3 Lesessais de lixiviation :

La lixiviation est le processus d’extraction des composants solubles d’une matrice solide (Kim,
2003). Les résultats des essais de lixiviation sont utilisés dans plusieurs buts comme (1)
I’évaluation de la quantité totale des éléments relargués dans les processus de lixiviation, (2)
I’évaluation de la dépendance au temps du relargage des métaux, (3) 1’évaluation des
changements subis dans le temps par les matériaux dus aux impacts atmosphériques ou aux
variations de la géochimie, (4) I’évaluation de I’impact de la variation du pH et du potentiel
redox sur la lixiviation des métaux, et (5) pour évaluer la dépendance au temps de la lixiviation
en fonction des techniques d’utilisation ou de stockage des rejets (Féallman et Aurell, 1996 ;
Kim, 2003). Le choix et les conditions de réalisation de 1’essai de lixiviation dépendent du but
de I’étude (Kim, 2003). Les essais de lixiviation different entre eux par la quantité et la taille
des particules de I’échantillon, par le type et le volume de la solution d’extraction utilisée, par
le temps de réalisation de ’essai et par d’autres conditions comme la température (Kim, 2003)
Les essais de lixiviation sont généralement classés en deux catégories : (1) les essais de
lixiviation statiques (en batch) avec ajout d’une seule solution et (2) les essais de lixiviation
dynamiques avec renouvellement de la solution d’extraction (Kim, 2003 ; Washington State
Department of Ecology, 2003).

2.3.3.1  Lesessais de lixiviation en batch :

Dans les essais de lixiviation en batch, I’échantillon est mis en contact avec un volume défini
de la solution d’extraction, dépendamment du ratio L/S, pour une durée déterminée et sans
renouvellement de la solution (Kim, 2003 ; Washington State Department of Ecology, 2003).
Ces essais requiérent un systéme d’agitation pour maintenir le contact entre 1’échantillon et la
solution d’extraction (Kim, 2003).

Tableau 2.4 Obijectifs et les conditions de réalisation de quelques essais de lixiviation en
batch.

Essais

Paramétres de réalisation

Objectif de I’essai

TCLP (Toxicity
Characteristic Leaching
Test)

(USEPA Method 1311
1990)

Solution 1 a pH : 2,88 ou
solution 2 a pH : 4.93
Ratio L/S : 20 L/kg
Durée : 18 heures,
Granulométrie : < 9,5 mm

Simuler le comportement de
rejets en co-disposition avec
des rejets municipaux

SPLP (Synthetic
Precipitation Leaching
Procedure) (USEPA Method
1312 1994)

Solution : solution H2S04 et
HNO3 (pH 4,2)

Ratio L/S : 20 L/kg
Durée : 18 heures,

Granulométrie : < 9,5 mm

Simuler la lixiviation des
rejets exposes aux pluies
acides
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CTEU-9 (ENVIRONMENT
CANADA —

Solution : Tampon a pH 7

Ratio L/S : 4 L/kg

Déterminer la concentration
des espéces inorganiques

Granulométrie : < 150 um

GOVERNMENT OF susceptibles d’étre lixiviés
CANADA 1991b) Durée : 7 jours en contact avec 1’eau
Granulométrie : < 150 um
CTEU-10 Solution : Solution d’acide Déterminer la concentration
(ENVIRONMENT acétiqueapH5,10u9 des espéces inorganiques
CANADA — : _ susceptibles d’étre lixiviés
GOVERNMENT OF Ratio L/S - 20 Likg en milieu acide acétique
CANADA 1991a) Durée : 48 heures

USGS FLT (Field Leach
Test) (Hageman and Brigg
2000)

Solution : Eau déionisée
Ratio L/S : 20
Durée : 5 minutes

Granulométrie : < 2 mm

Test développé par 'USGS
pour évaluer les constituants
facilement solubles d’un
rejet minier

CA WET (California Waste
Extraction Test) (CA WET
1984)

Solution : solution citrate de
sodium 0,2 M (pH 5)

Ratio L/S : 10
Durée : 48 heures

Granulométrie : < 2 mm

Essai standardisé de 1’état de
Californie utilisé pour
évaluer le comportement de
rejets organiques en
décharge

KSLT (Korean Standard
Leaching Test) (Lim et al.
2009)

Solution : Solution HCI (pH
5,8-6,3)

Ratio L/S : 10

Durée : 6 heures

Evaluer le comportement de
rejets industriels stockés en
décharge

CDMG (Colorado division
of minerals and geology
Leaching test) (Hageman et
al. 2005)

Solution : eau
Ratio L/S : 20
Durée : 15 secondes

Granulométrie : en 1’état

Evaluer les éléments
solubles de matériaux
géologiques en contact avec
de I’eau naturelle

2.3.3.2 Lesessais de lixiviation dynamiques :

Dans les essais de lixiviation dynamiques, des quantités spécifiques de la solution d’extraction
et de 1’échantillon sont mélangées et la solution d’extraction est périodiquement ou
continuellement renouvelée (Cappuyns et Swennen, 2008). En tenant compte de cette
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définition, les essais cinétiques (essai en colonne, essai en cellule humide, essai en mini-cellule
d’altération) pourraient étre assimilés aux essais de lixiviation dynamiques. Le Tableau 2.5
donne les objectifs et les conditions de réalisation de quelques essais de lixiviation en batch

multiple

Tableau 2.5 Obijectifs et conditions de réalisation de quelques essais de lixiviation en batch

multiple

Essais

Paramétres de réalisation

Objectifs de ’essai

Test de disponibilité en
condition oxydante
(NT ENVIR 006 1999)

-Solution : Contréle du pH a
7 et 4 pour la deuxieme
extraction avec du HNO3;
-Ratio L/S : 100 L/kg
-Durée : 3H. et 18 H;
-Granulométrie : 95 % < 125
pm

Deux étapes d’extraction ;
développées pour évaluer le
maximum extractible en
condition oxydante pour les
cendres et scories

Test de lixiviation Suisse
(Swiss TVA) (Heasman et
al. 1997)

-Solution : Eau déionisée
avec injection de CO2
-Ratio L/S : 2 * 10 L/kg
-Durée : 24 heures
-Granulométrie : n.d

Evaluer la lixiviation a long
terme de matériaux
granulaires ou monolithiques

Essai de lixiviation du
Royaume-Uni (WRU
Leaching Test)
(Heasman et al. 1997)

-Solution: HNO3 (pH 5).
-Ratio L/S : 5*5 L/kg et 10
L/kg

-Durée : entre 2 et 80 h;
-Granulométrie : <10 mm

Test développé pour évaluer
la lixiviabilité de rejets
granulaires dans des
conditions de co-disposition
avec des rejets domestiques
ou de mono-disposition

USEPA Method 1316
(2012a)

-Solution : Eau

-Ratio L/S entre 0,5 et 10
L/kg

-La durée et la quantité de
rejet sont déterminées selon
la granulométrie du rejet.

Evaluer la lixiviation des
contaminants en fonction du
ratio L/S avec des batch
multiple

Test de lixiviation en
fonction du pH (US EPA
Method 1313 2012b)

-Solution : Eau avec ajout de
KOH et HNO3

-Le temps de contact et le
ratio L/S dépendent de la
granulométrie du rejet.

Permet de déterminer la
lixiviation en fonction du pH

2.3.4 Parametres influencant sur les résultats des essais de lixiviation :

La lixiviation est un phénoméne complexe ou de nombreux facteurs peuvent influencer sur
I’extraction des métaux, et donc sur les résultats des essais. Ces facteurs peuvent étre soit
physiques, chimiques ou biologiques (Washington State Department of Ecology 2003)
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2.3.4.1 Influence du temps de contact, de la solution d’extraction et de la vitesse
d’agitation
Le temps de contact entre la solution d’extraction et 1’échantillon varie d’un essai a 1’autre et
peut influencer la concentration du lixiviat final. Le temps de contact influence la quantité de
métal lixiviée (Al-Abed et al., 2006) : plus le temps de contact entre la solution d’extraction et
les rejets augmente, plus la quantité lixiviée augmente (Janusa et al., 1998). La lixiviation des
métaux évolue pour atteindre un équilibre aprés un certain temps (Tabelin et al., 2013).
Les essais de lixiviation sont réalisés soit dans des conditions statiques ou dynamiques,
dépendamment de la fréquence de renouvellement de la solution d’extraction. Dans les essais
de lixiviation statiques (essais en batch), la solution d’extraction n’est pas remplacée alors
qu’elle est périodiquement renouvelée dans les essais dynamiques (Chang et al., 2001). La
nature de la solution dépend du type d’essai : tandis que les essais de lixiviations dynamiques
sont réalisés avec de 1’eau, des solutions particuliéres sont utilisées durant les essais de
lixiviation statiques. Des concentrations plus élevées en cuivre et en zinc sont obtenues avec
les essais TCLP et EP (Extraction procedure) di a 1’utilisation de I’acide acétique dans les
solutions de lixiviations durant ces essais (Chang et al., 2001). Les propriétés de ces solutions
(pH, composition chimique) influencent donc les quantités de métaux lixiviées.
Les systemes d’agitation et les vitesses d’agitation durant les essais en batch peuvent différer
d’un essai a un autre. La vitesse d’agitation influence la lixiviabilité des métaux. Une vitesse
élevée tend a augmenter la lixiviation des éléments en trace. Il faut cependant tenir compte de
I’effet de broyage dii a I’abrasion particule-particule a de hautes vitesses d’agitation (Tabelin et
al., 2003)

2.3.4.2 Influence du ratio liquide/solide et de la taille des grains

Al-Abed et al. (2008) démontrent qu’une variation du ratio liquide/solide affecte la quantité
de métaux disponible a la lixiviation. En augmentant le ratio, I’augmentation du volume de
liquide résulte en une dilution de la concentration des métaux induisant une diminution de la
concentration des lixiviats.

