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Abstract

Acid mine drainage is one of the most environmentally devastating impacts of mining, and mining
companies are increasingly turning to passive treatment methods to address it. This is why we propose
to use natural materials to neutralize these AMDs because of their economic, ecological and aesthetic
advantages. The objective of this study is therefore to evaluate the effectiveness of four natural materials
in the neutralization of acidic effluents. These materials were characterized, then static and batch tests
were carried out to evaluate their effectiveness. The results showed that these materials are feasible for
the neutralization of DMA. Limestone and dolomite have a similar efficiency, where the calcination of
dolomite had a positive impact on its capacity to neutralize DMA, while wood ashes recorded the

highest alkalinity and pH of all materials.

Key words: Acid mine drainage, neutralization, passive treatment, natural materials, sorptions tests.

Résumé

Les drainages miniers acides sont I’un des impacts de 1’exploitation miniére les plus dévastateurs pour
I’environnement, et les entreprises mini€res se tournent de plus en plus vers les méthodes de traitement
passives pour y remédier. C’est pour cela que nous proposons d’utiliser des matériaux naturels pour
neutraliser ces DMA du fait de leurs avantages économiques, écologiques et esthétiques. Cette étude a
donc pour objectif d’évaluer I’efficacité de quatre matériaux naturels dans la neutralisation des effluents
acides. Ces matériaux ont été caractérisés, puis des essais statiques et en batch ont été effectués pour
évaluer leurs efficacités. Les résultats ont montré que ces matériaux sont envisageables pour la
neutralisation des DMA. Le calcaire et la dolomie ont une efficacité voisine, la ou la calcination de la
dolomie a eu un impact positif sur sa capacité a neutraliser les DMA, quant aux cendres de bois elles

ont enregistré 1’alcalinité et le pH le plus fort de tous les matériaux.

Mots clés : Drainage minier acide, neutralisation, traitement passif, matériaux naturels, essais de

sorption
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Introduction générale
L’industrie minicre est I’une des industries les plus importantes et fondamentales pour le bon
fonctionnement de notre société actuelle, elle représente la source de production de nombreux
équipement et permet d’alimenter de nombreuses industries tel que 1’industrie métallurgique
ou I’industrie des hautes technologies. Cependant cela ne se fait pas sans compromis ; en effet
bien que les retombées économiques issues de ce secteur ne soient pas négligeables, de
nombreux impacts négatifs sur I’environnement sont a enregistrer lors de 1’exploitation d’un
site minier, parmi ses impacts nous nous intéressons tout particulierement au drainage minier
acide, conséquence d’une mauvaise gestion des résidus miniers et des stériles.
En effet, les résidus miniers et les stériles, présents dans toutes les phases d’exploitation d’une
mine allant de son ouverture jusqu’au traitement final du minerai extrait sont souvent chargés
en minéraux sulfurés et stockés de manicre a ce qu’ils soient exposés a I’eau des pluies, a ’air
et a ’activité bactérienne, provoquant ainsi I’oxydation des minéraux sulfurés et la génération
d’effluent acide riche en métaux lourds nocifs qui contaminent les sols et les réseaux
hydrographiques, nuisant ainsi a la qualité de I’eau et par conséquence a la vie des riverains,
de la faune et la flore voisine.
Fort heureusement ce probléme majeur n’est pas irréversible et peut étre traité pour convenir
aux normes environnementales internationales, et cela en ayant recours aux différentes
méthodes de traitement conventionnelles développées par D’industrie miniére et
environnementale basées sur 1’élimination d’un des facteurs favorisant la formation des DMA
que ce soit I’eau, 1’oxygéne, 1’activité bactérienne ou les minéraux sulfurés ; ceci en faisant
appel a des méthodes de traitement actives par le biais de I’installation d’une usine de
traitement in-situ ou bien a des méthodes de traitement passives en faisant intervenir des
réactions et des processus d’élimination chimiques, physiques et biologiques souvent existant
a I’état naturel pour modifier la nature des effluents acides.
L’ Algérie de par son passé et son présent, se voit confronté au probléme des DMA a différents
sites d’exploitation miniere a travers le pays, que ce soit par le biais de mines abandonnées
comme le cas des anciennes mines des sites de Boudoukha et Sidi Kamber a Skikda dans le
nord-Est algérien ou bien par le biais de mines toujours en activité comme le cas de la mine
polymétallique de Chaabet el Hamra a Sétif dans la région des hauts plateaux. Pour pallier a ce
probleéme, I’ Algérie se doit de réagir et les systemes de traitement passifs s’imposent comme

étant la meilleure solution.
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En effet, ces derniers ont su montrer leurs efficacités dans différents sites a travers le monde,
en améliorant I’alcalinité des eaux contaminées et en relevant leurs pH acides et ont su se hisser
comme étant la meilleure alternative aux systémes actifs de par leurs faibles codts, leurs faibles
consommations d’eau et d’énergie, ainsi que leurs meilleurs aspects esthétiques. De plus, les
systemes de traitement passifs ne se basent que sur des matériaux naturels pour neutraliser les
effluents acides.

C’est dans ce contexte que ce travail va s’articuler au tour de 1’évaluation et de la comparaison
de I’efficacité de quatre matériaux naturels que sont le calcaire, la dolomie, la dolomie calcinée
et les cendres de bois dans la neutralisation d’'un DMA synthétique préparé par nos soins au
sein du laboratoire du génie minier de I’école nationale polytechnique d’Alger, et cela via la
mise en place d’essais statiques et en batch. Le but principal de ces essais est de déterminer le
pouvoir neutralisant ainsi que la capacité de rétention de diverses espéces polluantes contenue
dans des eaux miniéres (drainage minier acide DMA) par des matériaux naturels. Les tests se
feront en milieu oxique afin de simuler des drains passifs pour le traitement des eaux de DMA,
et permettront d'étudier I'influence du temps de rétention des contaminants sur la neutralisation
d'une eau de drainage minier acide synthétique.

Le travail présent sera partagé en 3 grandes parties ; la premiére sera consacrée a la revue
bibliographique, ou nous détaillerons tous les procédés chimiques mis en jeu lors de la
formation des DMA, les facteurs influengant leur formation, leur impact sur I’environnement,
ainsi qu’une classification des méthodes de leur traitement, la deuxiéme partie sera consacree
a la caractérisation physico-chimique, chimique et minéralogique des échantillons, ainsi qu’au
mode opératoire suivi durant les essais de Batch effectués, quant au troisieme chapitre il sera
consacré a I’interprétation des résultats obtenus dans le deuxiéme chapitre et a la discussion de
ces derniers, et enfin le travail sera cl6turé par une conclusion générale.

Dans un contexte ou le traitement des DMA se présente comme étant un fardeau économique
pour les entreprises miniéres au vu de I’investissement initial qu’il exige, nous proposons dans
ce travail de recherche pour la premiére fois la possibilité de traiter des DMA en se reposant
exclusivement sur des matériaux naturels n’ayant subis aucun traitement industriel mise a part
une calcination pour la dolomie. Pour cela, I’interaction entre un DMA et un matériau
neutralisateur naturel dans un milieu oxique sera simulée a 1’échelle du laboratoire via des
essais en Batch. Les résultats de ces tests doivent apporter une contribution importante dans le
milieu du traitement des DMA et doivent apporter des solutions économiques et écologiques a
I’état algérien pour en finir avec ce probléme environnemental présent dans une trentaine de

sites abandonnés en Algérie.
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Chapitre 01 : Synthese bibliographique

1. Apercu sur activité miniere

L'activité miniere a été pour longtemps 1’un des piliers fondamentaux de I’économie mondiale
et D’exploitation des métaux a souvent eu un caractére prédateur et dévastateur pour
I’environnement.

Le probleme environnemental majeur de l'industrie extractive mondiale est la présence de
concentrations parfois toxiques de métaux lourds dans les effluents formés par le DMA. Les
métaux lourds sont en effet, depuis plusieurs années un sujet d'inquiétudes croissantes en
matiere de pollution. lls forment un groupe de contaminants hautement toxiques pour les
humains, les animaux et la vie aquatique. Ce sont généralement des poisons du métabolisme et
ils constituent par conséquent, le risque associé au drainage minier le plus important pour
I'hnomme.

Les DMA source de ces métaux lourds dissous sont avant tout générés par 1’exposition de tas
de résidus riches en minéraux sulfurés a des facteurs météorologiques tel que 1’eau et
I’oxygene. Ces résidus peuvent étre naturels comme dans le cas des rejets de stérile, ou
artificiels comme ceux issus des procedés de traitement des minerais (scorie, rejet de laverie
etc ...). On retrouve des résidus miniers dans toutes les étapes de 1’exploitation d’une mine
allant de I’ouverture avec les résidus de découverture puis a I’exploitation avec les résidus
d’exploitation et enfin les résidus de traitement et de fonderie d0 aux procédés de flottation ou
de grillage par exemple. L’ impact qu’ils peuvent avoir sur I’environnement et leur potentiel de
génération de DMA varient suivant certains facteurs tels que leur composition chimique et

minéralogique, leur quantité ou leur mode de stockage. [4, 9]

2. Secteur minier en Algérie
L'Algérie possede un potentiel géologique tres important pour l'investissement visant
I’exploration minicre, le développement et la production de certaines substances minérales.
Malgré cela, le secteur minier est resté tres peu productif par rapport au potentiel que recéle
notre pays, qui est appréciable notamment, pour les substances utiles non métalliques telles que
les phosphates, le sel, le marbre, etc....
Avant I’indépendance (1962), ’activité miniere en Algérie était orientée principalement vers

I’exploitation des gisements de fer et de plomb - zinc.
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Entre les deux guerres mondiales, I’ Algérie fut un producteur important de minerai de fer dans
le monde ; sa production a contribué a la prospérité des industries de transformation de
plusieurs pays européens, en particulier la France, la Grande-Bretagne et I’ Allemagne.

Durant les années 50, notamment pendant la guerre de libération nationale, les sociétes
miniéres étrangeres ont accéléré le processus d’écrémage des gisements et limité, voire stoppé
tout investissement dans ce secteur.

Au lendemain de I’indépendance, les exploitants étrangers ont abandonné plusieurs mines
apres en avoir tiré le meilleur profit ; ne sont restées en activité que les mines encore "viables",

telles celles de phosphate, de zinc, de fer, de baryte, de charbon et les salins.

3. Drainage Minier Acide

Le drainage minier acide est une eau ayant percolée dans les rejets miniers qui est caractérisée
par des pH acides et de fortes concentrations en sulfates, en substances toxiques telles que les
cyanures et les métaux lourds et en contaminants dissous. Ces contaminants dissous sont
principalement du fer (Figurel.1) et d'autres métaux et métalloides, selon la minéralogie et les
conditions géochimiques qui prévalent.

L'exploitation miniere de certains minéraux est associée avec le DMA pouvant causer des
contaminations des sols, des eaux de surfaces (Figure 1.2) et des aquiferes souterrains. Les
DMA peuvent étre trés nocifs pour la santé humaine et le systeme écologique [1, 2].

Figure 1.1: Précipitation d'hydroxydes de fer dans un affluent du Missouri (Etats-Unis

d’Amérique) recevant des DMA d'une mine de charbon
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Figure 1.2: Eau d’exhaure de la mine de Sidi Kamber (Skikda, Algérie) a pH=1,5

3.1. Formation des DMA

Le DMA provient généralement des stocks de stériles, des rejets miniers et des différents
ouvrages miniers tel que, les puits et les galeries souterraines. Sa génération dépend
principalement de la nature minéralogique des roches et des quantités d’oxygéne et d’eau.

La contamination en métaux associée au DMA dépend du type et de la quantité des minéraux
sulfurés oxydés ainsi que le type des minéraux de la gangue présents dans la roche.

Les ingrédients principaux pour la génération de I’acide sont : les minéraux sulfurés, I’eau ou
une atmosphére humide et 1’élément oxydant, principalement 1’oxygéne provenant de
I’atmospheére ou d’une source chimique. Dans la plupart des cas, les bactéries jouent un role
majeur dans 1’accélération du processus de production d’acide, I’inhibition de [’activité
bactérienne peut entraver la génération du DMA [1].

Il est moins important dans les mines en cours d’exploitation car les eaux sont pompées mais
il est tres dangereux dans les mines fermées ou abandonnées ou les eaux acides s’accumulent

dans le sous-sol formant des nappes phréatiques [13, 29].
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Figure 1.3: Schéma montrant la génération du DMA

3.2. Meécanismes de formation des DMA

Le drainage minier acide est produit suivant une succession de réactions d’oxydation.
Le processus de la formation des DMA est bien illustré par les réactions d’oxydation de la
pyrite FeSz qui est le minéral sulfuré le plus commun et facilement oxydable [1], I’oxydation
de la pyrite peut étre par I’oxygéne, les ions du fer ferrique Fe3* et les catalyseurs minéraux
comme MnOs. La premiére réaction du DMA est I’oxydation de la pyrite, le taux d’oxydation
et la production de 1’acide qui en résulte dépendent des composants solides et de ’activité
bactérienne ainsi que la disponibilité d’oxygene et d’eau

2FeS,+70,+2H,0 >2Fe?*+ 4 SO2+4H* Q)

La présence des sulfates dans les rejets miniers est un indicateur de I’oxydation des minéraux
sulfurés. Dans un environnement suffisamment oxydant (selon la concentration en O, le pH
supérieur a 3,5 et I’activité bactérienne), le fer ferreux libéré dans I’Eq. (1) peut étre oxydé en
fer ferrique, selon la réaction suivante :

AFe?" +0, +4H" <--> 4Fe3* +2H,0 2)

Si’oxygene est faible, la réaction (2) ne se produit pas avant que le pH atteigne 8,5. En général,
dans de nombreuses conditions, la réaction (2) est 1’étape limitant la vitesse d’oxydation de la
pyrite parce que la conversion du fer ferreux en fer ferrique est lente a des valeurs de pH

inférieures a 5 dans des conditions abiotiques.
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Aux valeurs de pH comprises entre 2,3 et 3,5, le fer ferrique formé dans la réaction (2) peut
précipiter sous la forme de Fe(OH)s, laissant peu de Fe* en solution tout en abaissant le pH de
facon simultanée.
Fe3* + 3H,0 <-->Fe(OH)3 + 3H* (3)
Si le pH est inférieur a 2, les produits d’hydrolyse ferrique comme Fe(OH)s sont instables et
Fe3* reste en solution. Néanmoins, tout Fe** restant de Eq. (2) qui ne précipite pas en Fe(OH);
de la solution a travers I’Eq. (3) peut étre utilisé pour oxyder la pyrite supplémentaire [1], selon
la réaction suivante :
FeS; + 14Fe3* +8 H,0 --> 15Fe?*+2S042+16H* 4
Alors que I’oxygéne est un oxydant primaire, le fer ferrique (Fe®*) résultant de I’oxydation du
fer ferreux est maintenant reconnu comme un oxydant plus puissant que I’oxygeéne, méme a
pH presque neutre. En fait, en dessous d’un pH d’environ 3, I’oxydation de la pyrite par le fer
ferrique est environ 10 a 100 fois plus rapide que par I’oxygéene, faisant ainsi de 1’oxydation de
la pyrite par des ions ferriques la réaction dominante [6, 29, 35].
La formation du DMA peut étre envisagée en 3 grandes étapes :

1. Oxydation du sulfure de fer (Eg. (1)) et oxydation accrue des minéraux sulfurés par le

fer ferrique (Eq. (4)) ;

2. Oxydation du fer ferreux (Eq. (2)) ;

3. Hydrolyse et précipitation du fer ferrique et d’autres minéraux (Eq. (3)).
L’apparition des DMA est favorisée par la présence de microorganismes qui tirent I’énergie
nécessaire a leur croissance des réactions d’oxydo-réduction métalliques [4]. Ces bactéries
agissent comme de véritables catalyseurs des réactions chimiques qui se déroulent a la surface
des minéraux et en solution.
Auparavant, le mécanisme d’oxydation (ou de lixiviation) des minéraux sulfurés par les
bactéries était considéré comme comprenant deux (ou trois) mécanismes différents.
Premiérement, le mécanisme direct qui suppose que les bactéries s’attachent a la surface des
particules minérales et oxydent directement le fer et le soufre dans le minéral par des moyens
biologiques pour libérer des ions métalliques en solution (Eq. (5)). Le deuxiéme mécanisme,
le mécanisme indirect, est supposé impliquer les bactéries dans la solution oxydant le fer
ferreux en fer ferrique et le soufre élémentaire en ions sulfates (Egs. (6) et (7), respectivement).
Par la suite, le fer ferrique produit lessive le minéral sulfuré (Eq. (8)).
MSy +(2X+0.5) Oz + Ho0 Bactrie3 M4 X S0,2 +2H" (5)
2Fe?* + 0.50, + Ho0 B3 2Fe3* + H,0 (6)
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S° +1.502 + Ho0 Betrie3XS0,2 + 2H* (7

MSx+ Fe** > XS° + Fe?* (8)

Ou M est un métal, et X est un nombre entier.

