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ABSTRACT

The main environmental problems associated with mine waste management are known to be the
acid mine drainage (AMD) and metal releases. The aim of this study is to evaluate the acidogenic
potential of Sidi Kamber’s raw tailings using bioleaching that involves micro-organisms (bacteria),
To achieve this, the study was carried using five representative samples, for instance the raw
tailings of flotation process and gravimetric separation, the concentrate of flotation as well as
gravimetric separation with also flotation tailings; which were characterized at the beginning, in
order to pursue our researches with both static and kinetic tests (with and without shake) in
bacterial medium 9K (with and without iron sulphates) aiming to develop a kinetic procedure for
evaluating the acidogenic potential . The results emphasize the acidogenic nature of Sidi Kamber’s
raw tailings and also the reprocessing tailings ( flotation tailings).The kinetic prediction method
showed high efficiency especially using bioleaching process, which increases the reliability and
speed of the analytical method.

Key Words: abandoned mine, Sidi Kamber, tailings, acidogenic potential, bacteria, acid mine
drainage, bioleaching.

Résumé :

Les principaux problemes environnementaux liés a la gestion des rejets miniers sont la production
du drainage minier acide (DMA) et le relargage des métaux. Cette étude a pour objectif de
déterminer le potentiel acidogéne des rejets de la mine abandonnée de Sidi Kamber par des
procédés bio-cinétiques. Cing types d’échantillons ont été étudiés, a savoir : les rejets bruts de
flottation et de séparation gravimétrique, le concentré de flottation et de séparation gravimétrique
et les rejets de flottation. Ces rejets ont été caractérises, puis des essais statiques et cinétiques (avec
et sans agitation) dans un milieu de culture bactérien 9K (avec et sans sulfates de fer) ont été
effectués afin d'élaborer une procédure cinétique d'évaluation du potentiel acidogene. Les résultats
ont permis de mettre en évidence la nature acidogene des rejets bruts ainsi que les rejets de
retraitement (par flottation) de Sidi Kamber. La méthode cinétique de prédiction s'avere trés
efficace principalement avec I'ajout d'une culture bactérienne qui augmente ainsi la fiabilité et la
rapidité de la méthode analytique.

Mots clés : Mine abandonnee, Sidi Kamber, rejets miniers, potentiel acidogéne, bacteérie, drainage
acide minier, biolixiviation.
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Introduction

L’exploitation miniére se considére comme un des piliers du développement industriel et
économique des nations, depuis les premiers pas de I’homme vers la civilisation jusqu’a I’époque
actuelle. Pour subvenir a leurs besoins, les pays, exploitent de plus en plus leurs réserves
géologiques, qui s’affaiblissent en teneur a chaque fois, étant donné que les substances extraites
représentent la source de production de nombreux équipements et permettent d’alimenter de
nombreuses industries tel que 1’industrie métallurgique.

Nonobstant les revenus appréciables de 1’exploitation minicre, de trés grandes quantités de rejets,
solides (stériles et tailings) et liquides (drainage minier acide) sont générées. Ces rejets sont soit
empilés sous forme de haldes a stérile ou acheminés vers des bassins de décantations appelés parcs
a résidus ; ils polluent les eaux de surface (mer, lac, riviére, etc.) et/ou souterraines et induisent
inévitablement la dégradation de I'écosphére (transformation des paysages, impacts négatifs sur
la flore et la faune et la chaine alimentaire...).

Un probléme bien connu dans 1’industrie miniére pouvant survenir dans les parcs a résidus et les
haldes a stériles est le drainage minier acide (DMA). Celui-ci consiste en la contamination de I’eau
lorsque celle-ci est en contact avec les sulfures présents dans les rejets. En s’oxydant naturellement
au contact de ’eau et de ’air environnant, ces minéraux libérent de ’acidité, des métaux et des
sulfates qui sont potentiellement toxiques pour 1’environnement (Aubertin et al, 2002, Bussicre et
al, 2004).

Plusieurs mines en Algérie extraient des rejets ayant le potentiel de produire du DMA (drainage
minier acide) ou DNC (drainage neutre contamingé), nous citons : les rejets de la mine abandonnée
de cuivre Kef d’Oum Teboul pres de la fronti¢re algéro-tunisienne, les rejets de concentrateur de
la mine mercurielle d’Azzaba dans la wilaya de Skikda (Seklaoui et al, 2016), les rejets de
concentrateur de la mine de Chaabet El Hamra et Kherzet Youcef (Merchichi, 2013); les tailings
et stériles des mines abandonnées de Sidi Kamber et de Boudoukha dans la wilaya de Skikda
(Issaad et al, 2019 ; Charchar et al, 2020).

Sur chaque site minier en opération, il est requis de caractériser les rejets pour déterminer s’ils
peuvent potentiellement générer du DMA ou du DNC. Une prédiction fiable servira, par exemple,
a développer des techniques pour I’entreposage lors des opérations puis pour assurer une
restauration appropriée pour empécher ou limiter la production de la contamination.

A cet effet, il existe des tests de prédiction utilisés comme pronostics sur la qualité des effluents
miniers. Nous citons les tests statiques ayant pour but de comparer le potentiel d’acidité au
potentiel de neutralisation et fournissent des informations sur la possibilité des minerais a produire
de I’acidité ; et les tests cinétiques utilisés pour la prédiction des DMA a long terme et qui
permettent de stimuler les conditions d’altération naturelle in-Situ.

Les objectifs spécifiques de notre recherche portent essentiellement sur :

v' L’évaluation d’une méthode biocinétique pour mesurer au laboratoire le potentiel
acidogene des rejets provenant de la mine abandonnée de Sidi Kamber. La technique
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utilisee se sert de réacteurs de lixiviation, avec ajout de milieu nutritif a la solution
lixiviante. Il y a inoculation de chacun des réacteurs (Erlenmeyers) afin de s'assurer du
support bacterien.

v La détermination des niveaux de performance de divers types de retraitements employés,
pour diminuer, de facon acceptable, les risques environnementaux.

v’ Laformulation des recommandations sur la réhabilitation du site minier abandonné de Sidi
Kamber et I’application des procédés de traitement, explorés dans notre projet de
recherche.