La lixiviation est aussi dépendante de la surface des grains exposée a la solution d’extraction.
Une petite taille des grains donne de grandes surfaces exposées, augmentant ainsi le contact
entre le matériel et la solution d’extraction et donc augmentant la quantité lixiviee (F&llman et
Aurell, 1996 ; Janusa et al., 1998 ; Washington State Department of Ecology, 2003 ; Al-Abed
et al., 2006 ; Stiernstrom et al., 2013). La diminution de la taille des grains permet d’atteindre
plus vite I’équilibre avec I’augmentation de la surface de réaction.

2.3.4.3 Influence du pH et du potentiel redox

L’influence du pH et du potentiel redox sur la lixiviation des métaux a ét¢ démontrée par
plusieurs études. Les métaux lourds sont plus solubles a pH faible, tandis que les métaux
formant des oxyanions le sont a pH élevé (Kim., 2003). Des essais de terrain sur les résidus
miniers ont démontré que la mobilité des métaux dépend du pH et du potentiel redox dd au fait
qu’ils controlent la spéciation et 1’association des métaux dans les résidus. Des métaux
immobilisés (par précipitation secondaire ou par adsorption) peuvent passer en solution s’il y a
changement du pH et/ou du potentiel redox. En fonction du pH, certains métaux présentent un
comportement amphotérique avec une lixiviation élevée aux pH acide et alcalin, et faible a pH
neutre.

2.3.5 Les mécanismes contrdlant le relargage des métaux

Les mécanismes de rétention des éléments traces métalliques (ETM) sont nombreux. Ils
incluent la complexation, la substitution, la précipitation, I'adsorption de surface et I'inclusion
(également dénommé co-précipitation) (Manceau et al., 2002). Ces processus peuvent avoir
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lieu simultanément, rendant alors la description du phénomeéne difficile. Cela nécessite une
approche multi-outils combinant des échelles d'observations différentes (potentiométrie,
spectroscopies des rayons X).

2.3.5.1 Adsorption

Phénomene de surface par lequel des atomes ou des molécules se fixent sur la surface solide
d’un substrat selon divers processus. Certains minéraux, comme les argiles ou les zéolites, sont
d’excellents adsorbants. On appelle désorption la transformation inverse de 1’adsorption, par
laquelle les molécules ou les atomes adsorbés se détachent du substrat.

- Adsorption physique (ou physisorption) :

Elle est attribuable a I’attraction électrostatique d’un soluté par une surface polarisée, afin de
maintenir I’électroneutralité. Les énergies de liaisons mises en jeu sont relativement faibles, du
type force de Van der Waals. Les especes ainsi adsorbées gardent les molécules d’eau qui leur
sont associées. Plusieurs couches d’atomes ou de molécules peuvent se déposer de cette
maniére.

La facult¢ d’un matériau a retenir des cations par adsorption physique est appelée C.E.C.
(capacité d’échange cationique).
- Adsorption chimique (ou chimisorption) :

Dans ce cas, la molécule adhére a la surface par des liaisons ioniques ou covalentes. Elle est
souvent difficilement réversible et engendre une couche mono-moléculaire. Cette liaison est
spécifique.

On parle de complexation de surface lorsqu’un ion métallique réagit avec un groupement
anionique qui fonctionne comme un ligand inorganique (comme OH-, Cl-, SO4-, CO32-) ; ainsi
ces sites de surface forment des liaisons chimiques avec les ions en solution.

2.3.5.2  Complexation

Le phénomeéne de complexation apparait lorsqu’un cation métallique réagit avec un anion qui
fonctionne comme un ligand inorganique. Les complexes formés entre les ions métalliques et
les ligands inorganiques sont beaucoup plus faibles que ceux formés par les ligands organiques
(Blanchard, 2000). Les ligands qui complexent les ions métalliques sont généralement des
¢léments non métalliques, ¢lectronégatifs et donneurs d’¢électrons comme O, N et S. Ainsi, la
formation de complexes conditionne pour une grande part 1’état chimique sous lequel se
trouvent les ions en solution et en particulier les cations métalliques (Chatain, 2004).

2.3.5.3 Précipitation et co-précipitation

C’est le passage d’une espece de 1’état dissout a I’état solide. Les métaux peuvent précipiter
dans I’eau des pores ou a la surface des particules solides. Dans un milieu naturel, les métaux
précipitent principalement sous forme d’hydroxyde, de carbonates, de phosphates ou de
sulfures.

2.3.5.4 Substitution dans le réseau cristallin :

Un atome peut se substituer & un autre dans le réseau cristallin ; sa charge et sa taille doivent
alors étre similaires. C’est, par exemple, le cas d’un ion métallique incorporé dans le réseau
cristallin lors de sa précipitation, ou bien qui diffuse dans le solide pour combler un vide ou
remplacer un atome du solide.
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Chapitre 3 : Méthodologie et protocoles analytiques

3.1 Introduction

Dans ce chapitre, nous nous intéressons a 1’étude en laboratoire des propriétés physiques
(densité, granulométrie, taux d’humidité), chimiques et minéralogiques des résidus de la mine
abandonnée de Sidi Kamber. L’objectif est d’établir les corrélations entre ces propriétés, et
surtout d’expliquer certains comportements de ces roches.

3.2 Echantillonnage

Une campagne d‘échantillonnage a été effectuée pendant le mois de mars 2019, au niveau du
site de Sidi Kamber. Nous avons prélevé manuellement trois échantillons représentatifs de la
digue jusqu’a une profondeur de 30 cm environ.

Au niveau du laboratoire, les échantillons ont été mélangés pour former un seul échantillon
composite, séchés a I’air libre pendant deux jours et stockeés.

655"
a

ZL9%

L9t

L9t

~4 9

f55° 6.60°

Fig 3.1 Localisation des points d’échantillonnage (Isaad et al., 2019)
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Fig 3.2 Tranché d’échantillonnage des rejets grossiers

3.3 Préparation des échantillons

3.3.1 Homogéneisation et brasage
Afin de diminuer I’erreur résultant de I’hétérogénéité, 1’échantillon global a été homogeénéisé
pendant 20 min.

Fig 3.3 Homogénéisation de 1’échantillon de la mine de Sidi Kambar

3.3.2 Quartage

Pour que I’échantillon soit représentatif, on procéde a une opération de quartage. L’échantillon
est disposé sur une surface plane sous forme de pyramide de faible épaisseur. Il est divisé en
quatre quarts équitables, les deux quarts opposés sont pris pour les différentes analyses et essais
de géochimie et les deux autres sont utilisés comme témoin.
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Fig 3.4 Homogénéisation et quartage de 1’échantillon de Sidi Kamber

3.3.3 Diviseurs rotatif

Dans le but de minimiser les risques d’erreur sur la composition des sols liés a leur hétérogénéité
et pour obtenir la masse de résidus nécessaire pour les analyses et tests, un échantillonnage
intermédiaire s’est effectué a 1’aide d’un diviseur d’échantillons a cone rotatif qui permet de
diviser facilement en (huit) parties représentatives la totalité d'un échantillon initial, chaque
partie étant recueillie dans un flacon de maniere séparée, en répétant cette initiative, le résidu
résultant des sols est ainsi préparé aux traitements. Ceci nous permettra d’obtenir, a la fin, des
échantillons homogeénes et représentatifs utilisés pour les différentes étapes de caractérisation,
d’analyse et d’évaluation géochimique que nous décrirons par la suite.

Fig 3.5 Diviseur rotatif

3.4 Caractérisation physique
Les principales caractéristiques physiques déterminées a partir des essais de laboratoire sont :

3.4.1 Analyse granulométrique

L'analyse granulométrique est la recherche du pourcentage des grains ayant une grosseur
inférieur ou égale au diameétre du tamis. Elle a pour but la détermination quantitative de la
distribution des particules de sol par classes de diamétres et la formation des fractions
granulométriques qui serviront aux prochaines étapes de caractérisation (granulo-chimie,

48



Chapitre 3 : Méthodologie et protocoles analytiques

minéralogie,...),La taille des particules a une influence sur de nombreuses caractéristiques du
sol (surface spécifique, perméabilité...) et donc sur le comportement des polluants par les
phénomenes d’infiltration et de rétention des éléments traces métalliques.

e Protocole expérimental

L’analyse granulométrique de I’échantillon a été réalisée au moyen d’une série de tamis de
dimensions comprises entre 10mm et 40pum.Le tamisage a sec a été préféré au tamisage
humide, Cette analyse a été opérée selon la norme européenne EN 933-1. Les tamis sont
empilés les uns sur les autres, dont les dimensions des ouvertures sont décroissantes du haut
vers le bas. Le matériau étudié est placé en partie supérieure des tamis et les classements
des grains s’obtiennent par vibration de la colonne de tamis.

e Matériels utilisés

Plateau.

Balance électronique précise a £0.1% de la masse de la prise d’essai.

Echantillon a analyser (1000 g).

Une série de tamis de la norme AFNOR en acier inox et dont les diametres varient
comme suit : 10 mm, 8mm, Smm, 3.15mm, 2mm, Imm, 800pum, 630pm, 400um,
315um, 250pum, 160pm, 100um, 80pm, 63um, 40pm. Le choix des tamis s’est fait
selon la norme AFNOR : chaque dimension de maille d’un tamis correspond a la
dimension du précédent multipliée par V2.

Tamiseuse de type Retsch AS200

Fig 3.6 Tamiseuse de type Retch

e Description de I’essai
On emboite les tamis les uns sur les autres, dans un ordre tel que la progression des ouvertures
soit croissante du bas de la colonne vers le haut. En partie inférieure, on dispose d’un fond
étanche qui permettra de récupérer les fillers pour une analyse complémentaire. Un couvercle
sera dispos¢ en haut de la colonne afin d’interdire toute perte de matériau pendant le tamisage.
On appellera tamisét le poids du matériau passant a travers un tamis donné et refus le poids de
matériau retenu par ce méme tamis. Le matériau étudié est versé en haut de la colonne de tamis
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et celle-ci entre en vibration a 1’aide de la tamiseuse électrique. Le temps de tamisage varie avec
le type de machine utilisé mais dépend également de la charge de matériau présente sur le tamis
et son ouverture (t= nombre de tamis x 3min). Nous avons effectué, aprés chaque tamisage
successif, une pesée du refus de chaque tamis, chaque pesée correspond a la masse d’une classe
granulométrique. Les modules dimensionnels (D80) sont compris entre 400 et 350 pum.