Le troisieme mécanisme, le mécanisme de contact indirect, suppose que les bactéries
s’attachent a la surface des particules minérales et excrétent les polymeéres formant une couche
exo- polymerique. Les bactéries oxydent ensuite le fer ferreux en fer ferrique dans cette couche
exo-polymérique, et le fer ferrique produit lessive le minéral dans ce compartiment (Egs. (6) et

(8) respectivement).

3.3. Facteurs influencant la formation des DMA
Les sites miniers sont différents les uns des autres, et les combinaisons de conditions favorisant
I’apparition de DMA sont nombreuses.
On peut classer les facteurs influengant I’apparition des eaux acides selon leur ordre

d’importance :

3.3.1. Facteurs primaires
11 s’agit des facteurs qui déclenchent le DMA :
e Laprésence de I’eau pour I’oxydation et le transport ;
e Laprésence de I’oxygene ;
e Les propriétés physiques du solide.
Et a un moindre degré :
e Latempérature ;
e LepHinitial ;
e L’équilibre Fe(Il)/Fe(Ill) ;

e L’activité microbiologique.

3.3.2. Facteurs secondaires
IIs agissent une fois le mécanisme de formation d’acidité est déja en place, parmi eux on
distingue :
e La présence de minéraux neutralisants. Les carbonates sont les seuls candidats
possibles. Les silicates, aluminosilicates (mica et argiles) sont exclus. Ces réactions
font intervenir le pH du milieu, la pression partielle en CO,, et I’activité des

différents ions et molécules en présence a la surface de la calcite.
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e L’influence du pH sur I’équilibre Fe(Il)/ Fe(Il). Si le pH est faible le fer ferrique
reste en solution et se comporte comme un oxydant. Si le pH est supérieur a 3,5 le
Fe(III) précipite sous forme d’hydroxyde.

e La pression partielle de 1’oxygéene. Si elle croit, le taux d‘oxydation croit. Cet effet
est plus prononcé quand les bactéries sont actives parce qu’elles ont besoin
d’oxygene pour leur respiration.

e La taille des particules dans le cas d’une percolation. Elle est généralement de
I’ordre de 200 mm pour un tas de stérile et souvent inférieure a 0,2 mm pour un
rejet de laverie.

o Les effets galvaniques ayant pour origine les interactions électrochimiques entre les

minéraux.

3.3.3. Facteurs tertiaires
Les facteurs tertiaires interviennent sur le DMA mais ne sont pas influencés en retour [4].
e Les effets climatiques et de la météorologiques (pluies et températures) ;
e Letaux d’oxydation de la surface des minéraux ;
e La circulation de I’air dans les tas de minerai et/ou stocks ;
e Les caractéristiques physiques du matériau agissant sur la percolation (la taille, la

dureté des particules et la perméabilité des tas de matériaux formés).

3.4. Impact des DMA

Comme on peut le voir dans la section précédente, I’oxydation des minéraux sulfuriques
(comme la pyrite) favorise la création d’acide sulfurique qui engendre par la suite la libération
de toute une gamme de métaux.

Par conséquent, le DMA contient des concentrations élevées d’acide et de métaux dissous.
Lorsque ce mélange toxique s’écoule dans les eaux souterraines, les cours d’eau et les rivicres,
il provoque plusieurs problémes environnementaux. Le DMA est toxique pour les organismes
aquatiques, détruit les écosystemes, corrompt les infrastructures et pollue I’eau dans les régions
ou I’eau douce est déja rare et [27, 29,30]. Cette section présente et examine les effets du DMA

sur la santé humaine, la vie végétale et la vie aquatique.

3.4.1. Effets sur la santé humaine
Les DMA contiennent beaucoup de polluants et de substances toxiques qui sont trés dangereux

pour la santé humaine.
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Effet des métaux lourds

lIs ont de graves répercussions sur la santé humaine en raison de leur toxicité aigué et a long

terme. Le danger des polluants des métaux lourds dans 1’eau réside dans deux aspects de leur

impact. Premiérement, les métaux lourds ont la capacité de persister dans les écosystemes

naturels pendant une longue période.

Deuxiemement, ils peuvent s’accumuler a des niveaux successifs de la chaine biologique,

causant ainsi des maladies aigués et chroniques, Le tableau suivant résume les principaux effets

de certains métaux lourds sur la santé humaine :

Tableau 1.1: Principaux effets des métaux lourds sur la santé humaine [30]

Elément Effet sur la santé humaine Limite
admissible
Arsenic - Bronchite, Empoisonnement, Dermatite. 0.02 mg/L
(As)
Cadmium | -Altérations des reins, Cancer des poumons, Cancer de la | 0.2 mg/L
(Cd) moelle osseuse.
Chrome -Endommagement au systéme nerveux, fatigue, irritabilité. 0.5 mg/L
(Cr)
Cuivre -Anémie, Dommages au foie et aux reins, Irritation de | 0.5 mg/L
(Cu) I’estomac et de I’intestin.
Mercure -Endommagement du systeme nerveux, Avortement spontané, | 0.01 mg/L
(Hg) Changements  physiologiques  mineurs,  Tremblements,
Gingivite.
Plomb (Pb) | -Retard de developpement, encéphalopathie infantile fatale, | 0,5 mg/L
paralysie congénitale, surdité neurale des capteurs, dommages
au foie, aux reins et au systéme gastro-intestinal, Epilepsie.
Zinc (Zn) | -Dommages a la membrane nerveuse. 3 mg/L
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Effet d’un pH faible

11y a un effet indirect, mais dévastateur, de 1’acidité élevée des DMA. L’eau du drainage minier
acide est d’abord claire, mais prend une couleur orange vif lorsqu’elle est neutralisée en raison
de la précipitation d’oxydes et d’hydroxydes de fer. Ce précipité, souvent appelé ocre, est tres
fin et peut se déposer et s’imbriquer dans la riviere, le ruisseau ou le fond de 1’océan, cimentant
ainsi des substrats. Ainsi, les petits animaux qui se nourrissaient au fond de la riviére, du
ruisseau ou de I’océan (organismes benthiques) ne peuvent plus se nourrir et sont donc épuisés.
Comme ces animaux se trouvent au bas de la chaine alimentaire aquatique, cela a une incidence
sur les poissons qui se trouvent plus haut dans la chaine alimentaire. Donc, méme si I’acidité
et les métaux lourds sont neutralises, le DMA affecte encore les humains et les espéces
sauvages longtemps en aval a cause de ces effets indirects.

3.4.2. Effets sur la végétation

Effet des métaux lourds

La contamination des sols par les métaux lourds est une préoccupation environnementale
critique en raison de leurs effets écologiques négatifs potentiels. Des concentrations élevées
et/ou certains mélanges de métaux lourds dans les tissus végétaux peuvent affecter la croissance
des plantes de differentes fagons.

En général, les plantes subissent un stress oxydatif lorsqu’elles sont exposées a des métaux
lourds, ce qui provoque des dommages cellulaires et perturbe I’homéostasie cellulaire ionique,
perturbant ainsi la physiologie et la morphologie des plantes. Le tableau suivant résume les

principaux effets de certains métaux lourds sur les plantes :
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Tableau 1.2 : Principaux effets des métaux lourds sur les plantes [30]
Elément | Effet sur les plantes
Nickel - Réduit la germination des semences, I’accumulation de masse séche, la
(Ni) production de protéines, les chlorophylles et les enzymes ; augmente les acides
aminés libres.
Cadmium | -Diminue la germination des semences, la teneur en lipides et la croissance des
(Cd) plantes ; induit la production de Phytochélatines.
Chrome - Diminue Dlactivité enzymatique et la croissance des plantes ; produit des
(Cr) dommages a la membrane, de la chlorose et des dommages aux racines.
Cuivre -Inhibe la photosynthese, la croissance des plantes et le processus de
(Cu) reproduction ; diminue la surface thylakoide.
Mercure | -Diminue [’activité photosynthétique, ’absorption d’eau et les enzymes
(Hg) antioxydants ; accumule le phénol et la proline.
Plomb -Réduit la production de chlorophylle et la croissance des plantes ; augmente le
(Pb) superoxyde dismutase.
Zinc (Zn) | - Reduit la toxicité du Ni et la germination des semences ; augmente la
croissance des plantes.
Effet d’un pH faible

Les plantes ont besoin d’un bon équilibre entre les macronutriments et les micronutriments
dans le sol et, par conséquent, le pH du sol a une influence importante sur la disponibilité des
nutriments et sur la croissance de différents types de plantes, lorsque le pH du sol est faible,
I’azote, le phosphore et le potassium sont liés dans le sol et ne sont pas accessibles aux plantes.
Le calcium et le magnésium, qui sont des nutriments végétaux essentiels, peuvent étre absents
ou déficients dans les sols a faible pH.

A faible pH, des éléments toxiques tels que I’aluminium, le fer et le manganése sont également
libérés par les particules du sol, augmentant ainsi leur toxicité. De plus, si le pH du sol est
faible, I’activité des organismes du sol qui décomposent la matiere organique est réduite.

Le pH approprié du sol augmente 1’activité des microorganismes, ce qui améliore 1’inclinaison,
I’aération et le drainage du sol. Cela permet une meilleure utilisation des nutriments, un

développement accru des racines et une tolérance a la secheresse.
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3.4.3. Effets sur la vie aquatique

Effet des métaux lourds

Les organismes aquatiques, comme les poissons, accumulent des métaux lourds directement
dans I’eau contaminée et indirectement dans la chaine alimentaire. Comme les métaux lourds
sont trés persistants et toxiques, méme en quantités infimes, ils peuvent entrainer un stress
oxydatif important chez les organismes aquatiques. Le cadmium, le cuivre, le plomb et le zinc
sont des métaux particulierement préoccupants en raison de leur toxicité grave pour la vie
aquatique. L’exposition aigué (a court terme et a forte concentration) de ces métaux peut tuer
directement des organismes, tandis que 1’exposition chronique (a long terme et a faible
concentration) peut entrainer des effets mortels ou non mortels comme un retard de croissance,

une réduction de la reproduction, des déformations ou des lésions.

Effet d’un pH faible

Le pH des eaux est important pour la vie aquatique parce qu’il affecte les fonctions
physiologiques normales des organismes aquatiques, y compris 1’échange d’ions avec 1’eau et
la respiration. De tels processus physiologiques importants fonctionnent normalement dans la
plupart des biotes aquatiques dans une plage de pH relativement large (entre 6 et 9) [29].

En fait, la plupart des lacs, cours d’eau et étangs d’eau douce ont un pH naturel de I’ordre de 6
a 8. Lorsque le pH ambiant dépasse la plage physiologiquement tolérée par les organismes
aquatiques, il peut entrainer de nombreux effets de diminution de la croissance et méme de

mortalité

4. Généralités sur le traitement des DMA
Au vu du danger que représente les effluents acides générés par les DMA sur I’environnement
et I’homme, il est devenu nécessaire pour 1’industrie miniere de développer des méthodes de
traitement de ces derniers, et cette obligation est désormais un réel fardeau financier pour les
entreprises car ce traitement s’est avéré €tre une nécessité des dizaines d’années, voir des
siécles apres la fermeture des mines, mais dans 1’éventualité oi un DMA ne s’est pas enclenché
dans un site, il est possible de prévenir sa formation a la source [13], en limitant 1’apport de
I’un ou de plusieurs facteurs favorisant sa formation, notamment :les sulfures, ’oxygéne et
I’eau, en diminuant la migration d'oxygeéne et les infiltrations d'eau, ainsi 1’oxydation des
sulfures reste contrélée. Par contre dans le cas ou 1’on n’a pas pu limiter le probléme a la source,
il est impératif de traiter les effluents du DMA pour en augmenter la valeur du pH et en éliminer

les métaux en solution, pour cela on a recours a des méthodes dites actives ou passives [33].
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4.1. Classification des méthodes de traitement de DMA

Comme cité précédemment les méthodes de traitement du DMA peuvent étre divisées en deux
grandes catégories, soit celles dites passives ou bien actives. Les méthodes actives font
intervenir I'ajout d'un composé alcalin en continu au DMA afin d'en neutraliser I'acidité et de
faire précipiter les métaux présents. Les méthodes passives utilisent des procédes chimiques,
physiques et biologiques se produisant dans la nature afin d'obtenir les mémes effets. Les
systemes de traitement passif du DMA nécessitent une moins grande surveillance et les colts
d'opération qui y sont associés sont moins importants que ceux des systémes actifs [13]. A cette
subdivision des systemes de traitement des eaux contaminées par le DMA basée sur la
maintenance et les codts d'opération, il faut en ajouter une autre basée sur la nature des
processus impliqués dans la neutralisation de I'acidité et la précipitation des métaux. Les
processus impliqués sont de deux types, soit biologiques ou bien abiotiques (ou chimiques). Le
traitement biologique du DMA est effectué grace a la capacité qu'ont certains microorganismes
a générer de l'alcalinité et & immobiliser les métaux [18, 34].

Le traitement abiotique ou chimique du DMA consiste a mettre en contact le DMA avec un
agent neutralisant. En plus des techniques citées ci-dessus, certaines entreprises miniéres ont
songe a faire subir a leurs stockages de résidus, un amendement alcalin pour prévoir et contrer
la formation de DMA. Cette technique consiste a mélanger les résidus générateurs de DMA
avec des matériaux alcalins et ce, dans le but d’atténuer et de neutraliser les eaux de drainage.
Les carbonates de calcium sont les matériaux les plus communément utilisés comme
amendement alcalin. Cependant, au vu de leur co(t élevé et de leur efficacité discutable due a
leur faible solubilité, des alternatives ont di étre trouvées, on citera :

e Les cendres volantes produites par la combustion du charbon dans les centrales
électriques qui augmentent le pH, réduisent la teneur en sulfates et immobilisent les
métaux lourds in situ.

e Lespoussieres de four de cimenterie, qui réduisent efficacement la génération des DMA
grace a la finesse de leurs grains, leur solubilité et la grande réactivité de la chaux (CaO)
qui augmente le pH aprés sa dissolution.

e Lesboues rouges qui sont des sous-produits alcalins de 1’industrie de I’aluminium. Leur
ajout aux rejets générateurs de DMA engendre une neutralisation de 1’acidité a court

terme, mais leur efficacité a plus long terme est incertaine
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e Les boues alcalines de I’industrie papetiére qui permettent d’augmenter ’alcalinité et
le pH, de réduire I’activité bactérienne et la lixiviation des meétaux lourds.
(Elghali,2019)

La Figure 1.4 présente la double subdivision des méthodes de traitement du DMA ainsi que les
principales méthodes utilisées.
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{ Traitement J

Systemes actifs Systeémes passifs

{ Abiotiques J { Biotiques } { Abiotiques } { Biotique }

Systemes actifs: . - - . , -
o . . Les svstemes de Marais Biofiltressulfato- Barriéres perméables Biofiltres pour
acration, addition de Bioréacteurs product%/on successifs aérobie/anaérobie réducteurs réactives oxydation du fer
chaux, coagulation et sulfidogéniques e lonli i
R d'alcalinité
précipitation

Systemes passifs: drains calcaires
anoxiques, drains calcaires oxiques,
cascades pour aérer

Figure 1.4 : Types de systemes de traitement des DMA (modifiée et traduite d'aprés Johnson et Hallberg, 2005)
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4.1.1. Le traitement actif

Les traitements actifs représentent une solution intéressante pouvant neutraliser des quantités
importantes d’effluents de DMA a court terme, ce type de traitement est appelé actif car il
nécessite I’emplois de technologies chimiques ou physico-chimiques qui doivent étre suivis et
entretenues, la neutralisation des effluents se fait dans un bassin ou 1’on laisse réagir les métaux
et les réactifs alcalins entrainant la remontée du pH et la précipitation des métaux sous forme
d’hydroxydes ou d’oxyhydroxydes.