Pour accomplir nos objectifs, nous avons développé quatre chapitres, indépendamment d’une
introduction et une conclusion générale. Les deux premiers chapitres sont dédiés a la revue de
littérature, tandis que le troisiéme chapitre concerne la présentation du matériel, les méthodes
d’analyse et les essais utilisés. Le chapitre quatre contient les principaux résultats des essais de
prédiction du DMA suivis d’une interprétation.

Ainsi, I’originalité de ce travail réside dans le fait de :

1) pouvoir étudier la cinétique de prédiction du drainage minier acide par des essais qui soumettent
les rejets miniers (provenant d'éventuels scénarios de traitement) a une oxydation contr6lée au
laboratoire, et renseignent sur les taux des réactions d’oxydation-neutralisation.

2) utiliser une culture bactérienne isolée a partir d’échantillons prélevés de la mine abandonnée
de Sidi Kamber. Cette culture a été isolée et acclimatée, en laboratoire du Génie Minier de I’Ecole
Nationale Polytechnique, a I'oxydation des sulfures présents dans les échantillons de Sidi Kamber
étudiés.

3) choisir la voie de recyclage des métaux présents dans les résidus bruts de la mine Sidi Kamber
(retraitement des rejets) comme solution au probléme du drainage minier acide.

4) d’évaluer les éventuels risques environnementaux associés a la disposition dans
I'environnement des rejets issus du recyclage des résidus miniers sulfureux.
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Chapitre 1 :

Rejets Miniers et génération d’acidite



1 Généralité sur les rejets miniers

Suite aux développements industriels et aux progres observés dans le domaine minier,
I’exploitation miniére prend de plus en plus de I’ampleur. Cette activité miniere est sans doute
accompagnee de genération de stériles et de rejets au cours des opérations d’exploitation et de
valorisation appropriées pour chaque type de gisement.

Durant les travaux miniers et méme a 1’étape aprés mine, la génération de grandes quantités de
rejets que ce soit solides (gangue), liquides (effluents acides) ou sous forme de boues est inévitable.

Les rejets miniers de traitement représentent les produits issus de I’enrichissement du minerai
(rejets de laverie, flottation, gravimétrie...etc.) contenant d’éventuels additifs chimiques
(minéraux ou organiques) (figure 1), par conséquent ils sont 1’une des plus importantes sources de
métaux lourds nocifs a 1I’écosphere (El Hachimi et al, 2016). 1ls pourront porter atteinte a différents
éléments de I’environnement, en particulier 1’eau, les sols, le paysage, la végétation et I’homme
(Benzaazoua, 2010).

A leur tour les mines abandonnées sont une source de contamination et de nuisance pour
I’environnement, c’est ce qui pose éventuellement un risque potentiel sur 1’écosystéme et les
habitants des régions miniéres.

L’Algérie étant un pays tres riche en ressources minérales réecemment sorti du colonialisme
frangais depuis 58 ans seulement, contient environ 1484 sites miniers en activité ajoutant qu’en
plus de ces sites, 346 sites ont été octroyés mais dont les travaux n’ont pas encore été entamés, 78
en préparation, 556 a ’arrét et 38 abandonnés ; la plupart de ces sites abandonnés sont un vestige
du colonialisme qui a abandonné les mines sans aucune réhabilitation du site (FCE, 2016).

La restauration de certains de ces sites présente un défi considérable, compte tenu des
problématiques qui peuvent y étre associées (par exemple, le drainage minier acide, le drainage
minier neutre contaming, la contamination liée aux activités industrielles afférentes a 1’exploitation
et a la concentration du minerai, I’entretien d’équipement et de machinerie, la sécurisation des
ouvertures souterraines), des superficies affectées, de 1’éloignement de certains de ces sites et du
contexte de réalisation.
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Figure 1:principales étapes d’exploitation miniére et traitement du minerai.

19




2 Drainage Minier Acide

En plus de I’impact négatif des rejets miniers de traitements sur 1’esthétique du milieu naturel, ces
résidus ont une capacité polluante chimique éleveée a cause de leur contenance en métaux résiduels,
en sulfures de fer et en éléments traces métalliques (ETM) toxiques (Makhoukh et al,2011).
Ajoutant I’action des agents météoriques (eau et air), de nouvelles conditions géochimiques vont
régnées (oxydation, réduction...etc.) provoquant le transport hydrique et/ou éolien des rejets.

Le milieu aquatique récepteur va étre fortement endommage par les effluents acidifiés et chargés
d’ions métalliques produits suite a 1’oxydation des minéraux sulfurés contenus dans les rejets
miniers (EI Hachimi et al,2016). Le phénomene produit se nomme « le Drainage Minier Acide
(DMA) » (figure 2).

Le DMA se définit par un écoulement d’eau acide contenant des métaux lourds dissous et résultant

de I’oxydation naturelle des stériles, du minerai ou résidus miniers exposés a l’air et a 1’eau
(Chevalier, 1996).

Généralement, le DMA se caractérise par un pH faible, une haute conductivité, la présence d’un
acide minéral (H2SOg4) et des concentrations ¢levées en Fe, Al, Mn. Ainsi qu’une concentration en
métaux lourds Cu et Zn et d’autres éléments toxiques pouvant gravement contaminer les sols et
les eaux souterraines (Chevalier,1996 ; Melanson,2006).

Lorsque des roches renfermant du soufre sont présentes dans une formation rocheuse, les surfaces
exposées subiront les effets de ’altération météorique naturelle, 1’oxygéne et I’eau contenus dans
I’atmosphére réagissent avec les sulfures induisant la production de petites quantités d’acide. Le
DMA est accéléré du fait de I’accroissement de la surface rocheuse exposée. La pyrite est le sulfure
ferreux le plus commun et le plus répandu des minéraux sulfurés (Brassard,1993).

Les bactéries dans les rejets jouent le r6le de catalyseur du processus de génération du DMA, ces
microorganismes veillent a 1’oxydation du fer ferreux en fer ferrique qui sera ensuite utilisé a
leur tour pour I’oxydation des sulfures en sulfates libérant dans le milieu récepteur des protons
augmentant ainsi son acidité.