3.4.2 Mesure de masse volumique des grains solides

L’essai consiste a mesurer le volume des grains solides, constituant 1’échantillon de sol. La
mesure est réalisée a 1’aide du pycnométre

La détermination de la masse volumique absolue est liée a la détermination du volume de la
phase solide (sans les vides) occupée par une masse seche M du matériau. Le volume absolu
est li¢ a la mise en communication des pores intragranulaires avec 1’extérieur. Il s’agit donc de
réduire le matériau en une poudre trés fine, donc chaque grain est compact, sans aucun vide, et
I’on mesure ainsi le volume du liquide déplacé par une masse M de cette poudre.

Le pycnométre qu’on utilise dans notre manipulation est un pycnometre a verre s’assemblant
précisement par un joint en verre rodé, celui-ci est constitué de deux parties :

* Une fiole de 50 ml

* un bouchon percé par un tube capillaire contenant un petit entonnoir

Lorsque 1’on ajuste le bouchon sur la fiole, le trop-plein de liquide s’échappe par 1I’extrémité
supérieure du tube et, dans la mesure ou ce tube est tres fin, le volume de liquide est déterminé
avec une grande précision.

Pour procéder a la manipulation, on réalise les trois pesées suivantes :

- pycnometre vide avec son bouchon M1

- pycnométre rempli d’échantillon réduit en poudre M>

- pycnométre rempli d’eau et d’échantillon M3

-pycnometre rempli d’eau distillée Ma

Pour la réalisation de cette essai un ensemble de pesés a était effectué :

m1 = masse du pycnometre vide = 30.85 gr

m2 = masse du pycnomeétre + échantillon = 60.25 gr

ms = masse du pycnométre +échantillon + eau= 103.73 gr
ms = masse du pycnomeétre + eau=83.2 gr

e Expression du résultat
d = Q¢/ Qw = (M2-m1)/(m4-m1-m3+m2) = 3.31 (3.1)
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Fig 3.7 Mesure du poids volumique des grains solides

3.4.3 Détermination du poids volumique apparent
La détermination du poids volumique apparent a été faite par la méthode du moule, elle consiste
a prendre un échantillon préparé selon un processus bien défini, on remplit le moule jusqu’au

débordement ensuite on 1’arase a I’aide d’une regle.
(e =m/ v) [kg/dm3] (Norme NF P 94-093) (3.2)

Tableau 3.1 Résultats de ’essai de détermination du poids volumique apparent

Essais M échantilion V bécher Q apparente Q apparente
(9) (ml) (kg/d m3) moyenne
(kg/dm?)
Essai 1 208 1.98
Essai 2 205 105 1.95 1.953
Essai 3 203 1.93

Les valeurs du poids volumique apparent montrent que les échantillons ont une masse

volumique apparente égale & 1.953 kg/dm?.
On constate que la valeur du poids volumique des grains solides est égale a 3.31 g/cm?.
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Fig 3.8 Remplissage du bécher jusqu’au débordement

3.4.4 Deétermination de la teneur en eau pondérale :
On détermine la teneur en eau pondérale par I’intermédiaire de deux pesées selon la norme NF
P 94-050. On effectue une premiere pesée de notre échantillon a 1’état humide. Ensuite on le
passe a I’étuve a une température de 105°C pendant 24 heures. Apres le passage a I’étuve, on
effectue une deuxieme pesée qui constitue la masse seche de notre échantillon.
W(%) = (mw/ ms)*100 tel que my = me- ms (3.4)

Avec :
» me : masse de I’échantillon avant le séchage.
* ms : masse de I’échantillon apres le séchage.
* my : masse de I’eau évaporée
* w : la teneur en eau dans 1’échantillon

Tableau 3.2 Résultats de 1’essai de détermination de la teneur en eau pondérale

Essais me (9) ms (9) mw(Q) W(%) | Wmoyenne(%)
Essai 1 60 59.0584 0.9416 157

Essai 2 60 58.0688 1.9312 3.22 2.05
Essai 3 60 59.1905 0.8095 1.35

L’échantillon montre un taux trés faible en humidité.
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Fig 3.9 Séchage a 105°C pendant 24 h

3.45 Test d’acidité

Pour déterminer le pH du rejet de la mine de Sidi Kambar, nous effectuons un test d’acidité.
Une suspension du solide-eau est réalisée en introduisant dans un bécher un volume d’eau
déminéralisée avec 10 grammes d’échantillon (solide/liquide =1/2).

Fig 3.10 pH de I’échantillon
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3.5 Caractérisation chimique

Les analyses XRF sont réalisées a I’aide de 1’appareil Niton XL2 du laboratoire de I’AGENOR
(Agence Nationale pour la transformation et la distribution de I'Or et des autres meétaux
précieux) pour déterminer la composition élémentaire des échantillons.

Signalisation lumineuse (x2) Boutons Sécurité arriere

Ecran

B= < Signalisation lumineuse (x2)
- c —
s X o = = F T 1

p fNE

Fenétre mesure

Palpeur avant

Gachette Poignée / Batterie

Fig 3.11 L’analyseur Niton XL2

A, B, C, D, E : Emplacement des mesures de débit de dose équivalente dessus, c6té droit, coté
gauche, dessous et doigts opérateur (gachette).

L'échantillon est placé sous un faisceau de rayons X. Sous I’effet de ces rayons, les atomes
constituant 1’échantillon passent de leur état fondamental a un état excité. L’état excité est
instable, les atomes tendent alors a revenir a 1’état fondamental en libérant de 1’énergie, sous
forme de photons X. Chaque atome, ayant une configuration électronique propre, va émettre
des photons d’énergie et de longueur d’onde propre. C’est le phénomene de fluorescence X qui
est une émission secondaire de rayons X, caractéristiques des atomes qui constituent
I’échantillon. L’analyse de ce rayonnement X secondaire permet a la fois de connaitre la nature
des éléments chimiques présents dans un échantillon ainsi que leur concentration massique.
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Fig 3.12 Principe de fonctionnement de I’appareil de fluorescence aux rayons X

3.6  Evaluation du comportement géochimique
3.6.1 Potentiel de neutralisation (Lawrence)
L’effervescence a été observée en ajoutant quelques gouttes d’HCl dans 1 a 2 g d’échantillon.
Une masse de 2,00 g d’échantillon en poudre est mise en solution avec 90 ml d’eau distillée.
A t=0 un volume d’HCI a été ajouté en fonction de la valeur d’effervescence comme suit:

Tableau 3.3 Volume d’HCI ajouté pour différents degrés d’effervescence (Lawrence) (de

Lawrence et Wang 1997)

Degré¢ d’effervescence

Volume de HCI 1,0 N (ml)

a I'neure = 0 heure a I'neure = 2 heure
aucune 1.0 1.0
légere 2.0 1.0
modérée 2.0 2.0
forte 3.0 2.0

La fiole est placée ensuite sur un appareil d’agitation, maintenu a la température ambiante.

Aprés 2 heures, une deuxiéme quantité d’acide est rajoutée comme indiqué dans le tableau ci-
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dessus. Apreés environ 22 heures, on ajoute un volume de HCI 1,0 N pour amener le pH entre
2,0et2,5.
Aprés 24 h un volume d’eau distillée a été ajouté pour ramener le volume de la solution a 125
ml. Cette derniére a été titrée avec une solution de NaOH de 0.1 N pour ramener le pH a 8.3.
Le PN de I'échantillon est calculé comme suit :
PN (kg CaCO3 /1) = [50(x-y*(b/a))]/c (3.5)
Tel que :
a : normalité de HCI
b : normalité de NaOH
X : volume de HCI
y : volume de NaOh
¢ : masse de 1’échantillon.
Le volume utilis¢ d’HCI 1 N pour ramener le pH entre 2.0 et 2.5 =0.234 ml
Le volume utilisé de NaOH 0.5 N lors du dosage pour ramener le pH a 8.3 =14,126 ml

Fig 3.13 Test d’effervescence
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.

Fig 3.14 Etapes de I’essai Lawrence (détermination du pouvoir neutralisant)

Fig 3.15 pH de la solution d’HCI
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Fig 3.16 Suite de I’essai de Lawrence (Titrage se la solution avec le NaOH)

3.6.2 Essai de lixiviation en batch (SPLP, CTEU9, TCLP)

Une premiere classification des essais a été proposée par Kosson et al. (2002)

-Les essais de caractérisations ont pour objectif 1’obtention d’information sur le comportement
a la lixiviation et les propriétés caractéristiques des déchets a court et a long terme

-Les essais de conformité servent a déterminer si le déchet respecte des seuils de références
spécifiques.

I1 existe différents protocoles de lixiviation pour évaluer les caractéristiques d’un échantillon
solide.

Toxicity Characteristic Leaching Procedure (TCLP) : C’est essai utilis¢é pour la
classification des déchets, il vise a caractériser le comportement du déchet au court du temps.
Il peut étre considéré comme un essai de conformité.

Synthetic Precipitation Leaching Procedure (SPLP) : Cet essai est utilisé lorsqu’un risque
de lixiviation vers les eaux de surface ou souterraine est envisageable. Les résultats obtenus
sont compareés aux valeurs de références utilisées dans la législation relative a I’eau potable.
Centre Technique des Eaux Usees - Méthode 9 (CTEU-9) : L’essai CTEU-9 consiste a
évaluer la lixiviabilité des contaminants au contact de 1’eau.