Les réactifs les plus utilisés dans ce type de traitement sont le calcaire, la chaux hydratée, la
chaux vive, le carbonate de soude, la soude caustique, I’hydroxyde de magnésium, le sulfure
de sodium, ’ammoniac, le peroxyde de calcium, la poussiére de four a ciment et les cendres
volantes. Le tableau suivant présente un comparatif des traitements au calcaire et a la chaux ou

a la soude qui sont les plus répondus :

Tableau 1.3 : Comparatif entre la chaux/soude et le calcaire dans leurs utilisations dans
les systémes de traitement actifs

Chaux/Soude Calcaire concassé
pH Controlé facilement Limitéa 7.5
Débit Adapté aux débits importants Limité en débit
Colt Elevé Faible
Boues générées Fortes quantités Faibles quantités

Pour ce qui est du traitement biologique actif il se base sur 1’utilisation de bioréacteurs

favorisant le développement de microorganismes créateurs de milieux réducteurs.

4.1.2. Le traitement passif
Il devient difficile de justifier le traitement actif a perpétuité, particulierement dans le contexte
du développement durable. C'est pourquoi les systemes de traitement passifs, qui utilisent des
processus chimiques et biologiques, deviennent de plus en plus une alternative intéressante [8],
notamment car ils présentent une panoplie d’avantages par rapport aux systémes de traitement
actifs, on citera :

e Une faible dépense en énergie et en apport de réactifs

e [L’utilisation de produits naturels

e Une consommation en eau faible voire nulle

e Une efficacité comparable aux meilleurs systemes actifs existants

e Un aspect esthetique plus satisfaisant
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e Une quantité de boue générée insignifiante

Le choix d’une méthode de traitement passif se base généralement sur le nature du sol infecté,
des taux d’humidité et d’air présents dans la zone a traiter, de la minéralurgie des résidus, mais
surtout du débit et de la chimie des eaux du drainage minier [25]. La figure 1.5 nous permet de
savoir quel systeme de traitement passif utiliser pour une eau quelconque.

Le tableau suivant recense les principales méthodes de traitement passifs de DMA utilisés en
industrie, leurs modes d’actions et leurs effets (Adapté de Gazea et al [12], 1995, Halberg et
Johnson [13], 2005, modifié par Belamri et Khalfi, 2020) :
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Tableau 1.4 : Les méthodes de traitement passifs, leurs effets et le leurs modes d’action

Nature du | Traitement Mode d’action Effets
traitement
Drain oxique de calcaire | Dissolution du calcaire en | Augmentation de l'alcalinité,
(DOC) condition aérobie diminution de l'acidité, formation
de précipités métalliques dans le
drain
Drain  anoxique  de | Dissolution du calcaire en | Augmentation de [lalcalinité,
o calcaire (DAC) condition anaérobie diminution de l'acidité, formation
-g de précipités métalliques en sortie
5 du drain
E Lit fluidisé de calcaire Fluidification de particules de | Evite I’enrobage de particules de
é calcaire dans un cylindre | calcaires par des hydroxydes de fer
E métallique par les flux d’acide | qui sont chassés vers des bassin de
décantation.
Cascade pour aération Aération de I’effluent Oxydation et précipitation des
meétaux
Marais aérobie Aération de l'effluent par les | Diminution de la quantité de
@ plantes, adsorption et | métaux en solution par des
'% bioaccumulation mécanismes  d'oxydation et
g d'hydrolyse
S
é Marais Anaérobie Milieux réducteur favorisé par | Précipitation des métaux en
E la présence de matiéere | sulfures métalliques par des

organique dans le marais

bactéries sulfato-réductrices
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Déterminer le débit

Calculer les charges

Analyser la chimie de I’eau du DMA

Eau alcaline

Déterminer les teneurs en OD et

Etang de
décantation

Marais

aérobie

|

v

FEZ"/Fe®
C,):[éslzTo%L OD < 2mg/L OD >5mg/L
. 3 10-250 Fe3*> 25%
AF*> 25mg/L Fe°* : 10-25% e 5%
v v
DAC Marais aérobie Débit faible Débit fort
ou anaérobie <200L/min >200L/min
SSPA
Etang de l l 4 Y
décantation 1 ” > pH>4. pH<4.
\ 4
/ Aérer DOC

Marais
anaérobie

\ 4

A

Oui

Les critéres de qualités sont-ils atteints

Non

v

l

Décharge

Traitement
chimique

Figure 1.5 :choix d’une méthode de traitement des DMA (modifiée et traduite d'aprés

Johnson et Hallberg, 2005)
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4.2.  Quelques matériaux naturels utilisés dans le traitement des DMA

Nous remarquons que le calcaire est le matériau naturel le plus utilisé dans les systémes de
traitement chimiques passifs auxquels nous allons nous intéresser particulierement tout au long
de ce travail, Les faibles codts de mise en place et d'entretien de systémes passifs utilisant la
calcite expliquent en grande partie cette situation, mais aussi le fait que les drains anoxiques
calcaires (DAC), les drains oxiques calcaires (DOC), les tranchées ouvertes calcaires (TOC) et
les étangs calcaires ont su démontrer une grande efficacité dans le traitement des DMA, mais
il ne reste pas pour autant le seul matériau naturel utilise, car nous trouvons dans les dolomies,
les dolomies calcinées et les cendres de bois de bonne alternatives au calcaire. Ci-dessous un

récapitulatif de ces principaux matériaux et de leurs modes d’action :

4.2.1. Lecalcaire
On s’intéresse ici tout particuliérement au drain oxique calcaire (DOC) qui est facilement
simulable au niveau d’un laboratoire. Ici I’effluent acide s’écoule dans un canal a I’air libre, le
fond du canal est constitué¢ d’une couche de calcaire qui repose sur un géotextile étanche,
I’oxygene atmosphérique et 1I’oxygene dissous dans 1’effluent entrainent la précipitation du fer
ou de tout autre métal présent dans les DMA [16, 17]. La réaction suivante décrit la
neutralisation d’un DMA  par un  carbonates (cas de la  pyrite):

FeS, + 2CaCOs + 15/4 Oz + 3/2 H20 > Fe(OH)s + SO4% + 2Ca?* + 2CO>

Figure 1.6 : Ecoulement d'un DMA dans un DOC faisant apparaitre les précipités

d'hydroxyde de fer
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Matériau neutralisant

Couche imperméable

Figure 1.7 : Schéma en coupe d'un drain de calcaire oxique

4.2.2. Ladolomie
Généralement les études portantes sur le traitement des DMA, a 1’aide de roches carbonatées,
utilisent du calcaire. Bien qu’il soit peu colteux et qu’il produise une baisse dans la quantité
de boues, il n’est parfois pas utilisé car le dioxyde de carbone tamponne la réaction. Ainsi il est
difficile de faire augmenter le pH d’une solution plus haut que 6. De plus, le calcaire s’est
démontré inefficace avec une concentration élevée en fer ferreux dans I’eau [1]. C’est pourquoi
des études sur I’efficacité de la dolomie sont de plus en plus fréquentes, comme celle qui a été
faite sur le site de Lorraine au Canada ou des tranchées, aux parois imperméables, remplies de
pierres dolomitiques ont été utilisés pour le drain. La tranchée est isolée, sur le dessus, par un
géocomposite bentonitique recouvert de sol qui en assure 1’étanchéité. L’effluent acide
s’écoule dans le drain par gravité et I’effluent neutralisé est évacué par un tuyau qui s’écoule
directement dans I’environnement. Les drains ont des longueurs variant entre 55 et 69 m et
contenant de 156 a 180tonnes de pierre dolomitique [10]. Des coupes longitudinale et
transversale d’un des drains dolomitiques (Dol-3) utilisés en Lorraine au Canada sont

présentées a la figure suivante :
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Figure 1.8 : Coupes longitudinales et transversales du drain Dol-3 [10]

4.2.3. Ladolomie calcinée

La dolomite [CaMg(CO3)2] est un carbonate double de calcium et magnésium. Par calcination
a une température d’environ 700°C, le carbonate de magnésium se décompose et donne de
I’oxyde de magnésium (MgO) et du COz, qui se dégage dans I’air. L’équation suivante présente
cette decomposition partielle de la dolomite [7] :

CaC0O3-MgC0O3 — MgO + CO2 + CaCOs3 [r700°C]

Le produit obtenu aprés calcination, contient la calcite (CaCO3) et la periclase (MgO) et
présente une augmentation importante de la surface spécifique et du volume des pores [7]. La
dolomite calcinée est généralement plus efficace pour la rétention des métaux qu’un agent actif
comme le charbon actif granulaire (CAG) par exemple. Les autres applications de la dolomite
calcinée mentionnées dans la littérature comprennent :la neutralisation des effluents acides, la
stabilisation des boues organiques ou minérales et des déchets solides, I’isolation des
substances chimiques dans les sols pollués, le traitement des eaux usées, ainsi que I’adsorption

des gaz (oxydes d’azote, soufre, charbon) et d’autres contaminants toxiques. [15]

39



Chapitre 01 : Synthese bibliographique

4.2.4. Les cendres de bois
Les cendres de bois sont des matériaux a faibles colts et disponibles
localement. Elles sont aussi connues pour leurs propriétés de rétention des métaux et
pour leur pouvoir neutralisant. Elles sont donc des matériaux ayant un bon potentiel
d'utilisation dans une filiere de traitement ou son principal réle est alors de réduire la
concentration de métaux en général et de fer en particulier. Elles ont ainsi démontré une grande
efficacité dans I’optimisation des substrats alcalins dispersés (SAD) dans les traitements passifs
de DMA, se distinguant comme étant la meilleure alternative économique au calcaire et a la

dolomie malgré un épuisement de son alcalinité plus rapide a long terme. [23]

4.3. Traitement des DMA en Algérie

L'Algérie, jadis sans grands soucis concernant le domaine environnemental, s'est vu contrainte,
au fil des ans et de son développement socioéconomique, de faire face aux problémes liés a
I’écologie. C'est le cas, par exemple, du domaine de I'activité miniere qui a laissé des séquelles
notamment via la génération des DMA dans les régions de Sidi Kamber et Boudoukha, ou les
riverains des anciennes mines abandonnés souffrent de 1’absence d’agissement des autorités
compétentes de I’état pour remedier aux probléemes de génération de DMA, ces derniéres ne

jugeant pas nécessaire de procéder a des systemes de traitement de ces effluents acides.
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Chapitre 02 : Méthodes d’expérimentation et caractérisation des matériaux

Introduction

Afin de pouvoir étudier la neutralisation du DMA par des matériaux naturels a 1’échelle du
laboratoire, nous avons réalisé une expérience en conditions statiques et des essais en Batch.
L’étude a une petite échelle permet de controler les conditions de travail et de simplifier I’analyse
des phénomeénes et le nombre de parameétres a prendre en compte.

Dans le chapitre ci-présent, nous décrirons les matériaux naturels utilisés (caractérisation physico-
chimique, chimique et minéralogique) avant et apres la mise en contact de ces derniers avec le
DMA synthétique ainsi que I’explication des protocoles qui ont ¢été utilisés lors des
expérimentations, la figure 2.1 résume toutes les expérimentations effectuées lors de notre travail

au sein du laboratoire de génie minier de 1’Ecole Nationale Polytechnique
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Prélevement et échantillonnage

(Calcaire, Dolomie et Cendre de bois)

Préparation des échantillons

(Calcination de la dolomie et quartage)

Echantillons témoins

Echantillonnage automatique

(Diviseur rotatif)

Essais de Essai statique Caractérisation
sorption minéralogique

Préparation du DMA Pouvoir Diffraction a
synthétique neutralisant rayons X

Essais de neutralisation en
batch (échantillon neutralisant
+ DMA synthétique)

Temps de contact : 5, 15, 30
min, 1h, 2h, 4h, 8h, 16h, 24h,
32h et 48h

Mesure du : pH, Potentiel RedOx, Alcalinité
Caractérisation chimique (SAA) : Pb, Zn, Cu, Fe, Cd et Cr

Caractérisation
Chimique

Spectrométrie
de fluorescence
X

Figure 2.1 : Plan de travail suivis pour la partie expérimentale

Caractérisation
physico-chimique

_pH
-Teneur en eau
-Densité (apparente/
absolue)
-Porosité
-Granulométrie
-Perte au feu
-Essai au bleu de
Méthylene
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1. Prélevement et préparation des matériaux

1.1. Echantillonnage

Quatre matériaux on éte utilises pour effectuer ce travail il s’agit du calcaire, la dolomie, la dolomie

calcinée et des cendres de bois, ces matériaux proviennent de 3 sites différents situés dans le nord

de I’ Algérie. le calcaire provient d’une carriere d’exploitation d’agrégat située a El Khroub a une

dizaine de kilometres a I’ouest de Constantine dans I’est algérien, la dolomie de la mine

polymétallique d’El Abed sise a la frontiére algéro-marocaine a 94km au sud-ouest du chef-lieu de

la wilaya de Tlemcen dans 1’ouest algérien, la dolomie calcinée est le produit d’une calcination de

la dolomie d’El Abed, quant aux cendres de bois elles proviennent de I’incinération de bois

d’oliviers en Kabylie dans la région de Michelet dans la commune de Ain EL Hammam sise a

45km au sud-est du chef-lieu de la ville de Tizi Ouzou. La carte ci-dessous (Figure 2.2) illustre la

localisation géographique des sites d’ou tiennent leurs origines ces matériaux :
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Figure 2.2 : Carte de provenance des échantillons testés

. Calcaire
D Cendre de bois

. Dolomie

Le tableau suivant recense les trois sites d’ou proviennent les matériaux utilisés durant ce travail et

leurs coordonnées géographiques :
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Tableau 2.1: Provenance des matériaux

/ Origine Longitude Latitude Altitude
Matériaux Région Ville
Calcaire El Khroub | Constantine | 6° 40’ 60" Est 36° 16’ 0" Nord | 760m
Dolomie El Abed Tlemcen 1°23'44" Ouest | 35°8'35" Nord | 1200m
Cendre de bois | Michelet | Tizi-ouzou 4°18'34" Est 36°34'10" Nord | 1080m

Les échantillons de calcaire (Figure 2.3 (2)) et de dolomie (Figure 2.3 (b)) ont subi un concassage,
tandis que 1’échantillon de dolomie calcinée (Figure (2.3(c)) a subi une calcination a 375°C pendant

16h. Tous les matériaux utilisés durant ce travail sont illustrés dans la Figure 2.3

Figure 2.3:1llustration des matériaux utilisés : (a) calcaire, (b) dolomie, (c) dolomie calcinée

et (d) la cendre de bois

1.2. Préparation des échantillons

Avant d’appréhender un matériau pour une quelconque finalité scientifique, il est nécessaire de le
caractériser et cela en lui faisant subir un ensemble d’essais normalisés suivant des géométries et

des tailles standardisées, cet ensemble de tests nous permettra d’avoir 1’information quant a la
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nature des propriétés physico-chimiques du matériau avant de procéder au travail auquel il est
destine.

Les essais de caractérisation au laboratoire sont précédés par ce que 1’on appelle 1’échantillonnage,
et ce afin d’obtenir un échantillon homogene et représentatif du matériau et éviter ainsi tout résultat

faussé. Ce dernier s’effectue généralement suivant 2 étapes majeurs :

1.2.1. Echantillonnage automatique au diviseur rotatif
Une fois le prélévement récupéré, on passe a I’échantillonnage automatique, on place le
prélevement dans un échantillonneur (Figure 2.5) qui le sépare en huit parts égales dans des bocaux
en verre, on regle la vitesse et le temps d’échantillonnage puis on attend la fin de 1’opération pour
récupérer nos échantillons.
Une fois I’échantillonnage du matériau effectué nous pouvons procéder a I’exécution des essais de

caractérisation physico-chimique, chimique et minéralogique.