L’oxydation des sulfures est souvent accompagnée de génération d’acidité¢, mais dans le cas du
DNC (Drainage neutre), soit elle n’est pas assez importante pour abaisser le pH sous la zone de
neutralité, soit elle est neutralisée par des minéraux acidivores ou neutralisants (Scharer et al, 2000
; Benzaazoua et al, 2004 ; Xu et al, 2010). Ceux-ci sont le plus souvent des carbonates et des
silicates qui neutralisent I’acidité en se dissolvant et en libérant des ions contenant du calcium
(Ca), du magnésium (Mg), du manganése (Mn), de I’aluminium (Al), du sodium (Na), du silicium
(Si) et/ou du potassium (K).

Les cellules des organismes vivants sont fortement affectées par la forte acidité créant ainsi un
déséquilibre de la balance ionique de leurs membranes, 1’hydrolyse ou la dénaturation de ces
dernieres. Les métaux accumulés dans le sol peuvent aussi toucher et modifier 1’information
génétique en affectant la réplication de I'ADN et de I'ARN et en désactivant certains systéemes
enzymatiques ; cela va engendrer la destruction du systeme de tampon bicarbonate qui est utilisé
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comme source de carbone inorganique chez plusieurs organismes photosynthétiques
(Brassard,1993). A un pH d'environ 4.2, les ions carbonate et bicarbonate se transforment en acide
carbonique, lequel est perdu sous forme de gaz carbonique.

La toxicité réside dans I'accumulation des métaux lourds contenus dans le DMA par les plantes
aquatiques et terrestres, les organismes benthiques (phytoplanctons et zooplanctons) et par les
animaux ; par conséquent, tout 1’écosystéme sera contaminé.

De fagon générale, le DMA conduit a de nombreuses conséquences souvent irréversibles tant pour
la biodiversité que 1’étre humain. En effet, il peut y avoir une intoxication directe par les métaux
lourds qui est toutefois rare puisque de nombreux systéemes de surveillance sont destinés a mesurer
les concentrations de ces métaux dans les produits destinés a la consommation (Berryman et
al,2003 ; Pelletier, 2014).

Les sites miniers orphelins sont problématiques puisque personne ne détient la responsabilité
d’intervention afin d’effectuer le traitement du DMA. Cet héritage du passé fait encore pression
aujourd’hui sur I’environnement posant un risque pour la santé humaine ainsi que des écosystémes.

Figure 2: Effet du drainage minier acide [cas de la mine de Kettara au Maroc (Nfissi et al.
2018)].

3 Meécanismes de production du drainage minier acide

Le DMA est la résultante de I’exposition des composants des sites miniers (rejets, stériles, travaux
souterrains, fissuration des minerais sulfurés...etc.) a I’oxygene et a I’eau présentant un triangle
de sommets complémentaires (figure3) et (figured), I’exclusion d'un de ces sommets aura pour
conséquence d'interrompre toutes réactions en cours.
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Figure 4: processus de production de DMA.

L’oxydation du minerai sulfuré (prenant I’exemple de la pyrite étant le minerai sulfuré le plus
abondant comme mentionné précédemment) se traduit par les équations suivantes selon (Bussiére,
2009) :

La premiére Etape est I’oxydation directe de la pyrite par 1’02 produisant des sulfates et du fer
ferreux en générant de I’hydrogéne.

2FeSz + 702 + 2H20 —2Fe?" +4S0O4% +4H* )
Pour la prochaine étape, le fer ferreux est oxydé a son tour en fer ferrique
2Fe?* + 15 O2 +2H* —2Fe®* +H20 )

Aussi, le fer ferreux peut étre oxydé pour former I’hydroxyde de fer et I’hydrogéne suivant la
réaction suivante :

Fe2* + 1/402 +3/2H20 —FeOOH +2H* ?)
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Pour des valeurs de pH>4, le fer ferrique se précipite en hydroxyde ferrique générant par
conséquence plus d’acidité dans I’environnement (réaction 4)

Fe3* +3H20 — Fe(OH)s +3H* (4)

Quant aux valeurs de pH<4, le fer ferrique reste soluble et peut directement oxyder la pyrite,
libérant une quantité plus importante d’acide aux voisinages des zones contaminées.

FeSz +14 Fe?* +8H20 — 15Fe?* +2504% +16H* 5)
La réaction globale de 1’oxydation de la pyrite s’exprime comme suit :
FeS2 +15/4 O2 +7/2 H20 — Fe(OH)3 + 2H2S04 (6)

L’oxydation directe par Oz aura lieu pour un pH proche de la neutralité (5<pH<7) comme montré
dans I’équation (1).

L’oxydation indirecte, cas de 1’équation (5), est prédominante pour des valeurs de pH tres acides
(PH<3).

Il est considéré que la vitesse de la réaction soit contr6lée par I’équation (2). La vitesse est lente
pour des valeurs de pH moindres mais augmente rapidement lorsque le pH diminue. L’activité
bactérienne joue le réle d’un catalyseur dans la réaction d’oxydation du fer ferreux en fer ferrique
(équation (2)) avec un facteur de vitesse allant de 20 a 1000 fois.

Certaines bactéries peuvent oxyder le sulfure produit durant I’oxydation des sulfures.
S +3/2 O2 +H20—H2S04 (7)

L’azote ammoniacal et les petites quantités de phosphate, calcium et magnésium (naturellement
présents dans les eaux) deviennent les amorces de la réaction biologique diminuant ainsi la
production de DMA. La présence des minéraux acidivores aide dans le processus de neutralisation
d’acide sulfurique. Ces minéraux acidivores sont uniquement sensibles au pH et non pas a I’eau
ou a 1’oxygene dissous (Charbonneau, 2014).

4  Traitement du Drainage minier acide

Malgré I’existence de plusieurs méthodes de traitement de DMA, la durabilité de ces dernicres se
définit comme facteur critique pour la prise de décision. Plusieurs processus de traitement
traditionnel donnent naissance a de nouveaux flux de rejets et de boues nécessitant par la suite
d’autres traitement cotteux (Simate et al,2014).

Le traitement du drainage minier acide peut se regrouper en 2 grandes catégories (chimique dite
« Abiotique » et biologique dite « Biotique »), chacune présentera des méthodes actives et autres
passives.