3.6.2.1 Préparation des réactifs et étalons
e Solution de NaOH

Peser précisément environ 2,0 g de NaOH et le dissoudre dans environ 300 ml d'eau. Compléter
a 500 ml avec de l'eau

e Solution d’HCI
Dans une fiole de 1 000 ml, ajouter 83 ml d’acide chlorhydrique dans environ 800 ml d'eau et
compléter au trait de jauge avec de I'eau.
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e Solution mere du tampon pour la lixiviation pour simuler les pluies acides
Dans un bécher, mélanger 14 ml d'acide nitrique et verser lentement 16 ml d'acide sulfurique.

e Tampon a pH 4,20 pour simuler les pluies acides (SPLP, EPA 1312)
Dans un bécher de 2 litres, verser 950 ml d'eau. Ajouter goutte a goutte la solution mére du
tampon pour la lixiviation pour simuler les pluies acides jusqu'a ce que le pH soit de 4,20 +
0,05. Compléter a 1 litre avec de 1’eau.

e Tampon d'eau a pH 7,0 pour la lixiviation a I’eau (CTEU-9)
Dans un bécher de 1 litre, verser 995 ml d'eau. Ajouter goutte a goutte la solution d’hydroxyde
de sodium 0,1 N jusqu'a ce que le pH soit de 7,00 £ 0,50. Verser dans une fiole jaugée de 1 litre
et compléter a 1 litre avec de I’eau.

e Détermination de la solution de lixiviation pour I'échantillon solide (prétest pour
I’évaluation de la mobilité des espéces inorganiques seulement) (TCLP, EPA
1311)
Une masse de 5 gr d’échantillon de granulométrie inférieur a 9.5 mm a été mise en solution
avec un volume de 96.5 ml d’eau. La solution a été agitée vigoureusement avec un barreau
aimanté pendant 5 minutes.
Aprés ajout de 3,5 ml de la solution d'acide chlorhydrique, la solution a été chauffée a 50 °C +
5 °C pendant 10 minutes en agitant.
Le ph de la solution mesuré aprés refroidissement est de 2.85 (pH<5.0) donc pour réaliser le
test TCLP il faut utiliser la solution de lixiviation 1.

1 pendant 5
e

: Fig 3.17 Etapes du prétest
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Fig 3.18 Mesure du pH (pH 2.85)

e Préparation de la solution de lixiviation 1
On dissout environ 2,572 g de NaOH dans une fiole de 1 | qui contient un mélange de 5.7 ml
d'acide acétique et 500 ml d’eau. Le volume a été complété au trait de jauge avec de I'eau. Le
pH de cette solution est de 4,93 + 0,05.

Masse de NaOH

Fig 3.19 pH mesuré de la solution

3.6.2.2 Préparation des solutions pour la lixiviation

a) Lixiviation pour I’évaluation de la mobilité des espéces inorganiques (TCLP,

EPA 1311)

Les échantillons solides sont lixiviés avec la solution de lixiviation dans un rapport solide-
tampon de 1 : 20.
Dans une bouteille de 1 | en plastique, 20 gr d'échantillon solide préalablement broyé a 9,5 mm
a été mélangé avec 400 ml de la solution de lixiviation 1. Aprés une agitation de 18 heures + 2
heures au moyen d’un agitateur mécanique, la solution a été filtrée a 1’aide d’un appareil de
filtration.
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b) Lixiviation par les pluies acides (SPLP, EPA 1312)
Dans une bouteille de 1 1 en plastique, 20 gr d’échantillon préalablement broyé¢, a 9,5mm, le
tampon acide a été ajouté de fagon a obtenir un rapport solide : liquide de 1 : 20 ( 20 g de solide
et 400 ml de tampon)
Apres une agitation de 18 heures 2 heures au moyen d’un agitateur mécanique a une vitesse
de rotation d’environ 30 + 2 tr/min, la solution a été filtrée a 1’aide d’un appareil de filtration.

e —
N

Fig 3.21 Solution de lixiviation de 1’essai SPLP

c) Lixiviation a I’eau (CTEU-9)
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Dans une bouteille de 1 | en plastique, 40 g d’échantillon préalablement séché a 60 °C et broyé
a 100 Mesh (150 um) a été mélangé avec le tampon d'eau a pH de 7,0 de fagcon a obtenir un
rapport solide : liquide de 1 : 4 (ex. : 40 g de solide et 160 ml d'eau).

Apres une agitation de 7 jours au moyen d’un agitateur mécanique, la solution a été filtrée a
’aide d’un appareil de filtration.

3.6.3 Essais de lixiviation en batch (extraction simple)

Les essais d’extraction en batch sont des essais permettant d’extraire les constituantes
lixiviables dans les conditions auxquelles on soumet les échantillons. Généralement, ces essais
consistent a exposer 1’échantillon a un liquide d’extraction durant un certain temps (quelques
secondes a quelques jours, avec ou sans agitation), puis a analyser les espéces chimiques
extraites du solide (Benzaazoua et al, 2015). Il existe plusieurs méthodes d’extraction, mises au
point pour dissoudre et mesurer les metaux traces du sol et des rejets miniers (Mehlich, 1984 ;
Black et al. 1965). Elles visent toutes a intégrer en une seule extraction la fraction labile,
contribuant aux équilibres sol-solution. Les extractions ont été réalisées sur des échantillons
séchés et broyés. Les solutions d’extraction utilisées sont (’EDTA, CaClz, NaNOs, FeSOa).
Des volumes de solution d’extraction préalablement défini (10 ml, 20ml, 30ml) ont donc été
additionnés a une quantité de minerai préalablement pesée (1g) dans des tubes falquons. Les
solutions sont maintenues sous agitation mécanique pendant 2 heures. Ensuite, une séparation
liquide-solide a été effectuée au moyen d’une centrifugeuse et un filtre seringue a 0.45 pm.
Les lixiviats résultant des opérations d’extractions avec différents réactifs sont analysés par
spectrophotometre DR 2800 de Hach aprés étalonnage de 1’appareil avec des étalons préparés
et les concentrations de cuivre ont été mesurees avec la SAA.

e Instruments, matériels et réactifs

- Fioles jaugées de 250 ml.

- Falquons gradués.

- Entonnoir.

- Balance.

- Récipient (spatule, verre de montre).

- Eprouvette graduée.

- Réactifs : EDTA, CaCl,, NaNO3,FeSOa.
- Agitateur mécanique.

- Echantillons a analyser : (rejet de la mine de Sidi Kambar).
- Centrifugeuse de marque sigma.

e Préparations des solutions

— Solution de CaCl2 (C: 0.01mol/l ; V: 250ml).

— Solution d’EDTA (C : 0.05mol/l ; V :250ml).
— Solution de NaNOs (C : 0.05mol/l ; V : 250ml).
— Solution de FeSO4 (C : 0.05 mol/l ; V : 250 ml).

e Mode opératoire
A titre d’exemple : la solution d’EDTA :
Une solution d’EDTA a été préparée dans une fiole de 250 ml en ajoutant 3.65 g d’EDTA.
Refaire les mémes étapes pour les autres solutions. Les masses a prélever :

- 0.37 gde CaCly

— 1.06 g de NaNOs
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— 3.48 g de FeSO4

e Préparation de I’échantillon solide
Une quantité du rejet préalablement homogénéisé est séchée a 105°C pendant 2 h, ensuite
broyée et tamisée sur une série de tamis dont les ouvertures sont : 250 pm, 160um, 100um,
80um, afin d’obtenir les fractions suivantes: [-250pum, +160 pm] ; [-160 pm, +100um] ; [-100
pm, +80 pum].

e Preparation des mélanges de lixiviation
Exemple : solution d’extraction EDTA
Pour un rapport solide/liquide de 1/10, un échantillon de 01g de rejet est introduit dans un falcon
de 50 ml dans lequel 10 ml de solution d’EDTA a 0.05 mol/I (solution de 250 ml préparée avec
3.65 g ’EDTA). On procede a une agitation pendant 2h a température ambiante (20 a 25°C) et
on analyse par la suite les extraits.
Les paramétres a varier sont :
- les rapports liquide/solide : 1/10,1/20,1/30
- les fractions : [-250pum, +160 pm] ; [-160 pm, +100pum] ; [-100 pum, +80 pum].
- le type de réactif : EDTA, CaClz, NaNO3z, FeSO4

Fig 3.22 Solutions de CaCl,, d’EDTA et de NaNOs
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Fig 3.24 Centrifugation et Filtration des solutions
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Fig 3.25 Solutions finales apreés filtration

3.6.4 Essai de lixiviation en mini-cellules d’altération

Des essais cinétiques ont été effectués a petite échelle dans le but d’évaluer le comportement
géochimique des rejets de la mine de Sidi kambar. Nous avons jugé que la mini-cellule était
’outil le plus approprié, car les essais sont plus facile a mettre en place et permettent d’amplifier
les réactions (Villeneuve, 2004), ce qui permet de mieux les percevoir.

e Préparation des échantillons

Les résidus contenus dans les mini-cellules sont de composition et de dimension différente :

- Mini-cellule 01 : échantillon broyé de fraction [-250um, +160 pum]

- Mini-cellule 02 : échantillon broyé de fraction [-160 um, +100um]

- Mini-cellule 03 : échantillon broyé de fraction [-100 um, +80 pum]

- Mini-cellule 04 : échantillon composite des 3 fractions.
Apres avoir été séchés et broyés, une masse de 67 g de chaque fraction du matériau a été pesee
et ensuite ajoutée dans chaque mini-cellule.

e Méthode de I’essai en mini-cellule d’altération
L’essai cinétique en mini-cellule d’altération (MCA) est une version réduite de 1’essai cinétique
en cellule-humide (Cruz et al. 2001). Il est facile a mettre en ceuvre, nécessite trés peu de
manipulation et une faible quantité d’échantillon (67g). C’est un essai assez agressif, peu
colteux en équipements et en suivi, il permet de donner des résultats assez rapidement dans le
temps trés comparables a ceux de I’essai en cellule humide (Benzaazoua et al. 2001, 2004;
Bouzahzah, 2013; Bouzahzah et al. 2013b; Villeneuve 2004; Villeneuve et al. 2009).Au
montage des mini-cellules, la quantité du solide est introduite dans un entonnoir Buichner de 9
cm de diamétre interne, sur un papier filtre a 0,45um. Le Biichner est placé sur un support sous
lequel est placé un erlenmeyer a vide de 1 litre pour récupérer 1’eau de lixiviation, tel que montré
aux Figures ci-apres.
Lors de I’essai cinétique en mini-cellule d’altération, 1’échantillon est rincé deux fois par
semaine. Le premier ringage (typiquement lundi) est suivi par deux jours ou 1’échantillon est
laissé a I’air ambiant, puis rincé le quatriéme jour (jeudi) et laissé a 1’air ambiant pendant trois
jours, puis le cycle reprend de nouveau (le lundi d’apres).
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Au cours de chaque ringage, 50 ml d’eau distillée sont introduits dans la mini-cellule et
demeurent en contact avec les stériles. L’eau est ensuite récupérée pour mesurer le pH, la
conductivité électrique, le contenu en éléments chimiques.