Figure 2.4 : Echantillonneur automatique

1.2.2. Quartage
Afin d’effectuer un quartage, L’échantillon est mis sous la forme d’un tas conique puis est étalé
sous forme de galette. Cette derniére sera partagée en quatre parties égales, deux parties opposées
seront gardés en tant qu’échantillon témoin (Figure 2.4), tandis que les deux autres seront combinés

et utilisés pour les essais de caractérisation.
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For sample
.

i/
Discard

Figure 2.5 : Opération de quartage

2. Caracterisation des matériaux naturels
Regroupe I’ensemble des caractérisations et des tests que les échantillons qui nous intéressent

subiront, qu’ils soient physico-chimiques, chimiques ou minéralogiques :

2.1. Caractérisation physico-chimique

2.1.1. Densité apparente (NF P 18-554)
La densité apparente est le type de densité que I’on utilise pour le calcul du poids volumique des
granulats, pour la déterminer Il suffit de peser un bécher a vide et noter sa masse mi, verser
I’échantillon dans le bécher en formant un entonnoir avec les mains a une hauteur de 10 cm du
bécher, araser a I’aide de la régle, repeser le tout et noter sa masse mz (Figure 2.6) et enfin calculer

sa densité comme suit :
m; —my

p: V

V : volume du bécher utilisé

A noter que des béchers de différents volumes ont été utilisés et cela pour avoir des résultats plus

représentatifs.
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Figure 2.6 : pesée de la masse mz pour le calcul de la densité apparente

2.1.2. Densité absolue (NFP 94-054)
La densité absolue est la masse d’un meétre cube d’un matériau déduction faite de tous les vides
entre et a travers les grains. Pour la calculer, nous utilisons 1’essai du pycnométre : on pese un
pycnometre a vide soit mp sa masse, on y verse un matériau en poudre a 1’aide d’un entonnoir et on
pése une deuxiéme fois, soit m1 sa nouvelle masse, on le remplit ensuite a 2/3 de son volume avec
une solution de xyléne, Suite a sa décantation ; le pycnomeétre doit étre rempli a ras bord et pesé
apres lui avoir remis le bouchon et éliminé 1’excedent, sois mz sa masse (Figure 2.7), on pése une
derniére fois le pycnomeétre rempli de xyléne seulement soit m3 sa masse. La densité absolue est

ensuite calculée suivant la formule suivante :

p=p Msolide avec: m = m;—m
— VPliquide : solide — 1~ o
Mgolide — (m3 - m4)

Figure 2.7 : pesée des masse mz, mz et ms
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2.1.3. Teneur en eau (NFEN 1097-5)
La teneur en eau d’un matériau est la quantité d’eau retenue par ce matériau. Elle est déterminéee
en mettant un échantillon de matériau humide de masse connue Mn dans un creuset placé dans une
étuve pendant 24 heures a 105°C. Apres la dessiccation, le creuset est récupéré puis pesé soit Ms
(masse du matériau sec). Une fois 1’opération de pesage effectuée, on calcule la teneur en eau du

matériau en utilisant la formule suivante :

Figure 2.8 : détermination de la teneur en eau

2.1.4. Perte au feu (NF EN 15169)
La perte au feu exprime la variation de la masse d’un échantillon apres un séchage et un chauffage
di a la perte des composés volatils et de matiére organique ou a I’incorporation d’atome d’oxygene
(On parle dans ce cas de gain de feu). Pour déterminer la perte au feu d’un échantillon (PAF), on
procede d’abord a un séchage a 105°C (Figure 2.9(a)) d’un échantillon de masse connue mo mis
dans un creuset dans une étuve pendant 24h, ensuite ce méme échantillon sera calciné a 375°C
(Figure 2.9(b)) pendant 16h. On notera sa nouvelle masse mj.

La PAF s’exprime souvent en pourcentage suivant la relation ci-dessous :

1

m; —my
PAF = —x 100
my
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Figure 2.9 : Séchage (a) et calcination (b) d'un échantillon

2.1.5. Porosité (NF P94-410-3)
La porosité d’un matériau représente le rapport entre le volume des pores et le volume total du
matériau. Elle est déterminée en mettant un échantillon de masse Mo dans 1’eau froide, cette eau
est ensuite portée a ébullition pendant 2 heures afin de chasser I’air se trouvant dans les pores et
saturer ces derniers d’eau, ensuite on récupere 1’échantillon, on I’essuie puis on pese la nouvelle

masse M1 pour enfin calculer la porosité en utilisant la formule suivante :

P(%) = % X Mv, x 100 En prenant Mv, = 2,7g/cm?.
0
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Figure 2.10: Mode opératoire de détermination de la porosité

2.1.6. Analyse granulométrique (NF EN 933-1)
L’analyse granulométrique d’un matériau consiste a déterminer la distribution des grains de
I’échantillon en fonction de leurs dimensions. Pour cela, on prend une quantité connue du matériau
a étudier, Les tamis sont désignés suivant leurs mailles et sont choisis de sorte que la maille de
chaque tamis doit correspondre a la maille du précédant multipliée par ¥2 = 1,259 (ainsi que la
disponibilité des tamis).Une fois les tamis sélectionnés, on choisit la quantité de 1’échantillon a
tamiser, cette masse doit vérifier la contrainte suivante :

0,2D <M< 0,6D

Avec :

D : diamétre maximal de 1’échantillon en mm.

M :la masse de I’échantillon a tamiser en kg.
On monte la colonne des tamis dans 1’ordre décroissant de I’ouverture des mailles en ajoutant le
couvercle et le fond, ensuite on verse le matériau dans la colonne et met la tamiseuse en marche
pendant une durée qui dépend du nombre de tamis qui composent la colonne (5 minutes pour
chaque tamis). Une fois le tamisage terminé, on passe au pesage des refus de la colonne de tamis
(Figure 2.11).
Aprés le pesage, on calcule le pourcentage des refus cumulés des tamis et on déduit les
pourcentages des tamisats cumulés pour pouvoir dessiner la courbe des pourcentages des tamisats

cumulés en fonction des ouvertures des mailles (en ordonnées : pourcentages des tamisats cumulés,
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échelle arithmétique. En abscisses : les ouvertures des mailles, échelle logarithmique.), une fois la
courbe dessinée, on détermine dio, d3o et deo pour calculer les coefficients de courbure C. et

d’uniformité Cy en utilisant les formules suivantes :

2
d30

Bl deo X dqg

Ce

Avec d;:

Figure 2.11: Hlustration d'une analyse granulométrique

2.1.7. Essai au bleu de méthylene (NF P 94-068)
L’essai de bleu de méthyléne permet d’évaluer la surface spécifique d’échange d’un matériau
argileux, dans le cas d’un sol il permet de déterminer la valeur de la fraction argileuse présente
dans ce dernier en se basant sur sa capacité d’adsorption.
L’essai consiste en une succession d’injection de SmL d’une solution de bleu de méthyléne a une

suspension contenant 100g d’un échantillon broyé a 200pum et 500mL d’eau distillée maintenue en
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agitation a 400tr/min (Figure 2.12). On devra ensuite prélever une goutte de suspension suivant
une période d’une minute que 1’on déposera sur un papier chromatographique.
Les injections sont poursuivies jusqu’a 1’apparition d’une auréole bleue autour de la tache prélevée
(Figure 2.13), on dira alors que le test est positif et que 1’adsorption du bleu de méthyléne par les
particules argileuses est terminée. On suivra ainsi le plan de travail suivant :
Si le test est positif : Nous effectuons 5 tests consécutifs a intervalle de Imnt pour confirmer que
le test est bien positif.
Si le test est négatif : on ajoute a nouveau 5ml :
e Sile test devient positif on refait le test 5 fois pour confirmer que c’est bien positif.
e Si le test reste négatif on continue avec des ajouts de Sml jusqu'a ce qu’il devienne
positif.
Si au cours de la confirmation le test redevient négatif on fait des ajouts de 2ml jusqu'a la
réapparition de la positivité du test.
Les résultats de 1’essai du bleu de méthyléne sont interprétés en calculant la valeur de bleu (VBS)

suivant la formule suivante, (ARVOR géotechnique Fiche MPL-FT-04) :

VBS—Bx100
M

B : masse de bleu de méthyléne utilisé

M : masse séche de la prise d’essai

Figure 2.12 : titrage de la suspension contenant le matériau par une solution de bleu de

méthylene
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Shee

Adce .

Jice

Figure 2.13 : mise en évidence de I'auréole bleu sur le papier filtre

Une fois la valeur de bleu (VBS) déterminée ; deux autres parametres physiques peuvent étre
définis que sont :

e La capacité d’échange ionique (CEC) qui mesure la capacité d’un échantillon a retenir et

a échanger des cations, permettant ainsi d’en savoir plus sur la nature de ce sol, il est

exprimé en milliéquivalent par 100g de sol et est calculé suivant la formule empirique ci-

dessous :

CEC ( Meq ) _VBS
100g/) 374

e La surface spécifique de I’échantillon (Ss) qui est définie comme étant la somme des
surfaces des grains formant 1’échantillon, elle permet de nous informer sur la quantité
d’argiles présente dans 1’échantillon testé et nous informe ainsi sur sa propreté. Elle est
exprimée en m?/g et est calculée suivant la formule empirique ci-dessous :

Ss(my/g) = 20.9 X VBS

2.1.8. pH (ISO 10390 :2005)
Le pH est un coefficient qui nous permet de déterminer 1’acidité ou la basicité d’un matériau. Afin
de le déterminer, on prépare une solution composée du matériau étudié et d’eau distillée avec un
rapport solide/liquide égal a 1/5, on agite pendant 30 secondes et on laisse reposer 20minutes, on
répéte I’opération (agitation pendant 30 secondes puis repos 20 minutes) 3 fois, apres les derniéres

20 minutes de repos, on mesure le pH a 1’aide d’un pH-metre (Figure 2.14).
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Figure 2.14 : Procédés de détermination du pH

2.2. Caractérisation chimique

Cette caractérisation nous informe sur la composition chimique de 1’échantillon et se fait par

spectrométrie a fluorescence X (XRF).

2.2.1. Spectrométrie a Fluorescence X (XRF)
La XRF est une technique non destructrice qui permet de déterminer les différents éléments
chimiques constituant un échantillon et de les quantifier dans des gammes tres larges, elle se base
sur la transition d’état énergétique des atomes constituant I’échantillon sous I’effet d’un faisceau
de rayons X. Elle est capable de détecter des éléments dans des concentrations allant du ppm
(parties par million) a 100 % [32].

Appareillage
La fluorescence a rayons X comprend ’appareillage suivant :
e Une source d'excitation : provoque I'émission d'un spectre de rayons X caractéristique de
la composition de l'objet ;
e Un détecteur et un analyseur de rayonnement : identifient les raies composant le
spectre.

e Unordinateur ou dispositif d’enregistrement : permet d’interpréter les résultats détectés.
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Principe

Dans cette méthode, nous utilisons les rayons X pour exciter les atomes qui sont dans I'échantillon,
ce qui leur fait émettre des rayons X a énergie caracteristique de chaque élément présent. L'intensité
et I'énergie de ces rayons X sont ensuite détectées, mesurées puis envoyées vers un ordinateur pour

étre interprétées (Figure 2.15).
Source des rayons X Détecteur

Rayons X

XRF

= ; trometr
Echantillon Spectrométre

Figure 2.15: Schéma explicatif du principe de la XRF

2.3. Caractérisation minéralogique
Cette caractérisation nous informe sur la composition minéralogique de I’échantillon et se fera en

utilisant la Cristallographie aux Rayons X (DRX)

2.3.1. Diffraction aux Rayons X (DRX)
La DRX permet de distinguer les différents arrangements cristallins constituant un échantillon. Elle
donne aussi des informations sur les phases, les orientations privilégiées du cristal (texture) et
d'autres parametres structurels comme la taille moyenne du grain, la cristallinité, la tension et les

défauts des cristaux.

Appareillage
L’appareillage de la diffraction au rayon X comprend :
e Un genérateur de haute tension (60kV maximum) et de courant (60 mA maximum).
e Un tube a RX (anticathode cuivre, molybdeéne, cobalt...) (dispositif permettant de générer
des rayons X).
e Un détecteur identifiant les raies composant le spectre.

e Un Ordinateur ou dispositif d’enregistrement.
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Principe

Elle se base sur la diffraction d’un faisceau de rayons X sur la surface d’un échantillon. La mesure
des angles des rayons X diffractés sur la surface de I’échantillon testé et leurs intensités permet de
connaitre les dimensions et les structures des mailles cristallines formant un échantillon. La
technique n’est valable que pour les matériaux cristallins et se fait sans perte d’énergie, pour les

matériaux non cristallins, nous parlons de diffusion [28].

Détecteur

Tube a RX

Plan
cristallographique ===================-=
diffractant

A Plan paralléle
e a la surface de
s I'échantillon

Figure 2.16 : schéma explicatif du principe de la DRX

3. Essais statiques
Afin d’aider I’industrie miniére a lutter contre les DMA, des tests en laboratoire ont été développés
afin de prédire la formation de ces derniers et de jauger la capacité de certains matériaux a les
neutraliser. Parmi ces tests, il y a ce que nous appelons les tests statiques chimiques [19, 21, 31],
qui ont la capacité d’étre efficaces, rapides et qui permettent de fournir des résultats convaincants
en I’espace d’une journée. Ces tests se basent sur 1’évaluation d’un facteur appelé potentiel de

neutralisation noté « PN ».

3.1. Le pouvoir neutralisant

Le pouvoir neutralisant (PN) d'un échantillon solide consiste en sa capacité a neutraliser les acides
géneérés lors de I'oxydation des sulfures, 1l est exprimé en kg CaCOz/t (équivalent en calcite).

On le détermine en faisant réagir pendant 24 heures sous agitation magnétique (Figure 2.17a) ; 29
d’un échantillon (placé dans 200ml d’eau) broyé a 250um avec une quantité d’HCI 1N a determiner
via un test d’effervescence nommé le test Fizz. Ce dernier consiste en une mise en contact direct
d’un petit échantillon sur un verre de montre avec une solution HCI 25% sous une hotte, et de
I’attribution d’un adjectif décrivant I’intensité du pétillement de la réaction. La quantité de HCL

1N a ajouter au départ dépanadera donc de la nature de cet adjectif suivant le tableau suivant :
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Tableau 2.2: Quantité de HCI a ajouter selon I’intensité du pétillement de la réaction de fizz

/ Quantité de HCI 1N a ajouter (mL)
Réactivité Fizz T=0h T=2h
Aucune 1 1
Légere 2 1
Moderé 2 2
Forte 3 2

Apres 22 heures de réaction, le pH du mélange échantillon + HCL est mesuré a ’aide d’un pH-
meétre, trois cas peuvent se présenter :

1- pH> 2,5 : dans ce cas de figure, on ajuste le pH dans I’intervalle 2,0 a 2,5 a l'aide d'un
volume mesuré de HCI 1N (Figure 2.17b) et on note le volume utilisé. Puis on laisse
’agitation jusqu’a 24h et on I’arréte.

2- 2,5>pH > 2,0 on continue toujours I’agitation jusqu’a 24h.

3- pH<2,0: Laquantité totale d'acide ajoutée au temps = Oh et au temps = 2h était trop grande.
L’essai est a refaire avec des quantités d’HCL 1N moins grandes.

Apres 24 heures, la quantité excédentaire d’acide doit étre titrée par une solution de NaOH 0,1N
jusqu’a un pH de 8,3 (Figure 2.17c). Le volume de NaOH utilisé doit étre noté.