La figure ci-dessous (figure5) représente un schéma explicatif des méthodes du traitement du
DMA.

23



Systéme Actif
(Additifs chimique : chaux)

Abiotique —_— Systéme Passif
~ (Minéraux neutralisants
acidivores ; Drain calcaire
| oxique et anoxique ; basin de

calcaire, lit de calcaire fluidise)

Traitement | —
de D MA _ Systeme Actif

Bioréacteurs sulfido-géniques actifs

Biotique

Systeme Passif

(Les marais épurateurs wet land
aérobie/anaérobie ; Biofiltres sulfato-
réducteurs ; réacteurs a compost)

Figure 5: Techniques de traitement du DMA (Dufresne, 2015).

4.1 Traitement abiotique

4.1.1 Systéme actif

C’est la méthode la plus répandue pour le traitement chimique actif ; les eaux de traitements du
parc a résidus miniers vont étre canalisées vers un bassin et subissent un traitement en ajoutant des
agents chimiques neutralisants comme :

(La chaux, carbonate de soude, soude caustique, hydroxyde de magnésium, sulfure de sodium,
I’ammoniac, peroxyde de calcium et les cendres volantes) (Chevalier,1996).

L’addition de matériaux alcalins va augmenter le pH et accélérer la vitesse de 1’oxydation de fer
ferreux causant la précipitation des métaux contenus dans la solution sous forme d’hydroxydes et
de carbonates. Cependant, cette technique posséde aussi des inconvénients, elle s’avére trés
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colteuse et productrice de grande quantité de boues qui peuvent contenir des métaux lourds
toxiques (Johnson et al,2005). De plus, le stockage de ces boues réclame d'importantes superficies
et une séparation des fractions liquides et solides instables (BRGM,2000).

Le traitement par systéme actif abiotique dans I’industrie est largement répandu (BRGM,2000 ;
Pelletier-Allard,2014 ; Lounate,2019 ;). Le projet Manitou -Goldex au Canada illustre bien cette
technique ; les résidus de la mine active d’or de Goldex (concentration tres faible en sulfure
(0.33%)) ont eté utilisés comme matériaux neutralisants afin d’augmenter 1’alcalinité des effluents
acides issus de la mine abandonnée de Manitou (Pelletier-Allard, 2014).

4.1.2 Systeme Passif

Le concept de cette méthode est d’ajouter de 1’alcalinité aux effluents de DMA, par le biais de
minéraux acidivores. (Le tableau 1) résume les différents minéraux acidivores utilisés.

Tableau 1: Minéraux neutralisants (Aubertin,2002).

Calcite CaCOs
Aragonite CaCO3
Dolomite CaMg(CO3)2
Carbonates Magnésite MgCO3
Ankérite Ca (Fe, Mg) (CO:s):
Sideérite FeCOs
Smithsonite ZnCOs3
Cérusite PbCOs
Gibbsite Al(OH)3
Manganite Mn(OH)2
Hydroxydes Goethite Fe(OH)s3
Brucite Mg(OH)2

Les principales technologies passives abiotiques de traitement de DMA sont : les drains de calcaire
oxique, les drains de calcaire anoxique, les bassins de calcaire et les lits de calcaire fluidisés
(figure6).
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e Le Drain calcaire Oxique (DCO) :

Comme son nom I’indique, ce traitement se fait a 1’air libre avec apport d’O2 atmosphérique et
celui dissous dans ’effluent acide. Le DMA va s’écouler sur une couche de calcaire posée sur un
géotextile assurant 1’étanchéité. De ce fait, une précipitation du fer et aluminium présents dans les
DMA aura lieu, suivant la réaction ci-apres :

Fe?* +0,250; +2CaCO;3 + 2,5H20 — Fe(OH)s +2Ca?* +2HCO3" (8)
e Drain calcaire anoxique (DCA) :
La neutralisation dans ce cas se déroulera dans un milieu anaérobie, le drain de calcaire est alors

enterré en étant entouré de géotextile et recouvert d’une couche d’argile garantissant
I’imperméabilité.

L’absence d’O. dans ce cas évitera le colmatage des drains et limitera la précipitation des
hydroxydes selon ces deux réactions :

2CaCO3 + H2S04 — 2Ca?* +2HCO3 +S04*

CaMg(CO3)2 + H2SO4 — Ca?* +Mg?* + 2HCOz +S04* 9

e Bassin de calcaire :

C’est la plus simple des techniques ou une couche de calcaire (ou autres matiere neutralisante) est
déposée a la sortie du canal de traitement rencontrant ainsi les effluents acides.

e Litde calcaire fluidisé :

Il s’agit d’un cylindre congu en métal ou béton rempli de calcaire, ayant une granulométrie tres
fine. Un tube entre verticalement dans le cylindre et y introduit I’effluent a quelques centimetres
du fond. L’effluent s’écoule dans le lit de calcaire qui est fluidisé par le flux acide lui-méme. Le
systeme est continuellement agité ce qui empéche la précipitation des hydroxydes métalliques.

Comme exemple de traitement passif, nous citons le site minier d’Eustis de Sherbrooke au Canada.
Des drains de calcaires anoxiques ont été installés afin de diminuer la quantité de métaux en
solution et d’augmenter I’alcalinité de 1’effluents minier acide (Melanson,2006).

Citons un autre exemple réussi de traitement passif, la mine de cuivre Rosia Poieni (Roumanie).
La neutralisation du DMA issu de cette mine abandonnée se fait par une combinaison de méthodes
passives [systéme de drains calcaire anoxique, bactéries acidophiles « Thiobacillus Ferroxidans »]
(BRGM,2000).
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Figure 6: Méthodes abiotiques passives de traitement du DMA [A: DCO ; B: DCA ; C : Drain
de calcaire ; D : lit de calcaire fluidisé].