Le schéma présenteé a la figure 3.19 resume le matériel utilisé et les manipulations effectuées.

Solution de lixiviation
(ean dessillée)

Rajoute de 50 ml
d’eau

Rejet | Apres 3 ]uurs>

i

Solution récupérée Solution récupérée

(premiére cycle) \ / (deuxiéme cvcle)

Analyses chimique sur les lixiviats
(PH:Eh:[ETM];...)

Fig 3.26 Schéma résumant les essais en mini-cellule d’altération (Bussiére et al., 2005, adapté
de Cruz et al., 2001).
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Fig 3.27 a,b,c Etapes de la réalisation des mini-cellules d’altération.

Fig 3.28 Essai de lixiviation en Mini-cellules d’altération

Au cours de ce chapitre, nous avons décrit le materiel et les méthodes utilisés pour évaluer le
comportement géochimiqgue des rejets de la mine de Sidi Kamber. Cette étude comporte deux
volets :le premier concerne la préparation et la caractérisation des échantillons prélvés et les
différents essais de lixiviation au cours du deuxieme volet. Le schéma suivant récapitule toutes

les étapes.

Evaluation de la pertinence des essais de lixiviation dans la
prédiction du comportement géochimique des rejets miniers

l

l i

l

Essais en mini cellules . L o . Essais de prédiction
y e .- Essais de lixiviation en Essais d’extraction
d’altération batch simple du DMA
(Essais cinétiques) (Essais statiques)
A 4 l l l
[ z(gga-:l:‘l-eGEIElaCtlonS Trois essais Parametres _PNN
- SPLP - Quatre réactifs
- [-160 +100] : -NPR
- [-100 +80] - TCLP - Quatre fractions
. . - CTEU-9 - Trois ratios S/L
- Echantillon composite

67




Chapitre 4
Reésultats et interprétations
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Les résultats de la caractérisation physique et chimique des échantillons, des essais statiques,
des essais de lixiviation en batch et des essais d’extraction sont donnés dans les sections ci-

dessous.

4.1 Résultats de I’'analyse granulométrique

Les masses des différents refus et tamisats sont rapportées a la masse initiale du matériau. Les
pourcentages des refus cumulés, ou ceux des tamisats cumulés, sont représentés sous la forme
d'une courbe granulométrique semi-logarithmique en portant les ouvertures des tamis en
abscisse et les pourcentages en ordonnée. Le tableau 4.1 résume les résultats de 1’analyse

granulométrique.

Tableau 4.1 Analyse granulométrique de 1’échantillon de Sidi Kamber

Diametre du Refus de Refus Refus Tamisats

tamis (mm) chaque tamis cumulés en cumulés en cumulés en
en (9) (9) (%) (%)
+10 30.11 30.11 3.00 96.99
-10 +8 50.98 81.09 8.10 91.89
-8 +5 109.78 190.87 19.08 80.91
-5 +3.15 123.77 314.64 31.46 68.53
-3.15+2 125.09 439.73 43.97 56.02
-2 +1 160.05 599.78 59.97 40.02
-1+0.8 49.27 649.05 64.90 35.09
-0.1 +0.63 41.25 690.30 69.03 30.97
-0.63 +0.4 85.25 775.55 77.55 22.44
-0.4 +0.35 45.38 820.93 82.09 17.90
-035 +0.25 37.10 858.03 85.80 14.19
-0.25 +0.16 92.70 950.73 95.07 4.92
-0.16 +0.1 35.66 986.39 98.64 1.36
-0.1 +0.08 7.39 993.78 99.37 0.62
-0.08 +0.063 2.33 996.11 99.61 0.38
-0.063 +0.04 1.42 997.53 99.73 0.26
Fond des tamis 2.00 999.53 99.95 0.04

Les résultats montrent que 1’échantillon présente 82 % des particules de dimension supérieure
a 350 um et environ 0,62 % de particules de dimension inférieure a 80 um. Nous constatons
que la classe dominante coincide avec la classe (-2 +1 mm).
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Fig 4.1 Courbe granulométrique de 1’échantillon de Sidi Kamber

Tableau 4.2 Caractéristiques de la courbe granulométrique de 1’échantillon de Sidi Kamber

Diametre efficace (mm) Coefficient Coefficient de Interprétation
D1o Dso Dso d’uniformité courbure Cc
(Hazen) Cu
0.20 0.65 2.50 12.5 0.85 Résidu mal gradué et

granulométrie étalée

La forme de la courbe granulométrique est aussi extrémement importante, elle est caractérisée
par deux coefficients qui permettent de classer notre échantillon (serré, étalé, peu de particules
fine, ...). Ces coefficients sont : Cu, Cc.

Avec :

- Cu coefficient d'uniformité Deo/D1o (dit de Hazen) ;

- Cc coefficient de courbure (D30)?/Dgo X Dio.

Coefficient d’uniformité (Hazen)

Ce coefficient permet de savoir si la granulométrie est étalée ou serrée.

Cu > 2 — granulométrie étalée

Cu < 2 — granulométrie uniforme ou serrée

Coefficient de courbure :

Afin de déterminer si la granulométrie est bien graduee ou mal graduée (un sol est mal gradué
si une fraction de grains prédomine)
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Si 1<Cc<3: La continuité est bien répartie ou sol bien gradué

Si Cc< 1 ou Cc > 3: La continuité est mal répartie ou sol mal gradue.

A la lumiére des résultats de Cu et Cc, le rejet présente une continuité mal répartie avec une
granulomeétrie étalée.

4.2 Résultats de ’analyse chimique par fluorescence X
L’analyse chimique de I’échantillon étudié¢ a donné les résultats représentés dans le tableau
suivant :

Tableau 4.3 Résultats d’analyse chimique par fluorescence X

Métaux Pourcentage % Erreur
cd 0.129 0.062
Pb 8.473 0.167
Zn 2.244 0.084
Cu 0.330 0.054
Fe 44.759 0.476
Mn 1.739 0.163
Cr 4.865 0.225

Les résultats rapportés dans le tableau 4.3, montrent que le pourcentage du plomb et du fer
prédominent dans 1’échantillon. Les teneurs des autres métaux comme le cadmium, le zinc, le
manganése, le chrome et le cuivre sont relativement faibles.

Ainsi, ces résultats concordent avec ceux de la composition minéralogique.

4.3 Reésultats des essais statiques

Calcul du PA et PN :

Le PN de I'échantillon est calculé comme suit :

PN modifié (kg CaCO3 /l) = NP modifié (kg CaCO3 /) = [50(x-y*(b/a))]/c (3.5)
Avec .

: normalité de HCI

: normalité de NaOH

: volume de HCI

: volume de NaOH

: masse de 1’échantillon.

o X T o

Le volume utilisé de HCI 1 N pour amener le pH entre 2.0 et 2.5 = 0.234 ml

Le volume utilisé de NaOH 0.1 N los du dosage pour amener le pH a 8.3 =14,126 ml

Donc PN=[50(1-0.1x(0.234/14.13))]/2= 24.96 kg CaCO3 /I

Nous avons S% = 5.11 %

Le soufre total a été analysé au niveau du CRNA (Centre de Recherche Nucléaire d’ Alger). Au
cours de cette analyse, le soufre contenu dans 1’échantillon est converti en dioxyde de soufre
(SO2), qui peut ensuite étre mesuré par détecteurs infrarouges (IR).

PA=S%x 31.25 (3.6)

PA=5x31.25 = 159.69 kg CaCO3/I

Calcul du PNN et NPR:

PNN= PN-PA (3.7)

PNN= 24.96-159.69= -135.73 kg CaCO3 /I

NPR=PA/PN (3.8)

NPR= 24.96/159.69= 0.156
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Les résultats montrent que les rejets de la mine de Sidi Kamber ont un trés faible pouvoir
neutralisant qui correspond a PN =24.96 (kg CaCO3 / t). Le pouvoir d’acidité donne une valeur
tres éleve, PA = 159.69 kg CaCO3/t. En conséquence, Le PNN est négatif et le NPR est proche
de 0 donc le rejet de Sidi Kamber est générateur d’acidité. Cela implique que ces rejets
contiennent une tres faible quantité de minéraux neutralisants.

Sidi Kamber (NP/AP)
-“.-.".-.I 9 t":l

350 - @
-'l:H:l _ .
y Non acid generator

250

a0 4 =
150 '-,‘if?l}ﬁ

NP (kg CaCO3/t)

100 4

50 Acid generator

0 T T T
0 50 100 150

AP (kg CaCO3/t)
Fig 4.2 Caractérisation environnementale des résidus de la mine de Sidi Kamber

4.4 Résultats des essais de lixiviation en batch
Les valeurs mesurées des concentrations en Fe, Cu, Cd et Zn ont été représentées en fonction
des tests utilisés dans le tableau et figures ci-apres.