A la fin de I’expérience, le pouvoir neutralisant (PN) est calculé suivant la formule suivante, [5] :

[(Nuct X Vic) — (Nyaon X Vaon)]
m

PN = X 50

Nhci : Normalité de HCI en mol/L

Vhci @ Volume total de HCI ajouté en mL

NnaoH : Normalité de NaOH en mol/L

VnaoH : Volume total de NaOH ajouté en mL

m : masse de 1’échantillon testé lors de 1’expérience

50 : Facteur stoechiométrique de conversion d’unité
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(c)

Figure 2.17 : Etapes de détermination du PN

4. Description des essais de sorption
4.1. Préparation du DMA synthétique

Les essais de la neutralisation par les matériaux naturels ont été réalisés en utilisant un DMA

synthétique préparé au sein du laboratoire de I’école nationale polytechnique, ses composants sont

présentés dans le tableau 2.3

Tableau 2.3 : Composition du DMA synthétique

Elements Selshydratés Quantités(mg/l)

Cd CdS04.8H20 2
Cr CrK(S04)2.12H.0 1.5
Fe FeSQO4.7H20 600
Mg MgS04.7 H20 20
Mn MnS0O4.H20 30
Pb Pb(NO3), 0.6

SO4> Na2S203.5H.0 3500
Zn ZnS04.7H20 20
Cu CuS04.5H0 25
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Les sels utilisés ont été solubilisés dans de 1’eau distillée, ensuite le pH a été fixé a 3 en utilisant

une solution d’acide nitrique HNO3za 1N (Figure 2.18)

Figure 2.18 : étapes de préparation du DMA synthétique, a gauche les composants du

DMA, au milieu I’ajustement du pH a 3 et a droite un litre de DMA

4.2. Essais de neutralisation en Batch

De nombreux tests de neutralisation en batch par les quatre matériaux cités auparavant ont été
réalisés en milieu oxique. Les essais ont eté effectués dans des fioles Erlenmeyer de 250mL (Figure
2.19), dans lesquelles une quantité de matériau et un volume de DMA ont été mis avec un rapport
liquide/solide donné (L/S=1,25 pour le calcaire, la dolomie et la dolomie calcinée et L/S =1,73
pour la cendre de bois). Les erlenmeyers sont ensuite placés dans un agitateur orbital de la marque
OHAUS a une vitesse de 200tr/min pour maintenir le contact entre le DMA synthétique et les

matériaux neutralisants (Figure 2.20).

Figure 2.19 : préparation des fioles Erlenmeyer
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Figure 2.20 : mise en agitation orbitale des échantillons

Les propriétés physico-chimiques telles que le pH, le potentiel d’oxydoréduction et I’alcalinité sont
mesurées suite a la mise en contact du DMA avec les quatre matériaux ainsi qu’aprés 5 min, 15
min, 30min, 1h, 2h, 4h, 8h, 16h, 24h, 32h et 48h.

Aprés chaque essai les lixiviats sont récupérés, filtrés en utilisant des filtres seringues 0,45um, puis
mis dans des tubes a essai en leur ajoutant 2% du volume de lixiviat d’acide nitrique concentré
pour garder les propriétés du DMA synthétique et pour qu’il n’y ait pas une précipitation des

oxydes (Figure 2.21)

Figure 2.21 : a gauche I'opération de filtration, au milieu I'ajout de I'acide nitrique a droite

la mise en tube des lixiviats
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4.3. Analyse des lixiviats

L’analyse des lixiviats lors des essais en Batch se fait par la surveillance des paramétres
électrochimiques de ces derniers suivant des intervalles de temps bien définis, puis par une

caractérisation chimique des lixiviats.

4.3.1. Les parametres électrochimiques
L’¢étude et le suivi des parametres €lectrochimiques et ensuite la comparaison entre les résultats
obtenus avec les différents matériaux ; nous permettra de comprendre le phénoméne de
neutralisation des DMA par des matériaux naturels et nous permettra de savoir lequel des matériaux
utilisés est le plus performant. Ces parametres sont au nombre de 3 et sont recenses ci-dessous

- pH
Définit I’acidité du lixiviat, le suivi de sa variation se fera par le biais d’un pH-métre de marque
JENWAY 3510 (Figure 2.22), et ce, en calibrant I’appareil par le biais de solutions tampons de
pH : 4, 7 et 9 puis en plongeant son électrode dans un Erlenmeyer contenant le lixiviat, permettant

ainsi d’afficher sa valeur.

Figure 2.22: Mesure du pH d'un lixiviat

- Potentiel Redox
Définit les échanges électriques se deroulant lors des réactions, son suivi se fera en utilisant la
méme méthode que pour le suivi du pH et ce, en utilisant une autre fonctionnalité du pH-meétre
EUTECH ION 2700 (Figure 2.23) qui permet de lire la valeur du potentiel Redox du lixiviat. Sa
valeur s’exprime en Volt. Le potentiel d’oxydoréduction a ét€ mesuré par rapport a 1’électrode de

référence Pt/Ag/AgCl et a été reporté a des valeurs de potentiel relatives a I’électrode normale
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d’hydrogene. Nous corrigeons les valeurs donc en ajoutant 220mV aux valeurs du potentiel

d’oxydoréduction mesurées.

EUTECH on2700 [

e
N

Figure 2.23: mesure du potentiel d'oxydoréduction des lixiviats

- Alcalinité
Définit la capacité d’un effluent a neutraliser les acides, sa détermination se fait par le titrage d’un
volume B de 1’échantillon (lixiviat) par une solution de H2SO4 0.02N jusqu’a un pH de 4.5 (Figure
2.24), si le volume ajouté de H2SO4 est supérieur a B, 1’essai est a refaire avec une solution de
H2S04 0.1N, sa valeur s’exprime en mg/L CaCO3 et se détermine suivant la formule ci-dessous :

A X N %X 50000
C = B

C : Alcalinité totale en mg/L CaCOsa.

A : Volume de la solution de H2SO4 ajouté en mL.
B : Volume de I’échantillon en mL.

N : Normalité de la solution de H2SO4 utilisée (N).
50 000 : Poids d’un équivalent de CaCO3 en mg.
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Figure 2.24 : Mesure du pH lors de la détermination de I'alcalinite

4.3.2. Analyse chimique des lixiviats
L’analyse chimique des lixiviats obtenus lors des essais de Batch se fera par spectrométrie

d’absorption atomique

Spectrométrie d’absorption atomique
La SAA permet de déterminer la concentration en éléments métalliques et métalloides présents
dans un échantillon, sa sensibilité permet de chercher des éléments a I’échelle du ppm (parties par

million).

Appareillage
e Bruleur
e Monochromateur
o Détecteur

e Dispositif d’enregistrement

Principe

Elle se base sur I’atomisation d’un échantillon a I’aide de la flamme d’un bruleur dans une gamme
allant de 2000°C a 3000°C selon la nature de 1’échantillon, les ions le constituant sont ensuite
dirigés vers un monochromateur ou chaque élément présent dans 1’échantillon absorbe une
longueur d’onde associée, le détecteur identifie ensuite les raies constituant le spectre atomique, et

envoie les résultats vers un enregistreur (Figure 2.25)
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Faisceau de référence

/ N\

Faisceaux
3 cathode creuse i —— Flamme

U=a 1 X &)

N /
Hachoir : ’
Echantillon _! | Monochromateur Détecteur

Lampe

Nébuliseur

Figure 2.25 : Schéma du spectrométre d'absorption atomique a double faisceau (Beaty et
Kerber, 1993)
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Chapitre 03 : Résultats et discussion
Ce chapitre présente tous les résultats et les interprétations des différentes expérimentations
réalisées dans notre travail. Tout d’abord, les propriétés physico-chimiques, chimiques et
minéralogiques des matériaux neutralisants. Par la suite les résultats des essais de statiques et en

Batch, et enfin les résultats de 1’analyse chimique des lixiviats.

1. Caractérisation physico-chimique

Les résultats des tests de caractérisation physico-chimiques sont recensés ci-dessous :

1.1. Densité

Toutes les valeurs de densité apparente et absolue sont représentées dans les tableaux 3.1 et 3.2

Tableau 3.1 : Valeurs de la densité apparente des matériaux

Matériau Numéro de \ Mo M1 Densité Densité apparente
I’essai (mL) | (9) (9) apparente moyenne
(g/cmd) g/cmd)

Calcaire 1 250 105 | 564 1,836 1,76
2 250 | 105 | 560 1,82
3 1075 | 250 | 1992 1,62

Dolomie 1 250 105 | 618 2,05 1,91
2 250 | 105 | 594 1,96
3 1075 | 250 | 2090 1,71

Dolomie 1 100 65 239 1,74 1,77
calcinee 2 100 65 233 1,68
3 100 65 244 1,9

Cendre de 1 250 105 | 298 0,77 0,69
bois 2 250 | 105 | 265 0,64
3 250 | 105 | 277 0,68

Avec : V : Volume du bécher ;

Mo : Masse du bécher vide ;

My : Masse du bécher + échantillon.

67



Chapitre 03 : Résultats et discussion

Tableau 3.2: Valeurs de la densité absolue des matériaux

) Densité Densité absolue
] Numéro de Mo | M1 | Mz | M3

Matériau Pessa 0l ol ol o absolue moyenne

€ssail
. : . J (g/cmd) g/cmd)

1 31 41 90 84 2,65

Calcaire 2 31 39 89 84 2,92 2,7
3 31 38 88 84 2,55
1 31 37 88 84 3,48

Dolomie 2 31 40 90 84 3,29 4,38
3 31 42 93 84 6,38
1 32 34 86 84 5,55

Dolomie

o 2 31 33 85 84 3,65 3,88

calcinée
3 30 32 85 84 2,44
1 31 34 84 84 1,09

Cendre de

_ 2 31 34 85 84 1,8 1,19
bois
3 31 34 83 84 0,69
Avec :

Mo : Masse du pycnomeétre vide ;

Mz : Masse du pycnometre + échantillon sec ;

M: : Masse du pycnomeétre + échantillon + liquide (xyléne) ;
M3 : Masse du pycnometre + liquide (xyléne).

Interprétation

Les résultats obtenus lors des calculs de la densité apparente et absolue correspondent aux valeurs
conventionnelles de densités de ces matériaux, nous remarquons que les valeurs de densités
absolues sont plus grandes que celles de densités apparentes, ceci est di au fait que cette derniére
prend en compte les vides inter-granulaires et est calculée en se basant sur un échantillon non broye,
nous remarquons aussi que la calcination fait diminuer la densité de la dolomie, ceci revient au fait

que sa porosité ait augmenté avec la calcination.
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1.2. Teneur en eau

Les résultats des valeurs de teneur en eau sont représentés dans le tableau 3.3

Tableau 3.3 :Valeurs de la teneur en eau des matériaux

Matériau Numéro de I’essai | M Ms | Teneureneau (%) | Teneur en eau moyenne (%)
1 10,39 | 10,3 0,87%
Calcaire 2 8,46 | 8,41 0,59% 0,91%
3 6,36 | 6,28 1,27%
1 10.00 | 9,95 0,50%
Dolomie 2 10,01 | 9,98 0,30% 0,37%
3 10,1 | 10,07 0,30%
1 3,37 | 3,345 0,75%
Cendre de bois 2 2,84 | 282 0.71% 0,75%
3 2,56 | 2,54 0,79%

Interprétation

Les résultats des essais de la teneur en eau effectués sur les matériaux de neutralisation se
rapprochent entre eux. Le calcaire est le matériau avec la teneur en eau la plus grande évaluée a
0.91%, elle est plus importante que les teneurs en eau de la cendre de bois et de la dolomie, qui

sont de 0.75% et 0,37% (respectivement).
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1.3. Perte au feu

Les résultats des tests de la perte au feu sont représentés dans le tableau 3.4

Tableau 3.4: Valeurs de la perte au feu des matériaux

Matériau Numéro de 1’essai Mo M1 Perte au feu (%) | Perte au feu moyenne (%)
1 9,88 9,81 0,71%
Calcaire 2 10,14 | 10,11 0,30% 0,4%
3 9,95 9,93 0,20%
1 9,94 9,89 0,50%
Dolomie 2 9,99 9,94 0,50% 0,43%
3 10,12 | 10,09 0,30%
1 10.00 9,73 2,70%
Cendre de bois 2 10,01 | 9,58 4,30% 4,04%
3 9,98 9,47 5,11%

Interprétation

Nous constatons des pertes au feu faibles de respectivement 4 %o et 4.3 %o pour le calcaire et la

dolomie et une forte perte au feu de 40.4 %o pour la cendre de bois, Ces valeurs correspondent a la

perte en matiere organique des matériaux testés, nous pouvons donc décrire les teneurs en matiére

organique de ces matériaux dans le tableau suivant :

Tableau 3.5 : interprétation des résultats de la perte au feu

Matériau Description
Calcaire Matériau trés pauvre en matiére organique.
Dolomie Matériau trés pauvre en matiere organique.

Centre de bois

Matériau trés riche en matiére organique.
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La faible teneur en matiere organique du calcaire et de la dolomie revient au fait qu’ils soient
formés a partir de processus inorganiques, tandis que la forte teneur en MO des cendres de bois
revient a son origine vegetale.

1.4. pH

Les valeurs du pH des matériaux testés sont représentées dans le tableau 3.6, quant a leur
interprétation elle est représentée dans le tableau 3.7

Tableau 3.6 : Valeurs de pH des matériaux

Matériau | Calcaire Dolomie Dolomie calcinée Cendre de bois
pH 8.51 8.39 10.42 11.7

Tableau 3.7 : Interprétation des résultats du pH

Matériau Interprétation
Calcaire Fortement alcalin
Dolomie Fortement alcalin
Dolomie calcinée Tres fortement alcalin
Cendre de bois Tres fortement alcalin

D’apres les résultats obtenus des essais de pH sur les matériaux de neutralisation utilisés, on

remarque que tous les matériaux sont soit : fortement alcalins ou tres fortement alcalins.

Les valeurs de pH de la dolomie calcinée et de la cendre de bois obtenues sont : 10.42 et 11.7
respectivement, elles sont supérieures a celles du calcaire et de la dolomie dans son état naturel qui
sontde : 8.51 et de 8.39 respectivement, ce qu’il nous mene a dire que la dolomie calcinée et la
cendre de bois sont plus alcalins que le calcaire et la dolomie. Aussi, la calcination a un effet
d’alcalinisation sur la dolomie, cela est di a la libération de la chaux de la réaction de calcination

de la dolomie.
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1.5. Porosité

Les valeurs de la porosité des matériaux testés sont représentées dans le tableau 3.8

Tableau 3.8 : Valeurs de la porosité des matériaux

Matériau Numéro de I’essai Mo M1 Porosité (%) Porosité moyenne (%)
1 100.00 | 102.00 5,40%
Calcaire 2 85.00 | 87.00 6,35% 5,99%
3 87.00 | 89.00 6,21%
1 35.00 | 35,67 5,17%
Dolomie 2 27.00 | 27,32 3,20% 3,22%
3 25,33 | 25,45 1,28%
1 11,42 | 11,49 1,65%
Dolomie calcinée 2 9,98 10,09 2,98% 4,04%
3 10,08 | 10,36 7,50%

Interprétation

Les valeurs de porosité obtenues sont différentes les unes des autres, le calcaire est le plus poreux
des matériaux avec une porosité de 5.99%, on peut constater aussi que la dolomie quand elle subit
une calcination, devient plus poreuse, tel que, a son état naturel sa porosité est de 3.22 % et de

4.046% apres calcination
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1.6. Granulométrie

L’analyse granulométrique du calcaire, dolomie et des cendres de bois a donné les valeurs (Tableau 3.9, 3.10, 3.11), courbes (Figure

3.1), et coefficients d’uniformité et courbure suivants (Tableau 3.12) :

Tableau 3.9 : Analyse granulométrique du calacaire

Fraction 10mm |[8mm [Smm |3,15mm |2,5mm |1,6mm |1,25mm |800um |500um |315pum |250um |160um |100um |>80um |<80um
Refus (g) 41 89 259 198 76 124 49 57 40 15 7 9 12 11 11
Refus cumulés(g) 41 130 |389 587 663 787 836 893 933 948 955 964 976 987 998
Refus cumulés (%) |4,1 13 38,9 58,7 66,3 78,7 83,6 89,3 93,3 94,8 95,5 96,4 97,6 98,7 99,8
Tamisats cumulés 95,9 87 61,1 [41.3 33,7 21,3 16,4 10,7 6,7 52 4,5 3,6 2,4 1,3 0,2
(%)
Tableau 3.10 : Analyse granulométrique de la dolomie

Fraction 10mm |8mm Smm  |3,15mm [2,5mm |[1,6mm |1,25mm |800um |500um |315um |250um |160um |100pum |>80um |<80um