4.2 Traitement biotique

11 s’agit de mécanismes d’assainissement qui favorisent les réactions chimiques et biologiques qui
ont lieu naturellement dans I’environnement. Le principe des systémes de traitement passif
consiste a faire circuler les effluents miniers a travers des matériaux ou systemes vivants qui
génerent suffisamment d'alcalinité et par conséquent diminuer la charge en métaux. Les méthodes
passives utilisent généralement des réactions catalysées par des bactéries anaérobies ou aérobies.
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Cette méthode posséde de nombreux avantages on peut citer : (Melanson,2006).

v Une faible dépense en énergie et en apport de réactif et de consommation en eau.
L’utilisation de matériaux naturels ou de matiéres résiduelles au lieu de produits chimiques.
Aspect esthétique plus satisfaisant.

Une efficacité comparable en termes de concentrations résiduelles.

La diminution considérable des quantités de boues générees.

ANER NI NERN

4.2.1 Systéme actif

e Procédé Pyrolusite :

11 s’agit d’une méthode brevetée et développée a I’université d’état de Frotsburg, Ivlarylaiid (Etats-
Unis), dédiée aux effluents contenant de fortes teneurs en manganése. Cette technique associe
I’alcalinisation de I’effluent par le calcaire a un phénomeéne biologique. Les microorganismes sont
introduits dans le canal dans des ports d’inoculation ouverts au travers du calcaire et se développent
a la surface des blocs de calcaire. Cette méthode conduit a la formation d’oxyde de manganése
également appelé pyrolusite (BRGM,2000).

o Réacteur a flux vertical “Vertical Flow Reactor (VPR)”:

Repose sur la combinaison d’un traitement par la calcite en milieu anaérobie et d’un traitement par
un substrat organique (compost). Ce systéme est suivi par un bassin de décantation ou d’un bassin
de type wetland anaérobie (BRGM, 2000).

4.2.2 Systeme passif

e Marais épurateurs (Wet land anaérobie) :

Il s’agit d’un terrain acide contenant de la matiere organique en décomposition. Dans ce terrain,
I’épaisseur de 1’eau peut varier de [0-10cm] de sorte que les bactéries et les végétaux utilises
(Roseaux, Massette, Carex, EleocharisScirpus) consomment 1’oxygéne dissous dans 1’eau et créant
ainsi des conditions réductrices favorables a la croissance des bactéries sulfato-réductrices.

Quant aux marais aérobies, la présence d’oxygene sera assurée par 1’aération de 1’effluent par les
plantes ou il y aura des réactions d’adsorption et bioaccumulation (Dufresne,2015).
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e Biofiltre sulfato-réducteur (BSR) :

Les biofiltres passifs sulfato-réducteurs (BPSR) sont des systemes anaérobies passifs utilisant un
substrat organique pour traiter le DMA (sciure de bois, la luzerne, la paille et 1’éthanol)
(Dufresne,2015). Lors de leur respiration anaérobie, les bactéries sulfato-réductrices (BSR)
oxydent la matiére organique. Il y aura production d'ions de sulfure d'hydrogéne et bicarbonate
lors de ce processus d'oxydation. En présence de ces ions, les métaux dissous précipiteront sous la
forme de sulfures, de carbonates ou d'hydroxydes. Il peut également y avoir complexation et
échange ionique des métaux avec le substrat organique (Hammack et al., 1994).

Ci-dessous les réactions produites au sein du réacteur :

Oxydation de la matiére organique :

2CH3CHOHCOO" +3S04%> — 6HCO3 +3HS +H* (10)
Reéduction des sulfures :

M2+ +H2S — MS| +2H* (11)

Il est a noter que durant le processus d’exploitation miniére et traitement du minerai, les rejets
miniers sont omniprésents et inévitables pouvant produire un DMA suite a la présence de minéraux
sulfurés et aux altérations météoriques.

Afin de remédier a ce drainage acide, un traitement visant a précipiter les métaux et diminuer
I’acidité doit étre mis en place. Des efforts importants visant le développement d’un éventail de
techniques de restauration de plus en plus performantes furent déployés, notamment dans le cas le
plus critique des mines fermées ou abandonnées. Ces techniques visent & capter et a traiter les eaux
susceptibles d’étre contaminées a la suite de I’exploitation minicre de fagon a pouvoir étre rejetées
dans le milieu récepteur tout en respectant les normes environnementales. Afin de contourner les
principales difficultés posées par le traitement actif, des formes de traitement passif sont davantage
envisagées pour les sites miniers abandonnés. Ils représentent des solutions qui nécessitent
généralement peu d’investissement, un entretien minime et qui sont satisfaisantes a long terme.

29



Chapitre 1II :

Méthodes de contrdle du Drainage
Minier Acide



La gestion des rejets miniers constitue 1’un des défis de I’industrie mini¢re. Une gestion adéquate
est requise pour minimiser I’impact environnemental de ces rejets. Les principaux problémes
environnementaux majeurs liés a la gestion des rejets miniers sont la production du drainage minier
acide (DMA), du drainage neutre contaminé (DNC) et le relargage des métaux.

Plusieurs techniques ont été proposées afin de prédire la production du drainage minier acide et
permettre une planification de la disposition des rejets.

1 Contrdle du Drainage Minier Acide

Afin de contr6ler le drainage minier acide, il est nécessaire de savoir en premier lieu les differentes
sources menant a sa géneration.

Les travaux a ciel ouverts sont les plus susceptibles de causer le DMA, a cause de I’exposition du
minerai aux altérations météoriques. Les stériles et les tailings présentent une source directe de
DMA, tandis-que les tas stockés et les boues issues des opérations de traitement sont des sources
indirectes (Akcil et al ,2006).

Les sources du drainage minier acide sont classées en deux catégories comme le montre la figure
ci-dessous (figure7) :

e roches stériles.

e résidus miniers.

source e travaux a ciel ouvert et en souterrain.
directe e eaux souterraines déchargées ou pompées.
e |es sites miniers abondonnés.

N

® Boues issues des traitements.
e |es fissurations.
source e chargement du concentré.
indirecte e |es piles et zones de stockage.
e les déverssements et les étangs.

-
Figure 7:Sources de drainage minier (Akcil et al, 2006).
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L’élaboration d’un plan de gestion a long terme des déversements d’cau des mines facilitera leur
controle. L’entrée des eaux dans les sites générateurs d’acide est controlée par un ensemble
d’opérations comme (Akcil et al,2006) :

v Détournement des eaux de surface s’écoulant vers le site de pollution.
v" Prévention de I’infiltration des eaux souterraines dans les zones affectées.
v’ Stockage controlé des rejets générateurs d’acide.