Tableau 4.4 Concentrations des métaux dans les lixiviats des essais SPLP, TCLP et CTEU.9

en mg/l
essais Fe Cu Cd Zn
SPLP 14.04 0.333 6.07 0.203
TCLP 33.64 0.286 6.80 0.172
CTEU-9 48.52 0.308 6.31 1.484
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HFe M valeur limite du Fe ®m Cu valeur limite du Cu
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S
3
=
S~
©)
2
z
o
}—
= S
= ©
=
w
@]
4
(@]
(@] (a2} ™
o o
) " o
| — —
ELEMENTS METALLIQUES
Fig 4.3 Concentrations des métaux dans le lixiviat de 1’essai SPLP
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Fig 4.4 Concentrations des métaux dans le lixiviat de I’essai TCLP
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CTEU-9

HFe WCu mCd ®mZn

48,52

CONCENTRATION(MG/L)

0,308
6,31
1,484

CTEU-9
ELEMENTS METALLIQUES

Fig 4.5 Concentrations des métaux dans le lixiviat de I’essai CTEU-9

Comme le montrent les figures, on remarque que :

Les résultats du test TCLP sont mis en évidence a la fig 4.4 et montrent des concentrations
élevées en Fe (33.64 mg/l) et en Cd (6.8 mg/l) contrairement aux autres éléments (Cu et Zn).
La présence de fer est liée a I’oxydation de la pyrite ainsi qu’a la dissolution d’hydroxydes de
fer tels que I’hématite et la goethite.

De plus, les concentrations en Zn, résultent de la dissolution de la sphalérite.

Il est & noter que les concentrations en fer et en cadmium dépassent largement les limites
tolérées par la réglementation algérienne (3 mg/l et 0.2 mg/I respectivement).Les concentrations
de Cu (0.28 mg/l) étaient en dessous des limites algériennes (0,5 mg/l).

L’essai SPLP montre des concentrations de 1’ordre de 14.04 mg/1 pour le fer et 6.07 mg/l pour
le cadmium. Le cuivre et le zinc présentent de faibles teneurs.

Les résultats de ’essai CTEU-9 indiquent des concentrations considérables en fer (48.52 mg/l).
La dissolution dans ces conditions était fournie par la dissolution des sulfures.

Les concentrations de zinc étaient en dessous des limites considérées (3 mg/l) cela est lié a la
passivation des grains de sphalérite et les concentrations de Cu sont relativement faibles en
raison de la faible quantité de chalcopyrite présente dans les échantillons.
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RESULTATS DES ESSAIS DE LIXIVIATION: SPLP,TCLP,CTEU-9

HFe WCu mCd ®mZn

48,52

33,64

CONCENTRATIONS(MG/L)
14,04

0,333
6,07
0,203
0,286
6,8
0,172
0,308
6,31
1,484

SPLP TCLP CTEU-9
ELEMENTS METALLIQUES

Fig 4.6 Concentrations des métaux dans les lixiviats des essais SPLP, TCLP et CTEU-9

Nous constatons que le fer est plus abondant dans la solution CTEU-9 en raison des conditions
opératoires de 1’essai (un temps de contact de 7 jours). Aussi, la granulométrie fine crée plus de
surfaces exposées a la solution de lixiviation.

La concentration du Fe diminue dans les autres solutions. Elle est plus importante dans la
solution de TCLP (33.64 mg/l) que celle de SPLP (14.04 mg/l).

La concentration du Cu est plus élevée dans la solution la plus acide SPLP (0.333 mg/l), car le
cuivre a une mobilité moyenne dans les pH acides.

Les concentrations du Cd dans les solutions sont proches. On remarque que la solution SPLP
présente la teneur la plus élevée (6.8 mg/l). Tandis que le zinc est majoritaire dans la solution
CTEU-9 avec une concentration de 1.48 mg/l environ.

D’aprés les résultats enregistrés, nous constatons que la mobilité du Fe et du Cd est importante
par rapport aux autres éléments métalliques. Cependant, le comportement environnemental des
échantillons étudiés est plus problématique, en raison de la faible présence de minéraux
carbonatés (a titre d’exemple calcite, dolomite..).

4.5 Reésultats des essais cinétiques (mini cellules d’altération)

Cette section regroupe les résultats des essais en mini-cellules d’altération réalisés a différentes
granulométries. Globalement, les essais de lixiviation ont été effectués pendant cing semaines.
Les tableaux ci-aprés présentent un résumé des étapes, de leurs nombre de lixiviations et de
leurs durées.
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Tableau 4.5 Résultats des mesures du volume, pH et conductivité de la premiére semaine

Premiére semaine

Jours 23/04/2019 26/04/2019
Fractions [-100 | [-160 | [-250 | <2mm | [-100 | [-160 | [-250 | <2mm
+80] | +100] | +160] +80] | +100] | +160]
Volume (ml) | 16 17 16 / 33 45 41 41
pH 3.88 | 3.88 3.8 / 3.64 | 387 | 3.78 2.67
Conductivité | 2.30 | 240 | 2.90 3.80 1.70 | 1.70 | 1.50 3.10
(ms)

Tableau 4.6 Résultats des mesures du volume, pH et conductivité de la deuxieme semaine

Deuxieme semaine

Jours 29/04/2019 02/05/2019
Fractions [-100 | [-160 | [-250 | <2mm | [-100 | [-160 | [-250 | <2mm
+80] | +100] | +160] +80] | +100] | +160]
Volume (ml) | 48.5 40 38 39 42 36 38 40
pH 3.32 3.64 3.49 2.35 3.33 3.63 3.54 2.57
Conductivité 1.40 1.20 1.00 1.70 1.20 0.70 0.70 1.20
(ms)

Tableau 4.7 Résultats des mesures du volume, pH et conductivité de la troisieme semaine

Troisiéme semaine

Jours 05/05/2019 08/05/2019
Fractions [-100 | [-160 | [-250 | <2mm | [-100 | [-160 | [-250 | <2mm
+80] | +100] | +160] +80] | +100] | +160]
Volume (ml) 38 34 36 40 38 33 37 40
pH 3.27 3.39 3.13 2.56 3.75 4.24 3.62 3.20
Conductivité 1.00 0.80 0.50 1.00 1.07 0.93 0.96 1.24
(ms)

Tableau 4.8 Résultats des mesures du volume, pH et conductivité de la quatrieme semaine

Quatrieme semaine
Jours 11/5/2019 14/5/2019
Fractions [-100 | [-160 | [-250 | <2mm | [-100 | [-160 | [-250 | <2mm
+80] | +100] | +160] +80] | +100] | +160]
Volume (ml) | 39 34 31 41 40 39 38 38
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pH 3.70 3.91 3.80 3.27 3.64 4.13 3.65 3.27

Conductivité | 1.16 | 1.03 | 090 | 1.14 | 1.24 | 0.99 | 0.84 | 1.02
(ms)

Tableau 4.9 Résultats des mesures du volume, pH et conductivité de la cinquieme semaine

Cinguieme semaine

Jours 17/5/2019 20/5/2019
Fractions [-100 | [-160 | [-250 | <2mm | [-100 | [-160 | [-250 | <2mm
+80] | +100] | +160] +80] | +100] | +160]
Volume (ml) 38 39 36 38 37 41 37 36
pH 3.77 413 4.15 3.27 3.78 4.02 3.84 3.31
Conductivité 1.14 0.70 0.59 0.93 1.02 0.49 0.48 0.67
(ms)
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Fig 4.7 Variation du volume dans les quatre classes

Il est & noter que le volume d’eau distillée utilisé pour le ringage est de 50 ml.

Les courbes montrent une récupération plus au moins faible de lixiviats (16 et 17 ml) pour
toutes les fractions aprés le premier ringage.

A partir du deuxieme rincage, les volumes de lixiviats sont plus importants et varient
généralement entre 33 et 41 ml sauf pour la fraction [-100 +80] qui donne un volume
remarquable de 48.5 ml lors du troisiéme ringage.

Les volumes récupéreés sont tres proches pour toutes les fractions. La fraction [-100 +80] donne
une meilleure récupération.

Les valeurs obtenues du volume s’expliquent par la grande permeabilité des résidus de la mine
de Sidi Kamber.

On présente dans les paragraphes suivants les caractéristiques des lixiviats récupérés des essais
en mini-cellules d’altération, pour les différentes étapes successives.
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Fig 4.8 Résultats du pH dans les lixiviats issus des essais en mini-cellules d’altération

On observe que les pH des lixiviats oscillent généralement entre 3.13 et 4.24 a I’exception de
ceux de I’échantillon composite qui échappent 1égerement de cette tendance et varient entre
2.35 et 3.31.

Nous constatons aussi que 1’échantillon composite présente des pH plus faibles que ceux
enregistrés au niveau des autres fractions dans les deux premieres semaines (2.56, 2.6). Cela
s’explique par la petite taille des grains (< 100 pm) présents dans I’échantillon qui donne de
grandes surfaces exposees et donc un taux d’oxydation plus élevé des minéraux sulfures.
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Fig 4.9 Variation du pH dans les quatre classes

Les résultats enregistrés dans la cinquiéme semaine présentent des pH aussi acides que ceux

observés dans les premicres semaines a cause de I’absence des minéraux neutralisants tels que
les carbonates.
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Fig 4.10 Résultats de la conductivité dans les eaux issues des essais en mini-cellules
d’altération

Les moyennes des conductivités électriques de I’ensemble des mini-cellules d’altération,
exprimeées en mS/cm , sont similaires pour I’ensemble des échantillons, sont de 0.48 mS/cm a
1.7 mS/cm a partir du deuxiéme ringage. Les lixiviats de la classe (-250 +160um) présentent
les conductivités électriques les plus faibles (entre 1.5 et 0.48 mS/cm).