101 110 230 140 62 90 29 41 30 20,13 [13,34 33,28 |51 18 11
Refus (g)
Refus cumulés (g) 101|211 441  |581 643 733 762 803 833 853,13 |866,47 |899,75 |950,75 |968,75 |979,75
Refus cumulés (%) 10,1 21,1 44,1 58,1 64,3 73,3 76,2 80,3 83,3 85,3 86,6 90 95,1 96,9 98
Tamisats cumulés |899 [789 559 41,9 35,7 26,7 23,8 19,7 16,7 14,7 13,4 10 4.9 31 2
(%)

Tableau 3.11: Analyse granulométrique des cendres de bois

Fraction Smm |3,15mm |2,5mm |1,6mm |1,25mm |800um |500um |315um |250pum |160pm |125pum |80um |>63um |<63um
Refus (g) 22 41 20 36 16 21 24 24 27 51 41 27 23 221
Refus cumulés (g) 22 63 83 119 135 156 180 204 231 282 323 350 373 594
Refus cumulés (%0) 3,7 10,5 13,8 19,8 22,5 26,0 30,0 34,0 38,5 47,0 53,8 58,3 |62,2 99
Tamisats cumulés (%) 96,3 (89,5 86,2 80,2 77,5 74 70 66 61,5 53 46,2 41,7 |378 1
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Figure 3.1 : Courbe granulométrique des différents matériaux
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Tableau 3.12 : Coefficient de courbure et d'uniformité des matériaux

Matériau Calcaire Dolomie Dolomie calcinée | Cendre de bois
d1o (mm) 0,8 0,16 0,16 0,063
dso (mm) 2,5 1,6 1,6 0,063
dso (Mm) 5 5 5 0,25
Coefficient de courbure
d3,
C,=—— 1.56 3.2 3.2 0.252
deo X dyg
Coefficient d’uniformité
deo 6.25 31.25 31.25 3.97
Cp=——
dqo
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Interprétation

D’aprés les courbes représentants la distribution granulométrique des matériaux neutralisants
(Figure 1), et d’aprés les valeurs des coefficients de courbure et d’uniformité des sols (Tableau
3.12), nous pouvons dire que la courbe du calcaire est continue, elle représente un sol bien gradué
(1 < C, < 3) etune granulométrie semi-étalée (5 < C,, < 20), ce sol est composeé de presque 10%
de sable grossier dont le diametre varie entre (200um et 2mm), environ 85% de graviers (diametre
> 2mm) avec des traces de sable fin (diametre < 200um). Celle de la dolomie est continue aussi et
représente un sol mal gradué (C, > 3) et une granulométrie étalée (20 < C, < 200), le sol est
majoritairement composé de graviers (80%) avec un peu de sable (20%). En ce qui concerne celle
de la cendre de bois, elle est discontinue et représente un sol mal gradué (C. > 3) et une
granulométrie trés serrée (C,, < 2), la composition de ce sol est variée, avec une prédominance de
sable (fin et grossier) et un peu de graviers, tel que plus 70% des éléments ont un diameétre compris

0,01um et 2mm et presque 20% dont le diamétre dépasse 2mm.

1.7. Bleu de méthyléne

L’apparition de 1’auréole bleu sur le papier chromatographique pour les échantillons de dolomie,

calcaire et de cendre de bois est illustré ci-dessous :

Figure 3.2 : Apparition de I'auréole bleu pour les tests de bleu de méthylene des 3 échantillons

(dolomie, calcaire, cendre de bois)

Il aura suffi d’un volume de SmL de solution de bleu de méthyléne pour I’apparition de 1’auréole
pour les échantillons de dolomie et de calcaire, tandis qu’il aura fallu un volume de 20mL pour son
apparition dans 1’échantillon de cendre de bois. Les valeurs de VBS, de CEC et de Ss pour chaque
échantillon sont recensées dans le tableau suivant :
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Tableau 3.13: Résultats des essais au bleu de méthylene

Matériaux/Grandeur Calcaire Dolomie Centre de bois
VBS 0.05 0.05 0.2
CEC (meq/100g) 1.34*10% 1.34*10 5.35%10
Ss (m2/g) 1.045 1.045 4.18

Ces résultats nous permettent de dresser le tableau suivant nous renseignant un peu plus sur nature

des échantillons :

Tableau 3.14: Nature des échantillons

Matériaux Description
Calcaire Matériau insensible a 1’eau et sableux
Dolomie Matériau insensible a 1’eau et sableux

Centre de bois | Matériau légérement sensible a 1’eau et sablo-limoneux.

Quant aux valeurs de CEC et Ss, elles nous indiquent que les matériaux testés sont des matériaux

avec une présence d’argile trés faible voire inexistante, ce sont donc des matériaux dits propres.

2. Caractérisation chimique
La caractérisation chimique s’est effectuée via des tests a la fluorescence aux rayons X au

laboratoire de « EI Amel Scientific group », les résultats obtenus sont détaillés ci-dessous :

e Calcaire

Tableau 3.15: Analyse XRF du calcaire

Eléments Concentration massique (%)
C 57.3

Ca 42.02

Fe 0.101

Sr 0.159

Ba 0.417

Le calcaire contient de grandes concentrations en Carbone et en Calcium, nous trouvons aussi dans

ce calcaire du Fer, du Strontium et du Baryum en eléments traces.
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e Dolomie

Tableau 3.16 : Analyse XRF de la dolomie

Eléments Concentration massique (%)
C 62.89

Mg 0.28

Ca 36.42

Fe 0.34

Zn 0.02

Br 0.03

La dolomie contient de grandes concentrations de Calcium et de Carbone, nous notons aussi une

présence de magnésium typique de la dolomie, et des éléments métalliques en trace tel que le Fer

et le Zinc.

e Dolomie calcinée

Tableau 3.17: Analyse XRF de la dolomie calcinée

Eléments Concentration massique (%)
C 73.68
Mg 0.189
Ca 25.84
Fe 0.284

La calcination a fait disparaitre de la dolomie ses traces de Zinc et de Brome et a fait diminuer les

concentrations en Fer, en Magnésium, ainsi qu’en Calcium.
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e Cendres de bois

Tableau 3.18 : Analyse XRF des cendres de bois

Eléments Concentration massique (%)
C 8.51

O 49.9
Mg 0.633
Al 4.28

Si 7.91

P 0.525
S 0.0111
K 2.66
Ca 22.3

Ti 0.29
Cr 0.0104
Mn 0.179
Fe 2.5
Autre éléments trace 0.2597

L’analyse chimique par XRF des cendres de bois a révélé que 1’échantillon ne contient pas moins
de 22 ¢léments, avec de fortes proportions d’oxygene (49.9%), suivi par le Silicium et I’ Aluminium
avec 7.91% et 4.28%, I’échantillon contient aussi beaucoup de métaux que ce soit en concentration

forte comme le Fer avec 2.5% ou bien en trace comme le Nickel, le cuivre et le Zinc.
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3. Caractérisation minéralogique
La caractérisation minéralogique s’est effectuée via des tests a la diffraction aux rayons X au
laboratoire de «El Amel Scientific group » via un appareil de marque Bruker D8. Les

diffractogrammes des échantillons testés et leurs interprétations sont détaillés ci-dessous :

T T T T T T
10 20 30

e Calcaire
aono] B Spectre de I'échantillon de calcaire
1 W Spectre de la calcite
aoooc-]
a
3
o
20000
10000-]
Oj\lx_\— l Al |l x l | “ ’ }“hx _HL A h:l\ A bt
& 0 60 '

70 &0

2Théta (2Theta/Theta couplés) WL=1 54080

Figure 3.3 : Analyse par DRX du calcaire
La figure 3.3 démontre que I’échantillon de calcaire testé est entiérement constitué de calcite étant
donné que le spectre de 1’échantillon de calcaire correspond a celui d’une calcite pure, témoignant
ainsi d’une absence d’impureté dans le matériau testé ou a une présence a des quantités

négligeables.
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e Dolomie

200000 B Spectre de I'échantillon de dolomie
- [ Spectre de la dolomite

0__. 1 o | l.lALLL -l P

) ! | ! 1 ! 1 ! | ' | N I ! |
10 20 3o 40 50 B0 70 80

2Théta (2Theta/Theta couplés) WL=1,54060

Figure 3.4 : Analyse DRX de la Dolomie

La figure 3.4 démontre que I’échantillon de dolomie testé est enticrement constitué¢ de dolomite
étant donné que le spectre de I’échantillon de dolomie correspond fortement a celui d’une dolomite,

laissant ainsi penser que nous avons a faire a une dolomie de haute pureté.

e Dolomie calcinée

B Spectre de I'échantillon de la dolomie calcinée
M Spectre de la dolomite
B Spectre de la calcite

¥ L] L1 ihj M ul LLMA R JQLMNR A il ]

2Théta (2Theta/Theta couplés) WL=1,54060
Figure 3.5 : Analyse par DRX de la dolomie calcinée
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L’analyse quantitative par DRX de 1’échantillon de dolomie calcinée a démontré qu’il était

constitué de :

e Dolomite CaMg (CO3)2a72.4 %

e Calcite CaCOsza27.2 %
Nous remarquons I’apparition d’une nouvelle phase « calcite » qui n’était pas présente lors de
I’analyse DRX de la dolomie, ceci est di au fait que la chaux CaO a tendance a se détacher de la
dolomie lors d’une calcination a 375°C suivant une réaction de décarbonatation selon 1’équation

suivante :

CaMg (COs)2=> MgCOs + Ca0, CO2

e Cendres de bois

15000~ W Spectre de I'échantillon des cendres de baois
181300—- W Spectre de la calcite
B Spectre du quartz

Spectre de la muscovite

2Théta (2Theta/Theta couplés) WL=1,54060

Figure 3.6 : Analyse DRX des cendres de bois

L’analyse quantitative par DRX de 1’échantillon des cendres de bois a démontré qu’elles étaient
constituées de 3 élements minéralogiques répartis ainsi :

e Calcite CaCOsza 63.8%

e Quartz SiO2a 26.2%

e Muscovite KAI>(AlSiz010)(OH, F)2a 10 %
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La présence de minéraux en fortes proportions tel que la calcite, connue pour ses propriétés
alcalines, laisse penser que 1’échantillon des cendres de bois est envisageable en tant que matériau

neutralisant des DMA.

4. Essais statiques
Les essais d’évaluation de la valeur du PN des matériaux testés a donné les résultats suivants

(Tableau 3.19)

Tableau 3.19 : Valeurs du pouvoir neutralisant des matériaux

Matériau Calcaire Dolomie Dolomie calcinée | Centre de bois
PN (Kg cacos/t) 655.75 536.2 474.6 243

Interprétation

Les résultats laissent présager que tous les matériaux peuvent étre utilisés neutralisateurs des DMA,
avec un avantage pour le calcaire qui équivaut a 655.75Kg de calcite (CaCOs3) pour une tonne de
calcaire, suivi par la dolomie et la dolomie calcinée qui équivalent respectivement a 536.2Kg et
474.6Kg de calcite (CaCO:s3) , et enfin la cendre de bois arrive en dernier avec 243Kg d’équivalent
de calcite, cependant beaucoup de subjectivité s’est glissé dans I’expérience de détermination du

pouvoir neutralisant.

5. Essais en Batch
Le pH joue un rdle trés important dans la mobilité des métaux. Un pH acide entraine la mise en
solution des sels métalliques et la mise en solution des phases de rétention (Lions, 2004). La
solubilité des métaux diminue donc généralement lorsque le pH augmente. A cela il faut ajouter
I’influence du potentiel Redox sur la solubilité des métaux, en effet certains métaux sont plus ou

moins mobiles selon leur état d’oxydo-réduction.

5.1. Etude de la variation du pH

Le tableau 3.20 recense les valeurs du pH relevées a différents intervalles de temps durant les essais

en batch pour les 4 matériaux testés, sa variation est représentée dans la Figure 3.7 :

82



Chapitre 03 : Résultats et discussion

Tableau 3.20: Variation du pH des matériaux en fonction du temps

Matériaux/Temps (h:min) | Calcaire Dolomie Dolomie calcinée | Cendre de bois
00:00 3 3 3 3
00:05 6.62 6.6 9.3 10.68
00:15 6.99 6.68 9.71 11.08
00:30 7.25 6.9 10.12 11.17
01:00 7.91 7.61 10.39 11.07
02:00 8.05 8.32 10.02 10
04:00 7.95 7.64 10.19 10.05
08:00 8.05 8.17 10.22 10.04
16:00 8.16 8.84 10.34 10.24
24:00 8.08 8.4 9.88 10.25
32:00 8.08 8.14 9.89 9.76
48:00 8.08 8.22 9.95 9.87

La valeur du pH a t=0 min pour les essais de Batch des quatre matériaux est égale a 3, cariln’y a
pas eu encore de réaction entre le DMA synthétique et le matériau testé. Cing minutes apres le
début de la réaction, le pH des lixiviats des 4 matériaux augmente considérablement pour atteindre
des valeurs voisines de 6.62 et 6.6 respectivement pour le calcaire et la dolomie, et des valeurs
encore plus grandes de 9.3 pour la dolomie calcinée et allant jusqu’a 10.68 pour les cendres de
bois. Cette augmentation est due a la mise en contact entre le DMA et chacun des matériaux testés
et témoigne d’un début de consommation des effluents acides. Cette consommation continue avec
le temps, justifiée par des valeurs de pH qui ne cessent d’augmenter pour chacun des matériaux,
ainsi le lixiviat contenant le calcaire connait une hausse de pH allant de 6.62 a t=05min a 8.05 a
t=2h, puis atteint un pic a 8.16 a t=16h pour ensuite se stabiliser a une valeur de 8.08 a partir de
t=24h. Pour ce qui est du lixiviat contenant la dolomie, il connait une variation trés similaire a celui
du calcaire, avec une hausse allant jusqu’a 8.32 a t=2h, puis atteint un pic a 8.84 a t=16h, pour
ensuite connaitre une légére baisse a partir de t=24h. Le lixiviat contenant la dolomie calcinée
connait lui aussi une augmentation des valeurs du pH avec le temps et ce jusqu’a t=1h avec une
valeur de 10.39, les valeurs du pH se stabilisent ensuite, sans connaitre de grande variation et ce

jusqu’a t=24h pour descendre a 9.88 et s’y installer. Enfin, le lixiviat contenant les cendres de bois
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connait une variation similaire a celle de la dolomie calcinée mais avec un pic de pH atteint plus
rapidement & t=30min pour ensuite descendre a un pH de 10 a t=2h et ensuite repartir a la hausse a
t=24h et se stabiliser a t=32h a des valeurs voisines de 9.76.

Nous avons noté une variation des valeurs de pH assez similaire entre les lixiviats contenant le
calcaire et la dolomie, et cela est d0 au fait que ces deux matériaux possédent des pH assez proches
de 8.51 et 8.39 et qu’ils soient catalogués comme étant des matériaux alcalins. Tandis que nous
constatons de variations tout aussi proches entre les valeurs de pH relatives a la dolomie calcinée
et aux cendres de bois, et cela est di au fait qu’ils soient catalogués comme étant des matériaux

fortement alcalins au vu de leurs pH respectifs de 10.42 et 11.7.

Il est aussi intéressant de noter que pour 3 des 4 matériaux (calcaire, dolomie, dolomie calcinée) le
pH des lixiviats a tendance a se stabiliser a partir de t=24h, laissant penser que c’est la durée
nécessaire a ces 3 matériaux pour neutraliser cette quantité de DMA synthétique, cette tendance se

confirme aprés 2h pour ce qui est des cendres de bois, avec cependant quelques légeres remontéees

I

du pH vers lafin.