Le controle de DMA se fera en jouant sur trois facteurs (Eau, air et bactérie), il est alors imperatif
de protéger les minerais sulfureux de ces trois facteurs (Kefeni et al, 2017).

L’enterrement des rejets miniers dans des puits souterrains donnerait la possibilité de réduire d’une
facon remarquable le potentiel acidogéne des sites miniers. Ces méthodes employées seules ne
peuvent pas contr6ler la génération du DMA. Dans ce cas, il est recommandable d’associer
plusieurs méthodes afin d’en tirer de meilleurs résultats.

La valorisation des rejets miniers est considérée aussi comme une méthode de contréle, car elle
permet d’éviter le risque d’oxydation des minéraux présents dans les tailings. Aussi, les micro-
organismes peuvent catalyser la réaction d’oxydation des sulfures en sulfates, ces derniers auront
un risque moindre. Par conséquent, le processus de biolixiviation permet également de controler
le DMA (Brassard,1993).

2  Prédiction du Drainage Minier Acide

Plusieurs outils ont été développés aux cours des années pour la prédiction du DMA et sont classés
en deux catégories : les essais de prédiction statiques et les essais de prédiction cinétiques
(Brassard,1993).

2.1  Tests statiques

Les essais statiques consistent a comparer le potentiel de production d’acide (PA) au potentiel de
neutralisation (PN) afin de prédire la production du DMA (Adam et al. 1997 ; Benzaazoua et al.
2001 ; Bouzahzah et al. 2013). Ce sont des essais simples, peu colteux et rapides, ils fournissent
des informations sur la balance existante entre les minéraux susceptibles de générer 1’acidité et
ceux ayant le pouvoir de neutraliser cette acidité.

La différence entre le PA et le PN, appelée le potentiel net de neutralisation d’acide (PNN=PN-
PA), est utilisée pour classer les rejets selon le potentiel de génération d’acide (PGA) (Miller et al.
1991). Le rapport PN/PA est aussi utilisé pour classer les rejets selon leurs potentiels de génération
d’acide (Price,2009).

Un minerai est qualifié de générateur d’acidité si son potentiel de génération d’acide est supérieur
a son potentiel neutralisant. La durée d’exposition, la minéralogie, la structure et le climat sont des
parametres qui influencent I’intensité de génération d’acide, ce qui procure un caracteére purement
qualitatif aux tests statiques (Brassard, 1993).
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Il existe 3 types de tests statiques suivant la demande du secteur minier. On distingue les essais
NAG (Net Acid Generation Test), les tests statiques chimiques et les tests statiques

minéralogiques.

Les essais NAG sont effectués en une seule phase, quant aux deux autres types, ils sont réalisés en
2 phases d’ou la nécessité de déterminer le potentiel d’acidité (PA) et le potentiel neutralisant (PN)

(Bouzahzah et al, 2014).

Ci-aprés un tableau (tableau 2) récapitulatif des différents tests statiques.

Tableau 2:Types de tests statiques.

NAG

Chimiques

Minéralogiques

-Le PA et le PN sont
déterminés en une seule
étape.

Plusieurs essais NAG ont été
développés :

-NAG statique (un seul ajout
de peroxyde).

-NAG séquentiel (plusieurs
additions consécutives de
peroxyde).

- NAG cinétique (approche
réaliste) ou les parameétres
température et pH in situ
seront pris en considération.

-Le PA et le PN sont
déterminés separément.

- Caractérisation chimique des
rejets est indispensable.

-Pour la détermination du PN,
plusieurs protocoles sont
disponibles (Sobek et al.
1978, Lawrance et Wang
1997, Bouzahzah 2013).

-Le PN sera déterminé en
commencant par un test de
fizz afin d’évaluer
I’effervescence de
I’échantillon suite a I’ajout
d’HCIL. Par la suite, un titrage
a I’NaOH est effectué.

- Le PA est facilement déduit
par la connaissance du
pourcentage du souffre total
dans le minerai.

-Le PA et le PN sont
déterminés separément.

- Caractérisation
minéralogique détaillée est
nécessaire (la présence de
minéraux neutralisants et
acidogenes, leurs proportions
dans 1’échantillon et leurs
réactivités relatives).

-Le PN se détermine en suivant
I’un des protocoles connus
(test de Lawrance et Wang
1997, Bouzahzah 2013...).

-Quant au PA, la réactivité
relative est introduite par le
biais des sulfures les plus
communs (chalcopyrite, glene,
sphalérite...etc.).
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2.2

Tests cinétiques

Differemment aux tests statiques qui sont purement qualitatifs et associés aux erreurs des
protocoles employés, les tests cinétiques prennent en considérations les facteurs cinétiques. Les
résultats de ces essais servent a la prédiction a long terme de la qualité des eaux de drainage issues
des rejets miniers, ils simulant aussi les conditions in situ d’altération naturelle. Ces tests offrent
la possibilité de Connaitre :

v

v
v

v
v

La qualité du Drainage du minerai (Drainage Minier Acide ou Drainage Neutre
Contaminé).

Le taux des réactions d’oxydation des sulfures et de neutralisations.

La qualité des eaux de la zone étudiée en évaluant les phénomenes de précipitation
secondaire qui auront lieu pendant les essais.

L’évolution de la qualité des eaux de drainage avec le temps.

La nature des rejets miniers (générateurs d’acidité ou neutralisants).

Il est & noter que ces tests sont trés coliteux et s’étalent sur une durée trés longue (voir méme des
années) (Bouzahzah, 2013). La prédiction du potentiel de génération d’acide se réalise par
plusieurs séries de lixiviation. Les propriétés électrochimiques des lixiviats seront périodiquement
déterminées afin de faire le suivi en fonction du temps (Bouzahzah et al, 2014).

Par ordre croissant d’agressivité, les essais cinétiques sont classés : essai en colonne < essai en
cellule d’humidité < essai en mini-cellule d’altération < extracteur Soxhlet (Villeneuve ,2004).

(Le tableau 3) résume les tests cinétiques les plus communs et leurs propriétés.

34



Tableau 3 : Caractéristiques et propriétés des tests cinétiques les plus répandus.