La Figure ci-dessous regroupe les résultats des analyses électrochimiques de conductivité
effectuées sur les lixiviats.
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Fig 4.11 Variation de la conductivité dans les quatre classes

Les valeurs de conductivité mesurées dans les quatre lixiviats (de I’ordre de 1 mS/cm) indiquent
la présence des ions chargés, notamment des ions métalliques. Ces valeurs traduisent les
concentrations importantes des métaux dans les lixiviats qui sont proportionnelles aux quantités
de solides dissous dans 1’eau.
La diminution de la conductivité entre la premiere lixiviation et la quatrieme (généralement)
s’explique par la diminution des concentrations de certains ¢léments métalliques dans
I’échantillon qui ont été lessivés en grandes quantités lors du premier ringcage.

La légere augmentation des conductivités apres la deuxiéme semaine s’explique par la présence
des éléments métalliques dont la dissolution était lente.

Résultats des analyses chimiques des métaux
Les échantillons ont été analysés au niveau de I’AGENOR (L'Agence Nationale pour la
transformation et la distribution de I'Or et des autres métaux précieux) par fluorescence aux
rayons X type Niton XL2. Les quantités de métaux lixiviées par kilogramme de rejet a chaque
étape sont présentées aux tableaux ci-apres.
Tableau 4.10 Concentrations des métaux dans les lixiviats de la premiére et la cinquieme
semaine en mg/I

Semaines Premiere semaine Cinquieme semaine
Fractions | [-250 [-160 [-100 Echantillon | [-250 [-160 [-100 | Echantillon
+160] +100] +80] composite | +160] | +100] | +80] composite
Fe 3.830 2.992 3.140 5.03 0.276 0.140 0.200 0.218
Cd 27.497 | 27.552 13.72 47.53 4.642 2.912 4.161 4.44
Cu 0.8454 0.830 0.738 1.983 0.141 0.094 0.131 0.152
Zn 3.883 4.638 5.50 16.590 0.054 0.135 LOD /

83




Chapitre 4 : Résultats et interprétations

CLASSE [-250 +160]

HFe WCu mZn mCd

=
S~
(U]
2
P
o
'_
<
o
'_
=
S
=2 ) 00 g
(@) o0 o <
(@] (22} " (32)

o g <t N

H - N
| | — I
1 ERE SEMAINE 5 EME SEMAINE

ELEMENTS METALLIQUES

Fig 4.12 Concentrations des métaux dans les lixiviats de la premiére et la cinquiéme semaine
pour la fraction [-250 +160]
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Fig 4.13 Concentrations des métaux dans les lixiviats de la premiére et la cinquiéeme semaine
pour la fraction [-160 +100]

84



Chapitre 4 :

CONCENTRATION (MG/L)

Résultats et interprétations

CLASSE [-100 +80]

HFe WCu mZn mCd

5,5

4,16

<
-
o

<
™~ o0
o N —
o o ~

1 ERE SEMAINE 5 EME SEMAINE
ELEMENTS METALLIQUES

Fig 4.14 Concentrations des métaux dans les lixiviats de la premiere et la cinquiéme semaine
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Fig 4.15 Concentrations des métaux dans les lixiviats de la premiere et la cinquiéme semaine

pour I’échantillon composite

Nous remarquons que toutes les classes granulométriques donnent des teneurs tres elevees en
Cd qui peuvent atteindre 20 mg/l (pour les fractions [-250 +160], [-160 +100]) dans la premiére
semaine, suivi par des teneurs importantes en Zn et Fe respectivement, a I’exception du Cu qui
est présent en faible teneur. Ces teneurs indiquent une forte diminution dans la cinquiéme

semaine.

85



Chapitre 4 : Résultats et interprétations

En comparant les teneurs en métaux dans les différentes fractions, on constate que 1’échantillon
composite présente les valeurs les plus élevées lors des deux premiers ringages (premiére
semaine).

De plus, nous remarquons durant la premiere semaine, les concentrations des deux metaux Cd
et Cu diminuent en fonction de la diminution de la taille des grains, ils sont plus abondants dans
les lixiviats issus de la fraction [-250 +160] que ceux issus de la fraction [-100 +80],
contrairement au Zn qui est majoritaire dans le lixiviat de la fraction [-100 +80].

En ce qui concerne le fer, il ne présente aucun ordre de concentration, il est abondant dans le
lixiviat qui correspond a la classe [-250 +160], puis il diminue dans celui des classes [-160
+100] et [-100 +80].

Dans la derniére semaine, les teneurs en métaux sont plus élevées dans les lixiviats de la fraction
[-250 +160], et moins importantes dans ceux de la fraction [-160 +100], contrairement au Zn.
Toutefois, on constate que les teneurs élevees en métaux ont confirmé la mobilité des ETM
(éléments traces métalliques) dans les résidus ce qui engendre la contamination de la zone de
Sidi Kamber par ces métaux mais particulierement le Cd qui est trés toxique.

Aussi, nous remarquons que les valeurs mesurées pendant la premiére semaine d’essais
dépassent largement les limites de rejets d’effluents liquides industriels tolérées par 1’état
algérien. (Décret exécutif n° 06-141 du 20 Rabie EI Aouel 1427 correspondant au 19 avril 2006
définissant les valeurs limites des rejets d’effluents liquides industriels).

Lors de la cinquiéme semaine, les concentrations des métaux diminuent a 1’exception du
cadmium (valeurs supérieures aux limites).

Tableau 4.11 Comparaison entre les normes algériennes et les concentrations moyennes des
métaux dans les lixiviats de la premiere semaine.

Eléments Normes algériennes | Concentrations moyennes des métaux
(mg/l) dans les lixiviats de la premiére semaine
Fe 3 3.75
Cu 0.5 1.1
Cd 0.2 29.07
Zn 3 7.65

4.6 Résultats des essais de ’extraction simple

On présente dans la partie suivante les caractéristiques des lixiviats récupérés des essais
d’extraction simple. Plusieurs parameétres ont été étudié a savoir : la granulométrie, le type de
réactifs chimiques et le rapport solide /liquide. Les tableaux ci-dessous résument les
concentrations en métaux dans les lixiviats.
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Tableau 4.12 Concentrations des métaux dans les lixiviats en mg/I

Type de | Métaux [-250 +160] [-160 +100] [-100 +80]
réactif
1/10 1/20 1/30 1/10 1/20 1/30 1/10 1/20 1/30
Fe
9.591 9.609 6.019 / 8.418 6.42 12.25 9.966 7.048
FeSOs Cu 0.202 0.155 0.112 0.197 0.155 0.112 0.221 0.193 0.141
cd 7.368 3.414 2.225 / 3.238 3.072 3.945 3.605 2.229
7n 0.149 0.112 0.049 / 0.092 0.052 0.335 0.165 0.053
Fe 0.800 0.21 0.176 1.431 0.366 0.582 0.782 0.383 /
0.309 0.214 0.195 0.440 0.188 0.257 0.298 0.241 /
CaCl, Cu
cd 10.805 5.9 9.216 17.94 6.885 7.768 10.37 6.76 /
7n 0.516 0.105 0.053 0.755 0.168 0.142 0.510 0.139 /
Fe 0.187 0.165 0.165 0.156 0.147 0.349 0.660 0.416 /
0.176 0.144 0.162 0.244 0.200 0.163 0.379 0.229 0.192
NaNOs3 Cu
cd 1.812 2.417 2.417 6.99 6.4 7.11 10.649 7.567 7.332
7n 0.097 0.097 0.098 0.312 0.294 0.123 0.513 0.208 0.118
Fe 0.787 0.694 1.055 25.968 | 21.581 3.898 2.129 1.084 0.879
cu 0.276 0.269 0.276 1.385 1.090 0.241 0.379 0.276 0.257
EDTA
cd 0.954 5.4 8.014 35.847 37.53 6.898 11.935 5.953 6.772
7n 0.700 0.175 0.131 2.005 1.302 0.186 0.751 0.224 0.167

Interprétation des résultats
Les résultats des analyses des lixiviats échantillonnés lors des essais d’extraction sont présentés

ict sous forme d’histogrammes. Les ¢léments métalliques suivants ont été analysés : Cd, Cu,

Zn et Fe. Ces derniers sont présentés en milligrammes d’élément lixivié par un litre.
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Résultats des concentrations des métaux dans la solution de lixiviation FeSOa4
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Fig 4.16 Concentrations des métaux dans la solution de lixiviation FeSO4 pour la fraction
[-250 +160]
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Les résultats des concentrations obtenus de la distribution des teneurs montrent que les
échantillons de la classe (-250 +160 um) présentent des quantités importantes en fer dont les
teneurs peuvent atteindre 9.6 mg/l avec un rapport solide/liquide de 1/10. Cela est lié au type
de réactif utilisé (FeSOa).

De plus, on constate que les teneurs en cadmium sont supérieures & celles des autres
échantillons, elles varient entre 2.22 et 7.36 mg/l. Ceci était prévisible en raison de la forte
solubilité du Cd en utilisant le sulfate ferrique comme agent d’extraction.

88



Chapitre 4 : Résultats et interprétations

CLASSE [-160 +100]

Ratio S/L m(1/20) m(1/30)

8,418

6,42

3,238
072

(o]
i
i
o

FE cu CD ZN
ELEMENTS METALLIQUES

CONCENTRATION (MG/L)
3

| o155
| 0,092
| 0,052

Fig 4.17 Concentrations des métaux dans la solution de lixiviation FeSO4 pour la fraction
[-160 +100]

Pour la classe granulométrique (-160 +100um), nous remarquons que les valeurs de fer sont
élevées par rapport aux autres éléments métalliques. Les teneurs en Zn et Cu présentent des
valeurs faibles, elles ne dépassent pas 0.09 mg/l et 0.15 mg/I respectivement.
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Fig 4.18 Concentrations des métaux dans la solution de lixiviation FeSO4 pour la fraction
[-100 +80]

La répartition des teneurs en fer se trouvent en quantité importante dans les échantillons, avec
une teneur égale a 12.2 mg/1 pour I’échantillon dont le rapport solide/liquide est de 1/10.