10 e — 8 -
- — T
[=%
z . [ 6
oSN/ — Calcaire
[/ 1 —— Dolomie
I/ —— Dolomie calcinée
|.r / 44 ——— Cendre de bois
:}4’.-‘.1\- 0005 00 10 [LiRE I‘..'ll’z\\ l’.ul.“.-' -m-'m ! - . : : T )
teraps (h) 00:00 08:00 16:00 24:00 32:00 40:00 48:00

temps (h)
Figure 3.7 : Variation du pH des lixiviats ( a gauche zoom sur les 30 premiéres minutes)

5.2. Etude de la variation du potentiel Redox

Le tableau 3.21 recense les valeurs du potentiel Redox exprimées en mV relevées a différents
intervalles de temps durant les essais en batch pour les 4 matériaux testés, sa variation est

représentée dans la Figure 3.8 :
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Tableau 3.21: Variation du potentiel Redox des matériaux en fonction du temps

Matériaux/Temps (h:min) | Calcaire Dolomie Dolomie calcinée Cendre de bois
00:00 391 391 391 391
00:05 327.5 328.6 168 110.6
00:15 3115 314.2 136.6 88.9
00:30 296.5 298.6 119.1 86.09
01:00 264.7 275.7 118.5 90.1
02:00 242.3 243.7 125.2 92
04:00 245.9 249.2 120 89.54
08:00 231.2 246.7 123.8 96.32
16:00 244.8 237.7 1251 94.98
24:00 250.1 241.3 143.9 97.1
32:00 239.9 243.7 140 97
48:00 2515 251.7 147 113.8

Tout comme pour la variation du pH, les graphes présentant la variation du potentiel redox des
matériaux en fonction du temps présentent une méme allure. La valeur du potentiel Redox avant la
mise en contact des matériaux avec le DMA synthétique a t=0 est de 391mV. Cing minutes apres
le début de la réaction, le potentiel Redox des lixiviats contenant chacun des matériaux commence
a baisser drastiquement, il atteint ainsi des valeurs quasiment semblables de 327.5mV et 328.6 mV
respectivement pour le calcaire et la dolomie et des valeurs fortement plus basses de 168 mV et
110.6 mV pour la dolomie calcinée et les cendres de bois. Cette baisse témoigne d’un début de
réaction chimique entre le DMA synthétique et les différents matériaux naturels alcalins et de la
formation d’un milieu réducteur qui au fil du temps provoquera la précipitation des oxydes de
métaux, ainsi le lixiviat contenant le calcaire connait une baisse des valeurs du potentiel Redox
avec le temps pour atteindre sa valeur la plus faible a t=8h avec 231.2 mV, puis connait une légere

augmentation et se stabilise a partir de t=16h aux environs de 245mV.

Pour ce qui est du lixiviat contenant de la dolomie, il connait une évolution tres semblable a celle
du lixiviat contenant le calcaire mais connait sa valeur la plus faible a t=16h a 237.7mV et se
stabilise ensuite a partir de ce moment-la aux environs de 240mV. En ce qui concerne le lixiviat

contenant la dolomie calcinée, la baisse de ses valeurs est plus accentuée mais connait sa valeur la
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plus faible beaucoup plus t6t que le calcaire et la dolomie a t=1h a 118.5 mV, a partir de ce moment-
Ia les valeurs de son potentiel redox connaissent de l1égere augmentation puis se stabilisent a t=24h
aux environs de 140mV. Enfin, le lixiviat contenant les cendres de bois a connu les valeurs de
potentiel redox les plus faibles parmi les quatre matériaux et sa valeur minimale a été atteinte
seulement au bout de 30 minutes a 86.09 mV. Pour ce qui est de la stabilisation de ses valeurs, elle

est un peu plus aléatoire par rapport aux autres matéeriaux.

Il a été noté que le calcaire et la dolomie connaissent une stabilisation de la valeur de leurs
potentiels d’oxydo-réduction apres 16h avec cependant quelques variations, tandis que les valeurs
de la dolomie calcinée se stabilisent apres 24h 1a ou les cendres de bois ont connu une Iégére

stabilisation aprés 1h.
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Figure 3.8: Variation du potentiel Redox des lixiviats ( @ gauche zoom sur les 30 premieres

minutes)

Discussion des résultats

Afin de discuter de ces résultats, nous nous intéresserons aux mécanismes de rétention des métaux
qui sont nombreux, et ce sont ces derniers qui permettent 1’élimination des traces métalliques d’un
sol ou d’un échantillon, Ils incluent la complexation, la substitution, la précipitation, l'adsorption
de surface et bien d’autres procédés de rétention [20]. Ces processus peuvent avoir lieu
simultanément, rendant alors la description du phénomene difficile. Nous nous intéresserons dans

la discussion de nos résultats seulement a certains de ces mécanismes.
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1-

L’adsorption physique : ce phénomene ne peut étre observé dans la neutralisation de notre
DMA synthétique, car les minéraux naturels alcalins utilisés dans ce travail ne sont pas
connus pour leurs propriétés de sorption contrairement & un charbon actif ou a des argiles
par exemple, et cela au vu de leurs faibles capacités d’échanges cationiques (CEC) et
surfaces spécifiques (Ss).

L’adsorption chimique ou complexation : peut étre observée et cela au vu de la forte
présence des anions de CO3> issus de la dissolution des matériaux naturels dans le DMA
synthétique qui formeront des complexes avec les métaux qui seront toujours en solution a
des valeurs de pH élevees

La précipitation : C’est le phénoméne qui est le plus observé durant ce travail et le
principal procédé de rétention présent. C’est le passage d’une espeéce de 1’état dissout a

I’¢état solide. Les métaux précipitent principalement sous forme d’hydroxydes ou d’oxydes

¢’est notamment le cas du fer et du zinc.

Effet de la variation du pH et du potentiel Redox sur la rétention des métaux

En plus des mécanismes de rétention, il serait aussi judicieux de s’intéresser a la mobilité des

métaux présents dans notre DMA synthétique, le tableau 3.22 donne la mobilité relative de certains

métaux lourds en fonction du pH et du potentiel redox du milieu [11] :

Tableau 3.22 : Effet du pH sur la mobilité des métaux

pH Potentiel Redox
Mobilité relative | Neutre/Alcalin Acide Oxydant Réducteur
Trés haute Se, Mo B B /
Haute As Zn, Cd, Hg, Co, | Se, Mo /

Ni
Moyenne Mn Cu, Al, Pb, Cr Cd, Co, Cu, Hg, Ni, | Mn
Zn

Basse Pn, Fe, Zn, Cd Fe(ll) Pb, Tic Fe, Co, Ni ,Ti, Zn
Tres basse Al, Cr, Hg, Cu, | Mo, Se, As Al, Cr Fe, Mn Al, B, Cd, Cr, Cu,

Ni, Co Hg, Mo, Pb, Se
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Nous rappelons que les métaux qui constituent notre DMA synthétiques sont le : Cd, Cr, Cu, Fe,
Mg, Mn, Pb, et le Zn, nous remarquons qu’ils ont tous une mobilité trés basse ou basse dans un
milieu alcalin/neutre a I’exception du Manganése et du Plomb qui ont une mobilité moyenne, le
méme constat est valable pour le potentiel d’oxydo-réduction ou tous les métaux présents dans
notre DMA synthétique ont une mobilité trés basse ou basse dans un milieu réducteur a 1’exception

du manganése et du plomb.

Enfin nous nous intéressons a la relation qui lie le pH et potentiel Redox ainsi que I’impact de leurs
variations sur la rétention des métaux. Il a été constaté que souvent une augmentation du pH est
accompagnée par une diminution du potentiel Redox, ceci est d(i aux réactions de réduction des
métaux qui se produisent lors de la neutralisation des effluents acides qui sont provoqués par I’ajout
d’un matériau alcalin. Les diagrammes E-pH des différents métaux présents dans le DMA
synthétique nous permettent de déterminer a quelle valeur du pH et du potentiel redox, ces métaux
précipiteront sous forme d’oxyde ou d’hydroxydes. Leur étude a ainsi démontré que la plupart des
métaux présents dans le DMA synthétiques précipitent a des valeurs de pH variant entre 5 et 8 et a
des valeurs du potentiel Redox variant entre 0 et 800mV, a I’exception de certains cas, en effet il a
été observé que le manganeése et le plomb requirent un pH supérieur a 8 pour précipiter, la ou le

magnésium et le métal nécessitant le milieu le plus alcalin pour précipiter ¢’est-a-dire a partir de
9.5 de pH.

Il est aussi a noter que dans certains cas rare la concentration en certains métaux apres traitement
du DMA soit plus grande qu’elle ne 1’était avant le traitement, comme ce fut le cas dans I’étude
menée par Rebecca Pelletier-Allard [24] sur la neutralisation des DMA par une dolomie de haute
pureté ou les concentrations en Cadmium étaient plus grande aprés le traitement. Cela était
supposément dd a la présence de Cadmium en faible concentration non détectable par la MEB dans

la dolomie utilisée dans la neutralisation qui une fois dissoute 1’a libéré dans le lixiviat.

5.3. Etude de la variation de ’alcalinité

Le tableau 3.23 recense les valeurs de 1’alcalinité en mg/L CaCO3z mesurées a différents
intervalles de temps lors des essais en batch pour les 4 matériaux testes, sa variation est

représentée dans la Figure 3.9 :
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Tableau 3.23: Variation de I’alcalinité des matériaux en fonction du temps

Matériaux/Temps | Calcaire (mg/L | Dolomie (mg/L | Dolomie calcinée | Cendre de bois
(h:min) CaCoO:s CaCOg) (mg/L CaCOs (mg/L CaCOg
00:00 0 0 0 0

00:05 32 16 35,2 120

00:30 40 24 26 158

02:00 37,2 20 30 196

04:00 47,6 16 43,2 374

16:00 47,2 34 88 402,4

24:00 29,2 19,6 84,8 406,25

32:00 51,6 36 152 412

48:00 56 60 184 548

La valeur de I’alcalinité a t=0 est nulle pour les 4 matériaux, car il n’y a aucune réaction entre le
DMA synthétique et les matériaux neutralisants. Aprés un temps de contact qui dure cing minutes,
I’alcalinité augmente a 16 mg/L CaCOs pour la dolomie et a des valeurs de 32 et 35,2 mg/L CaCO3
pour le calcaire et la dolomie calcinée (respectivement), allant jusqu’a 120 mg/L CaCO3 pour les
cendres de bois. Cette augmentation est due a la dissolution de la calcite (Eq.1) ou de la dolomite

(Eq.2) selon les mécanismes suivants :

CaCOs+ 2H* > Ca?* + H,COs (Eq.1)
CaMg (CO3)2 + 4H* & CA% + Mg?* + 2H,COs3 (Eq.2)
H,CO3 > H'+ HCOs (Eq.3)
HCOs > H* + COs> (Eq.4)
H,CO3 > H,0 + CO; (Eq.5)

Il est aussi & noter que la dolomite réagit plus lentement avec le DMA que la calcite, quant aux
carbonates présents dans la réaction ; ils different suivant la valeur du pH ; a une valeur inférieure
a 6.35 le carbonate dominant est le H2COs, a une valeur comprise entre 6.35 et 10.33 le carbonate
prédominant est le HCO3 (Eq.3)., enfin a des valeurs supérieures a 10.33 c’est le CO3> qui est

préedominant (Eq.4)
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Les valeurs de 1’alcalinité augmentent ensuite a des valeurs de 40, 24, 158 mg/L CaCOz3 pour le
calcaire, la dolomie et les cendres de bois (respectivement), et baisse & 26 mg/L CaCOz pour la
dolomie calcinée aprés 30 minutes. Par la suite les valeurs de I’alcalinit¢ augmentent
progressivement avec le temps pour tous les matériaux avec parfois quelques baisses. Ces valeurs
commencent a se stabiliser a partir de t=4h pour le calcaire, mais cette tendance n’est observée
qu’a partir de 16h pour la dolomie et dolomie calcinée ; & noter qu’une stabilisation des valeurs
peut signifier que le matériau neutralisateur est totalement dissout. Quant aux cendres de bois
I’évolution des valeurs de leur alcalinité présente la méme allure que les autres matériaux mais
avec des valeurs significativement plus grandes que les autres échantillons et une faible
stabilisation a partir de 4h, ceci est di au fait que ce soit un matériau fortement alcalin avec une

phase de calcite dans sa composition minéralogique avec de forte proportion (63.8%)
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Figure 3.9 : Variation de I'alcalinité des matériaux naturels
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5.4. Analyse chimique des lixiviats

Le suivi de la concentration de 5 métaux dans les lixiviats obtenus dans les essais en Batch a été
effectué par SAA et cela pour évaluer le taux d’élimination de ces derniers. Afin de déterminer
I'efficacité du traitement par les matériaux naturels, le pourcentage d'élimination des métaux a été

calculé.

C;

R = ;icleOO

Ou : R est le taux d'élimination du métal, C; et Cs sont respectivement les concentrations initiales

et finales des ions métalliques.

Les résultats obtenus pour ces métaux sont recensés ci-dessous :

5.4.1. Plomb
Tableau 3.24: Variation de la concentration du plomb en mg/L dans les lixiviats a travers le
temps
Matériau/Temps | Calcaire Dolomie | Dolomie calcinée | Cendre de bois
Omin 0,41 0,41 0,41 0,41
Smin 0,0434 0,0685 0,0645 0,122
1h 0,0642 0,0752 0,07 0,11
2h 0,0685 0,0567 0,0419 0,0766
4h 0,06 0,051 0,05 0,072
8h 0,0604 0,0406 0,0428 0,073
24h 0,0408 0,0551 0,045 0,135
48h 0,0491|  0,0507 0,0532 0,143

La courbe de variation de la concentration du plomb dans les lixiviats contenant le calcaire, la
dolomie et la dolomie calcinée connaissent une tendance descendante a partir d’une concentration
initiale de 0.41mg/L dans le DMA, ces matériaux ont su ramener la concentration du Pb a des

valeurs inférieures aux normes environnementales qui sont fixées a une concentration de 0.12 mg/L
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, et ceci avec des concentrations finales proches de 0.05mg/L et des rendement d’élimination
avoisinant les 90% pour les trois matériaux, quant aux cendres de bois, elles n’ont pas pu éliminer

efficacement le plomb du lixiviats avec un rendement finale de seulement 65%

0,54

0,4 1
— Calcaire
—
B Dolomie
E Dolomie calcinée
E 0,34 Cendres de bois
o |~ Norme environnementale
™
-
o
o 024
c
[=]
O

"
0,14
0

T T 1 T T 1
00:00 08:00 16:00 24:00 32.00 40:00
Temps (h)

Figure 3.10: Variation de la concentration du Plomb dans les lixiviats
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Figure 3.11: Variation du rendement d'élimination du Plomb
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5.4.2. Zinc
Tableau 3.25 :Variation de la concentration du zinc en mg/L dans les lixiviats a travers le
temps
Matériau/Temps | Calcaire Dolomie |Dolomie Calcinée |Cendre de bois
Omin 2,7 2,7 2,7 2,7
Smin 0,0885 0,0732 0,0401 0,0977
1h 0,1992 0,2084 0,0679 0,1269
2h 0,111|  0,0909 0,0514 0,0891
4h 0,105 0,0853 0,0445 0,0652
8h 0,119 0,0289 0,0392 0,0469
24h 0,0599| 0,0851 0,0658 0,117
48h 0,0934|  0,0647 0,0777 0,0811

La variation des concentrations du zinc dans les lixiviats montre qu’il a été facilement éliminé par

les quatre matériaux naturels avec des concentrations finales ne dépassant pas les 0.12 mg/L et des

rendements dépassants les 95%, d’autant plus que la norme environnementale exige des

concentrations inférieures a 3mg/L pour les effluents.
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Figure 3.12 :Variation de la concentration du Zinc dans les lixiviats
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Figure 3.13:Variation du rendement d'élimination du Zinc

94



Chapitre 03 : Résultats et discussion

5.4.3. Cuivre

Tableau 3.26 :Variation de la concentration du cuivre en mg/L dans les lixiviats a travers le
temps

Matériau/Temps | Calcaire Dolomie | Dolomie Calcinée | Cendre de bois
Omin 5,25 5,25 5,25 5,25