Essai en cellules
humides :

Essai en mini-cellules
d’altération :

Essai en colonne :

Essai en parcelles
expérimentales de
terrain :

-C’est I’essai le plus
répandue et utilisé
dans I’industrie
miniére.

-Nécessite une grande
quantité d’échantillon
(environ 1kg).

-la facilité de
réalisation.

-comporte plusieurs
cycles et étapes d’ou
I’intervention
journaliere de
I’opérateur.

-la réactivité des
échantillon
(processus
d’oxydation des
sulfures) est mise en
évidence.

-1’échantillon doit
étre soumis a une
saturation optimale
assurant une
réactivité maximale.

-le débit d’air et
I’humidité a
I’intérieur de la
cellule sont contrdlés

-1l s’agit d’une
version réduite de
I’essai en cellules
humides.

-moins nécessiteux
(67g d’échantillon)

-plus rapide donnant
des résultats
convergents.

-comporte moins de
cycles et nécessite
seulement une
intervention
hebdomadaire.

-une réactivité plus
élevée par rapport
aux essais en cellules
humides.

-1’échantillon est
gardé humide tout en
étant entrecoupé par
des jets d’air sec
simulant les
conditions réelles in
situ.

-c’est un essai tres
flexible ayant la
possibilité d’étre
employé sous divers
formes techniques.

-la possibilité de
contr6ler le niveau
phréatique dans la
colonne.

-saturation complete
ou partielle de
1’échantillon selon la
pluviométrie a
simulé.

-il est considéré
comme étant 1’essai
le plus exacte en
termes de similitude
avec les conditions
climatiques du
terrain.

-1l peut étre effectué
au laboratoire ou sur
terrain a 1’aide des
barils et valves de
collecte du lixiviat.

-1l s’agit d’essai in
situ a plus grande
échelle.

-permet d’exploiter
les propriétés
géochimiques dans le
milieu naturel
d’entreposage des
rejets.

-c’est les plus
difficiles a réaliser
car ils nécessitent
I’emploi de la
technologie lourde.

-le depdt des rejets
subit une lixiviation
naturelle sous
conditions
climatiques du terrain
dans son milieu
d’origine ainsi permet
de fournir les
résultats les plus réels
par rapport aux autres
essais.

- la saturation se fait
naturellement par les
eaux de pluies et les
lixiviats se
récupéreront apres.




3 Microogranismes impliqués dans le processus de biolixiviation

Il s’agit de micro-organismes, unicellulaires et procaryotes dont le génome est constitué d’ ADN.
Les bactéries sont les entités vivantes les plus utilisées pour la biolixiviation des minerais, elles
tirent leurs énergies des nutriments présents dans leurs milieux de développement, afin de se
développer et se reproduire.

La classification de Bergey fut la plus adaptée en microbiologie, elle est basée sur :

v" La morphologie microscopique des bactéries (Bacilles, Cocci, spiralées, vibrions...etc.)

v' La morphologie macroscopique (taille, forme et couleur suivant 1’observation des
colonies).

v' La mobilité des bactéries a des températures bien précises.

v' La température de croissance des bactéries: Selon la température optimale de
développement, on distingue différentes espéces bactériennes :

o Les psychotropes : se cultivent a 0°C. leur température optimale de croissance est
entre 20 & 25 °C.

o Les psychrophiles : ayant comme température maximale 20°C, leur température
optimale de croissance est inférieure a 15 °C.

o Les cryophiles : ces bactéries se développent dans les basses temperatures. Elles
sont souvent isolées des maticres fécales d’animaux polaires. Leur température
optimale de croissance est (- 5 °C).

o Les mésophiles : les températures moyennes de croissance varient entre 25 et 40
°C. L’Optimum est a 37°C.

o Les thermophiles : Les bactéries peuvent vivre et se multiplier entre 50 et 70 °C.

o Les hyperthermophiles : elles survivent dans des milieux ou la température est tres
élevée. La température optimale de croissance entre 70 °C et 110°C.

v" Lacoloration Gram (bactéries a gram positif ou bactéries a gram négatif).
v" Le mode respiratoire (selon I’absence ou la présence d’oxygéne dans le milieu, nous
distinguons :

o Les bactéries « aérobies » vivent seulement en présence d’Ox.

o Les bactéries « anaérobies stricts » vivent seulement dans un milieu totalement
dépourvu d’Oo.

o Les bactéries vivant en « aérobies /anaérobies facultative », dans ce cas, les
bactéries se développent en présence ou en absence d’O-.

o Les bactéries « Micro aérophiles » survivent en présence de concentration d’O2
inférieures a celle présentes dans 1’atmospheére, elles nécessitent des concentrations
tres élevées de dioxyde de carbone (bactéries capnophiles).

v" Des besoins en nutriments :
o Bactéries auxotrophes « exigent la présence des besoins élémentaires (eau, source
d’énergie, source de carbone et d’azote et des macros et micro nutriments) ainsi
que des facteurs de croissance pour sa nutrition ».
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o Bactéries prototrophes « qui synthétisent elles-mémes les facteurs nécessaires a
sa prolifération » nécessitant seulement les besoins élémentaires précédemment
cites.

o Bactéries autotrophes « produisent de la matiére organique a partir de la matiere
inorganique et minérale » c’est le cas des cyanobactéries et bactéries sulfureuses.

o Bactéries hétérotrophes « qui se nourrissent a partir des matieres organiques
préexistantes synthétisées par d’autres organismes autotrophes ».

v Le Potentiel d’Hydrogéne (pH) :
Selon la tolérance et 1’adaptabilité des bactéries au pH, on cite :
o Les acidophiles « se multiplient a des pH acides ».
o Les alcalophiles « comme leur nom 1I’indique elles se reproduisent a des pH
alcalins ».
v La pression osmotique :
La paroi bactérienne est un élément de la structure bactérienne présent chez la plupart des
bactéries, elle leur confere notamment leur rigidité et résistance face a la pression
osmotique, il existe :

o Les bactéries non-halophiles : la concentration de NaCl dans le milieu est
inférieure 2 0,2 M.

o Lesespeces halophiles : La concentration de NaCl dans le milieu est supérieure a
0,2 M.

o Les espéces halotolérantes : elles tolérent 7.5 a 15% de NaCl dans leurs milieux
de développement.

o Les bactéries osmophiles nécessitent la présence de grandes concentrations de
sucre.