En revanche, les autres éléments (Cd, Zn et Cu) indiquent des quantités faibles (3.94 mg/l, 0.33
mg/l et 0.22 mg/l respectivement).

En comparant les résultats de toutes les classes granulométriques, nous constatons que les
teneurs élevées en métaux sont marquées dans le ratio 1/10, ensuite elles diminuent en fonction
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de I’augmentation du volume du réactif FeSO4 Cela revient a une dilution de la solution
d’extraction en augmentant le volume induisant a une diminution de la concentration des
métaux dans les lixiviats.

On remarque aussi que la classe [-100 +80] révéle des concentrations élevees en (12.25 mg/I,
9.966 mg/l) tandis que la classe [-250 +160] présentent des teneurs élevées en Cd (7.368 mg/l).
L’utilisation du FeSO4 comme agent d’extraction donne une bonne récupération de Fe et de Cd.
Le Zinc et Cuivre sont présents en faibles teneurs.

Résultats des concentrations des métaux dans la solution de lixiviation CaCl:
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Fig 4.19 Concentrations des métaux dans la solution de lixiviation CaClz pour la fraction
[-250 +160]

D’apres les résultats enregistrés, nous constatons la présence du cadmium en quantités trés
élevées dans les échantillons tandis que les autres éléments métalliques présentent des teneurs
faibles. Pour la classe (-250 +160 pum), la concentration en cadmium la plus élevée est égale a
10.8 mg/l.
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Fig 4.20 Concentrations des métaux dans la solution de lixiviation CaClz pour la fraction
[-160 +100]

En comparant les concentrations des quatre métaux (Fe, Cu, Cd et Zn) dans les lixiviats, nous
remarquons que le cadmium présente des teneurs tres élevees (17.9 mg/l pour un rapport de
1/10). Les teneurs en Fe, Cu et Zn sont tres faibles. En outre, avec le rapport solide/liquide égal
a 1/10, le fer et le cuivre se trouvent en quantités proches dont la teneur ne dépasse pas 1.5 mg/I.
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Fig 4.21 Concentrations des métaux dans la solution de lixiviation CaCl pour la fraction
[-100 +80]

La répartition des éléments métalliques dans les échantillons montre particulierement des
valeurs considérablement supérieures en cadmium avec des teneurs atteignant 10.37 mg/l. Les
autres métaux Cu, Fe et Zn se trouvent en faibles quantités.
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Dans le cas des métaux Fe, Cu, et Zn, on remarque que les concentrations diminuent lorsque le
volume du réactif augmente, par contre dans le cas du Cd, les teneurs élevées sont enregistrees
dans le ratio 1/10, suivi de 1/30.

Le passage des métaux en solution est plus important dans la fraction [-160 +100].

L’agent CaClz montre une bonne récupération du Cd dans toutes les fractions.

Résultats des concentrations des métaux dans la solution de lixiviation NaNOs
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Fig 4.22 Concentrations des métaux dans la solution de lixiviation NaNO3z pour la fraction
[-250 +160]

Les résultats enregistrés dans I’ensemble des échantillons montrent une distribution inégale des
éléments métalliques (Fe, Cu, Cd et Zn). Les teneurs en cuivre et en fer indiquent des valeurs
similaires ne dépassant pas 0.19 mg/l et cela quelques soit le rapport solide/liquide utilise.
Aussi, la teneur la plus élevée en cadmium est enregistrée avec le rapport solide/liquide 1/30.
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Fig 4.23 Concentrations des métaux dans la solution de lixiviation NaNO3z pour la fraction
[-160 +100]

La classe granulométrique (-160+100 pm) indique des concentrations en cadmium trés élevées
et peuvent atteindre 7 mg/I.
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Fig 4.24 Concentrations des métaux dans la solution de lixiviation NaNOs pour la fraction
[-100 +80]

Nous constatons que dans les échantillons de lixiviation de la classe granulométrique (-100+80
um), des teneurs élevées en cadmium sont enregistrées. Le fer, cuivre et zinc montrent des
valeurs plus ou moins faibles.

Les concentrations des métaux diminuent en augmentant le volume de la solution d’extraction,
contrairement au Cd qui montre une variation différente, il est en grande concentration dans la
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solution ou le volume est de 30 ml dans les fractions ([-250 +160] (2.42 mg/l) et [-160 +100]
(7.121 mg/l).

Les teneurs les plus importantes sont enregistrées dans la classe [-100 +80].

Le réactif NaNOz a une grande capacité d’extraire le Cd dans toutes les fractions.

Résultats des concentrations des métaux dans la solution de lixiviation d’EDTA :
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Fig 4.25 Concentrations des métaux dans la solution de lixiviation EDTA pour la fraction
[-250 +160]

Les résultats obtenus montrent des teneurs en cadmium trés élevées et nettement remarquables
dont la teneur est 8.01 mg/l pour un rapport de 1/30, alors que les éléments métalliques Fe, Cu
et Zn se distribuent dans les échantillons en quantités faibles.
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Fig 4.26 Concentrations des métaux dans la solution de lixiviation EDTA pour la fraction
[-160 +100]

Pour la classe granulométrique (-160 +100um), nous remarquons que les valeurs de cadmium

sont trés élevées (37.5 mg/l environ) par rapport aux autres éléments métalliques. De plus, les
teneurs en Fe présentent des valeurs importantes, elles dépassent 25 mg/l.
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Fig 4.27 Concentrations des métaux dans la solution de lixiviation EDTA pour la fraction
[-100 +80]

La répartition des éléments métalliques dans les échantillons montre particulierement des
valeurs considérablement en cadmium avec des teneurs atteignant 11.9 mg/l. Les autres métaux
Cu, Fe et Zn se trouvent en faibles quantités.
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Les concentrations en métaux diminuent en fonction de I’augmentation du volume du réactif, a
I’exception des concentrations du Cd dans les fractions [-250 +160] et [-100 +80]

Et du Fe dans la fraction [-250 +160].

La classe [-160 +100] montre une meilleure récupération des métaux.

Comme dans les solutions de CaClz et NaNOs, le Cd est le métal majoritaire. Le Fe est aussi
présent en grandes concentrations dans la fraction [-160 +100].
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Fig 4.28 Concentrations des métaux dans la solution de lixiviation FeSO4 pour toutes les
fractions et les ratios S/L
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Fig 4.29 Concentrations des métaux dans la solution de lixiviation CaCl, pour toutes les
fractions et les ratios S/L
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Fig 4.30 Concentrations des métaux dans la solution de lixiviation NaNOgz pour toutes les
fractions et les ratios S/L
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Fig 4.31 Concentrations des métaux dans la solution de lixiviation EDTA pour toutes les
fractions et les ratios S/L

En comparant les concentrations des métaux dans les quatre réactifs, on peut constater que :
- L’EDTA est le meilleur réactif d’extraction pour les quatre métaux.
- Les concentrations les plus élevées ont été enregistrées avec le rapport 1/10 et cela
quelques soient le réactif et la classe granulométrique.
- Les teneurs les plus importantes sont enregistrées dans la classe [-160 +100].
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Conclusion générale

Les objectifs de ce travail étaient : d’une part de contribuer a une meilleure compréhension du
comportement géochimique des résidus de traitement de la mine abandonnée de Sidi Kambar.
Ceci passe par une caractérisation physique, minéralogique et chimique.

Pour atteindre nos objectifs, nous avons préparé au laboratoire de Génie Minier de 1’Ecole
Nationale Polytechnique, les échantillons pour la caractérisation ainsi pour les essais statiques,
de lixiviation en batch, en mini cellule d’altération et d’extraction simple.

En effet, dans I’étape de caractérisation, nous avons déterminé les propriétés physiques (densité,
humidité, pH) et la composition chimique par fluorescence X.

L’¢étude granulométrique de 1’échantillon, nous a permis de déterminer que la granulométrie
des résidus est étalée et mal graduée.

En ce qui concerne les essais statiques de prédiction, 1’essai du pouvoir neutralisant, nous a
permis de déterminer que les résidus de la mine de Sidi Kamber sont générateurs d’acidité.
Pour les méthodes d’analyse utilisées sont principalement la fluorescence X et la spectrométrie
d’Absorption Atomique SAA.

Les essais cinétiques en mini cellules, nous ont permis de constater que le pH de 1’échantillon
est acide (pH = 3 a 4) cela implique que les résidus de Sidi Kamber générent un drainage minier
acide.

Les analyses chimiques par fluorescence X nous ont permis d’enregistrer des teneurs tres
élevées en Cd et en Fe. Ces résultats confirment que les résidus de Sidi Kamber ont un impact
sur I’environnement par le relargage des Eléments Traces Métalliques tels que : le cadmium, le
fer, le cuivre, le zinc..

La meilleure fraction pour I’extraction maximale des métaux est la fraction <2 mm (échantillon
composite).

Pour les essais de lixiviation en batch SPLP, TCLP et CTEU-9, les résultats ont montré de fortes
concentrations en métaux (Fe, Cd, Cu, Zn). Ces concentrations sont dues a I’oxydation des
sulfures et a la dissolution des hydroxydes de fer.

En utilisant quatre réactifs pour les essais d’extraction simple, nous avons constaté que ’EDTA,
le ratio 1/10 et la classe [-160 +100] donnent les meilleurs résultats.

Au regard des résultats obtenus et en perspectives, il serait souhaitable de :

- réaliser les essais d’extraction séquentielle sur les matériaux post-démantélement
des mini-cellules d’altération et post-essais en batch. Le but est de caractériser les
phases minérales lixiviées a chaque étape de 1’essai avant et aprés la réalisation des
différents essais.

- compléter cette étude par des analyses au microscope électronique a balayage afin
de visualiser les différentes phases secondaires qui pourraient précipiter sous forme
de jarosite et d’oxyde de fer
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