5m 0,844 0,626 0,024 0,06

1h 0,45 0,333 0,109 0,372

2h 0,303 0,391 0,094 0,129

4h 0,2713 0,377 0,069 0,151

8h 0,412 0,35 0,26 0,061

24h 0,451 0,392 0,529 0,017

48h 3,06 4,93 0,137 0,033

Le cuivre a été le métal le plus difficile a éliminer pour les matériaux naturels, seulement deux des

quatre matériaux ont pu obtenir des résultats satisfaisants : la dolomie calcinée et les cendres de

bois avec des concentrations finales de 0.137mg/L et 0.033mg/L respectivement donc inférieures

aux 1.5mg/L imposé par les normes environnementales, quant au calcaire et a la dolomie, de bons

résultats ont été enrégistrés mais les concentrations de cuivre ont connu une hausse a t=24h

supposemment du a une présence de ce métal dans ces matériaux naturels en trace et qui s’est libéré

faisant augmenté sa concentration dans le lixiviat.
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Figure 3.14 :Variation de la concentration du Cuivre dans les lixiviats
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Figure 3.15: Variation du rendement d'élimination du Cuivre
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5.4.4. Fer
Tableau 3.27 : Variation de la concentration du fer en mg/Ldans les lixiviats a travers le
temps
Matériau/Temps | Calcaire |Dolomie [Dolomie Calcinée |Cendre de bois
Omin 19,28 19,28 19,28 19,28
5min 0,829 0,53 0,207 0,682
1h 0,012 0,045 0,046 0,223
2h 0,146 0,146 0,074 0,689
4h 0,111 0 0,204 0,629
8h 0,171 0,045 0 0,19
24h 0,314 0,315 0,362 0,736
48h 0,68 0,269 0,93 0,583

La concentration initiale du fer dans le DMA était de 19.28mg/L, sa variation dans les lixiviats

indique qu’il a été facilement éliminé par les quatre matériaux naturels avec des concentrations

finales ne dépassant pas les 1 mg/L et des rendements d’élimination avoisinant les 100% alors que

les normes exigent des concentrations inférieures a 5mg/L.
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Figure 3.16 : Variation de la concentration du Fer dans les lixiviats
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Figure 3.17 : Variation du rendement d’élimination du Fer
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5.4.5. Cadmium

Tableau 3.28 : Variation de la concentration du Cadmium en mg/L dans les lixiviats a travers

le temps

Matériau/Temps | Calcaire |Dolomie | Dolomie Calcinée |Cendre de bois
Omin 0,977 0,977 0,977 0,977
5min 0,4 0,38 0,004 0,014
1h 0,38 0,383 0,001 0,005
2h 0,352 0,363 0,006 0,013
4h 0,065 0,333 0 0,002
8h 0,075 0,157 0,018 0,009
24h 0,046 0,102 0,006 0,01
48h 0,056 0,069 0,003 0,001

La variation des concentrations du cadmium dans les lixiviats indique qu’il a été presque totalement
éliminé avec des concentrations finales trés faibles ne dépassant pas 0.07mg/L, la dolomie a eu le
plus de mal pour son élimination avec une concentration finale de 0.069 mg/L qui est tout juste
inférieure a la norme environnementale qui I’a fixé a 0.07 mg/L. Tous les matériaux naturels ont

été donc efficaces dans son élimination.
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Figure 3.18: Variation de la concentration du Cadmium dans les lixiviats
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Figure 3.19 : Variation du rendement d’élimination du Cadmium

A noter que les lixiviats ont aussi subi un suivi de la concentration du chrome, mais sa concentration
initiale dans le DMA était faible avec seulement 0.052mg/L, cette concentration a totalement

disparu au bout de 5 minutes dans tous les lixiviats contenants chacun des quatre matériaux
naturels.
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5.5. Discussion des résultats

Nous analyserons dans cette discussion ’efficacité de chacun des matériaux naturels a part pour

pouvoir tirer des conclusions quant a leurs efficacités.

5.5.1. Calcaire
L’histogramme suivant met en évidence les rendements d’élimination de chacun des cinq métaux

lourds par le calcaire a différents instants t :
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Figure 3.20: Histogramme de variation des rendements d’éliminations des métaux dans les

lixiviats traités par le calcaire

Le calcaire s’est montré comme étant le meilleur matériau naturel pour le traitement des DMA
riche en plomb. En effet, les meilleurs résultats dans les concentrations du plomb ont été enregistrés
dans les lixiviats traités par le calcaire avec des concentrations finales de seulement 0.0491 mg/L.
Le calcaire s’est montré aussi efficace dans le traitement du zinc, fer et cadmium avec a chaque
fois des concentrations finales inférieures aux normes environnementales imposés par 1’état
Algérien sur les effluents industriels, mais ce matériau a eu plus de mal avec le cuivre n’arrivant

pas a obtenir des résultats répondant aux normes aux bout de 48 heures.
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5.5.2. Dolomie
L’histogramme suivant met en évidence les rendements d’élimination de chacun des cinq métaux

lourds par la dolomie a différents instants t :
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Figure 3.21: Histogramme de variation des rendements d’éliminations des métaux dans les
lixiviats traités par la dolomie

Comme pour les autres tests effectués, la dolomie a obtenu des résultats assez similaires a ceux du
calcaire, elle s’est distinguée comme étant le meilleur matériau dans le traitement du Zinc et du
Fer, avec des concentrations finales de respectivement 0.0647mg/L et 0.269mg/L, elle est aussi
envisageable pour le traitement des effluents riche en Plomb et dans une moindre mesure le
Cadmium, mais tout comme pour le calcaire ; la dolomie n’a pas pu faire baisser la concentration

du cuivre dans les lixiviats apres 48 heures.
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5.5.3. Dolomie calcinée

L’histogramme suivant met en évidence les rendements d’élimination de chacun des cinq métaux

lourds par la dolomie calcinée a différents instants t :
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Figure 3.22: Histogramme de variation des rendements d’éliminations des métaux dans les
lixiviats traités par la dolomie calcinée

L’histogramme de variation des différentes concentrations des métaux lourds dans les lixiviats
traités par la dolomie calcinée démontre que c’est un trés bon neutralisant des DMA et confirme
que la calcination de la dolomie lui permet d’augmenter son efficacité. Cette derniere lui a permis
de pouvoir faire baisser la concentration du cuivre a 0.137mg/L et étre ainsi sous les normes
environnementales, alors que la dolomie non calcinée avait du mal avec le cuivre. La calcination a
aussi permis a la dolomie d’obtenir de bons résultats pour les concentrations de Cadmium avec une
concentration de seulement 0.03mg/L qui est considéré comme étant le plus dangereux des métaux
lourds que nous essayons de neutraliser. La dolomie calcinée a aussi obtenu de tres bons résultats
avec les concentrations de fer, plomb et zinc.
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5.5.4. Cendres de bois
L’histogramme suivant met en évidence les rendements d’élimination de chacun des cinq métaux

lourds par les cendres de bois a différents instants t :
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Figure 3.23 : Histogramme de variation des rendements d’éliminations des métaux dans les
lixiviats traités par les cendres de bois

L’histogramme de variation des différentes concentrations des métaux lourds dans les lixiviats
traités par les cendres de bois démontre qu’il a pu obtenir les meilleurs résultats dans le traitement
du cadmium et du cuivre avec des concentrations de respectivement 0.001mg/L et 0.033mg/L, ainsi
que des résultats satisfaisants pour le fer et le zinc, mais a eu un peu de mal avec le traitement des

concentrations en plomb avec un rendement final de seulement 65%.

Plusieurs mécanismes peuvent étre envisagés pour expliquer I'élimination des métaux [14, 22].
Apreés la dissolution des échantillons (calcaire, dolomie, dolomie calcinée et cendre de bois), un
certain nombre de minéraux peuvent précipiter. Le mécanisme d'‘élimination du Fe est la
précipitation sous forme d'oxyde-hydroxydes tels que Fe3(OH)s, (FEOOH), (Fe203), [(H30)
Fes(OH)s(S0a)2], (Fes0a) ou sous forme de carbonates (FeCOs) lorsque le bicarbonate produit par
dissolution de la calcite réagit avec Fe*2. De plus, I'élimination réussie du Fe est probablement due

aux mécanismes de sorption et de co-précipitation qui peuvent également avoir lieu.

L'élimination du Zn, Cd et Pb dissous peut étre attribuée a la capacité de sorption des matériaux
testés. L'adsorption de ces métaux sur les phases minérales est liée a des réactions de complexation
de surface ou de précipitation; elle dépend principalement des concentrations d'ions métalliques.
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Dautres chercheurs [26] ont observé qu'a des valeurs de pH presque neutres, I'élimination des
métaux pourrait étre due a l'adsorption et a la co-précipitation de ces métaux dissous a la surface

du fer nouvellement précipité.
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Conclusion générale

Les résidus miniers présents dans les différentes phases de 1’exploitation d’un site minier
représentent un défi majeur pour les entreprises exploitant ces sites, riches en minéraux sulfurés et
exposés a I’eau, a I’air et a moindre mesure a 1’activité bactérienne, ils sont générateurs de drainage
minier acide ; des effluents nocifs pour la faune, la flore et les réseaux hydrographiques. Au vu de
cela, I’industrie n’a jamais cessé¢ d’innover pour pouvoir trouver des solutions écologiques et
économiques pour traiter ce probléme ; parmi ces solutions les traitements passifs basés sur des
matériaux naturels.

Le projet de recherche initi¢ durant ce travail s’articule autour de cet axe et a permis d’évaluer
I’efficacité du calcaire, de la dolomie, de la dolomie calcinée et des cendres de bois dans le
traitement d’'un DMA synthétique préparé au laboratoire de génie minier de I’Ecole nationale
polytechnique, cela par la mise en place de tests de simulation de neutralisation des DMA par des
essais statiques et en Batch sur les matériaux naturels apres une caractérisation physico-chimique,
chimique et minéralogique.

Les essais statiques ont permis I’évaluation du potentiel de neutralisation PN des différents
matériaux naturels et nous a permis d’en conclure que le calcaire est le matériau avec le plus fort
potentiel de neutralisation avec 655.7 5Kg CaCOa/t suivi par la dolomie, la dolomie calcinee et les
cendres de bois. Quant aux essais en Batch, ils ont été interprétés en faisant un suivi des valeurs de
pH, potentiel Redox et de 1’alcalinité a des intervalles de temps bien définis, leurs résultats ont
permis de constater que les cendres de bois sont les matériaux qui offrent les meilleures valeurs
d’alcalinité et qui remontent le mieux les valeurs du pH du DMA synthétique suivis de prés par la
dolomie calcinée puis ensuite le calcaire et la dolomie.

Une analyse chimique des lixiviats par SAA a ensuite été effectuée pour évaluer les taux
d’éliminations et d’extractions des métaux lourds ou tous les matériaux naturels ont su montrer
leurs potentiels. Cependant tout comme lors des essais en Batch, les cendres de bois et la dolomie
calcinée se sont hissées comme étant les meilleurs matériaux pour faire baisser les concentrations
de métaux, la ou le calcaire et la dolomie ont obtenus des résultats satisfaisants pour tous les métaux
a part le cuivre.

Cependant, il est important de noter que méme si les meilleurs résultats ont été obtenus avec la

dolomie calcinée et les cendres de bois, ce sont des matériaux qui exigent un prétraitement ; une
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calcination a 375°C pour la dolomie calcinée et une incinération pour les cendres de bois, ce qui
fait que leurs cotts de traitement et d’utilisation peuvent s’avérer plus important qu’un traitement
basé sur le calcaire et la dolomie, nous pouvons donc dire qu’avant d’utiliser un de ces matériaux,
il est important de bien analyser le site et le drainage minier acide auquel nous avons a faire pour
¢éviter un gaspillage des ressources financiéres de I’entreprise, ¢’est-a-dire que les cendres de bois
et les dolomies calcinées conviendraient mieux a des sites abandonnées ou les quantités d’effluents
acides sont déja importantes, la ou le calcaire et la dolomie peuvent étre utilisés dans des sites
encore en activité pour diminuer 1’activité des DMA, il serait d’ailleurs tout aussi intéressant de
combiner 1’utilisation des cendres de bois avec un autre matériaux pour allier leurs avantages et
obtenir de résultats plus que satisfaisants a moindre codt.

Certaines recommandations peuvent étre émises pour approfondir ce travail de recherche comme
une utilisation d’un microscope ¢lectronique a balayage (MEB) pour analyser les différentes phases
minéralogiques présentes dans les matériaux apres traitement, une calcination plus poussée de la
dolomie a 800°C pour faire apparaitre une phase d’oxyde de magnésium MgO, une étude avec
encore plus de métaux tel que I’arsenic, I’aluminium ou le nickel ou la mise en place d’un mod¢le
numérique simulant les essais en Batch de laboratoire...etc.

Pour finir, nous dirons que peu de recherches ont été faites dans le domaine de traitement des DMA,
et qu’il reste énormément a faire, dans une époque ou les sites d’exploitation de ressources
minérales se multiplient, beaucoup de sites abandonnés potentiellement générateurs de DMA
verront le jour dans le futur et c’est maintenant qu’il faut agir pour éviter un drame écologique

notamment en mettant a jour la Iégislation qui les régit.
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Annexe

Normes utilisées lors de la caractérisation physico-chimique :

NF P18-554 (Densité apparente)
Mesures des masses volumiques, de la porosité, du coefficient d'absorption et de la teneur en eau
des gravillons et cailloux, La présente norme s'applique aux granulats d'origine naturelle ou

artificielle utilisés dans le domaine du batiment et du génie civil.

NF P94-054 (densité absolue)

Méthode du pycnomeétre a eau. La norme s'applique a tout échantillon de sol intact ou remanié dont
la dimension des plus gros éléments est inférieure a 2 mm. L'essai détermine la masse volumique
moyenne d'un échantillon composé de particules, parfois de nature différente. La masse volumique
des particules solides d'un sol est utilisée pour connaitre I'indice des vides, le degré de saturation

et la porosité.

NF EN1097-5 (Teneur en eau)

La présente norme décrit la méthode de référence utilisée pour les essais de détermination de la
teneur en eau des granulats par séchage en étuve ventilée. Pour d'autres objectifs, en particulier
dans le cadre du contrdle de la production en usine, d'autres methodes peuvent étre employées si

une corrélation avec la méthode de référence a été établie

NF EN15169 (Perte au feu)

La présente Norme européenne spécifie une méthode de détermination de la perte au feu. Ce mode
opératoire est applicable a tous les types de déchets, boues et sédiments. La perte au feu est souvent
utilisée afin d'évaluer la teneur des déchets, des boues et des sédiments en matiére organique non
volatile. 1l convient de noter que la teneur en carbone élémentaire et la volatilisation de matériaux
organiques ou des réactions chimiques au sein de composés inorganiques sont comprises, le cas

échéant, dans la perte au feu.
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NF P94-410-3 (Porosité)
Le présent document s'applique a la détermination de la porosité connectée ou totale et de la masse
volumique de la matiere solide d'un échantillon de roche dont le volume n'est pas susceptible de

changer par gonflement en présence d'eau.

NF EN933-1 (Analyse granulométrique)

La présente Norme européenne decrit la méthode de référence servant au tamisage par voie seche
et au lavage utilisée pour les essais de type initiaux et, en cas de désaccord, a la détermination de
la granularité des granulats. Pour les besoins du contréle de la production en usine en particulier,
d'autres méthodes peuvent étre utilisées sous réserve qu‘une corrélation appropriée avec la méthode
de référence ait été établie. Elle s'applique a tous les granulats, dont les granulats légers, jusqu'a

une taille nominale de 90 mm, mais en excluant les fillers.

NF P94-68 (Essai au bleu de Méthyléne)

Le présent document a pour objet de préciser la méthode de détermination de la valeur de bleu de
méthyléne d'un sol ou d'un matériau rocheux au moyen de I'essai au bleu de méthyléne "a la tache".
La valeur de bleu de méthylene d'un sol (VBS) mesure la capacité d'adsorption d'un sol ou d'un
matériau rocheux. Elle constitue un des parameétres d'identification de la classification des sols

1SO10 390-5 :2005 (pH)

L'1SO 10390: 2005 spécifie une méthode instrumentale de mesurage de routine du pH a I'aide d'une
électrode en verre dans une suspension de sol dilué a 1:5 (fraction volumique) dans de I'eau (pH de
H>0), dans une solution de chlorure de potassium a 1 mol/l (pH de KCI) ou dans une solution de

chlorure de calcium a 0,01 mol/l (pH de CaCl,).
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