L’utilisation des bactéries a pris de I’ampleur dans le domaine minier depuis sa premiére utilisation
dans les années 90, ce procédé fut appelé la « biolixiviation ». 1l s’agit de I’emploi des micro-
organismes, principalement les bactéries pour la solubilisation des métaux, la décontamination des
rejets miniers et aussi le traitement du DMA.

Cette technique est trés économique et rentable pour les minerais pauvres et ne présente aucun
danger pour I’environnement, ce qui la qualifie amplement pour étre introduite dans les chaines de
production afin d’en bénéficier de ces multiples avantages. Il existe 2 types de procédés de
biolixiviation statiques et dynamiques, leur emploi dépend fortement de la minéralogie du minerai
et de la teneur du métal a extraire.

Les procédés statiques sont employés a 1’échelle industrielle, le principe est de faire circuler la
solution lixiviante a travers le minerai, on cite :

Le dump leaching (biolixiviation d’amas)
Le heap leaching (biolixiviation en tas)
Le vat leaching (biolixiviation en bac)

In situ leaching (biolixiviation en place)

o O O O
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Quant aux procedés Dynamiques, ils se realisent au sein de réacteurs soumis a une agitation et une
aération. Le minerai & son tour est finement broyé afin d’augmenter la surface spécifique
réactionnelle. Ce type de procédés est réservé pour les minerais riches, nous citons :

o La biolixiviation en culture discontinue « Batch » ; utilisée dans la plupart du temps pour
I’adaptation, I’étude et I’optimisation des parameétres de culture (pH, rapport solide/liquide,
granulométrie, milieu de culture...etc.)

o La biolixiviation en culture continu : Elle permet d’accélérer 1’acclimatation de la souche
bactérienne et de catalyser les réactions. Ce procédé dépend de plusieurs parametres
comme :

-La biodégradabilité du minerai et sa teneur en sulfure.
-Le degré d’attaque nécessaire pour libérer le métal des sulfures.
-Le temps de rétention afin d’éviter le lessivage des bactéries.

Selon le type trophique des bactéries, on distingue les bactéries chimiolithotrophes qui n’ont
besoin ni de lumiére de soleil ni de matiére organique pour se développer ; elles transforment les
matieres inorganiques comme le CO en matieres organiques qu’elles utiliseront par la suite en
tant que nutriment. Ces bactéries chimiolithotrophes sont impliquées dans le processus de
biolixiviation des sulfures métalliques (Guy Nkulu ,2012).

Parmi ces derniéeres, les especes acidithiobacillus et leptosperillium sont connus par leur croissance
dans les milieux acides d’ou la qualification de bactéries acidiphiles (figure8).

Les bactéries mésophiles sont les plus utilisées dans les applications industrielles suite a leur
disponibilité et adaptabilité au milieu.

Acidithiobacillus Ferroxidans :

C’est une bactérie gram négatif, considérée comme chimiolithotrophe car elle oxyde le soufre
contenu dans les minéraux sulfurés afin d’en tirer son énergie ; cela est accompagné par la
production des ions H* abaissant ainsi le pH.

Les souches bactériennes de cette espece different par leur physiologie, morphologie ou croissance
suivant la cinétique d’oxydation de fer. Le transport d’électron a été caractérisé par 2 méthodes :
selon (Rolwerder et al en 2003), le transport d’électrons est assuré par les EPS (Substances
Polymériques Extracellulaires) ; en opposé, (Blake et al en 2001) indiquent que le transport
s’effectue a partir d’une protéine appelée aporusticyanine (Guy Nkulu ,2012).

-Acidithiobacillus Thiooxidans :

Cette bacteérie présente des similitudes avec la bactérie Acidithiobacillus Ferroxidans en termes de
morphologie et de taille, or I’Acidithiobacillus Thiooxidans catalyse seulement I’oxydation du
soufre et ses composeés et non pas celle du fer contenu dans les sulfures.

- Leptospirillum Ferrooxidans :
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Il s’agit d’une bactérie spiralée et acidophile qui catalyse uniquement I’oxydation du fer ferreux et
différents sulfures métalliques nécessitant le CO2 atmosphérique et 1’02, ce dernier est utilisé
comme accepteur final d’électrons.

Cependant, les diverses recherches ont montré que pour une biolixiviation avec de meilleur
rendement, il est préférable d’employer des souches bactériennes mixtes d’ Acidithiobacillus et de
Leptospirillium provenant des sites naturels que d’employer uniquement des cultures pures de
chaque espéce séparément (Guy Nkulu ,2012).

Figure 8:0bservation des bactéries mésophiles au microscope a transmission
[A:Acidithiobacillus Ferooxidans ; B: Acidithiobacillus Thiooxidans ; C:Leptosperillum
Ferooxidans] (encyclopedie Alchetron ;Nkulu Wa Ngoie,2012).

Le (tableau 4) récapitule les especes les plus utilisées dans la biolixiviation des sulfures métalliques
selon leur température optimale de croissance.
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Tableau 4: Principales espéces bactériennes impliquéees dans la biolixiviation des sulfures

métalliques.

Type de bactérie (selon

Nom de la bactérie

Caracteristiques

la température
optimale)
Acidithiobacillus
ferroxidans . ) )

Elles tirent leur énergie de 1’oxydation
du fer et de I’oxydation de composés
Sulfurés (soufre élémentaire, sulfure,

Mésophile thiosulfates, sulfates).

Acidithiobacillus
thioxidans

Leptosperillium

Thermophiles
modérées

Acidithiobacillus caldus

Sulfobacillus

Thermosulfidooxidans

Sulfobacillus acidophilus

Acidimicrobium

Leur source d’énergie est I’oxydation
du fer ainsi que 1’oxydation des

especes réduites du soufre et de
sulfures métalliques.

Thermophiles
extrémes

Sulfolobus acidocadarius

Sulfolobus brierleyi

Sulfolobus sulfataricus

-Des petites bactéries sphériques, elles

tolerent des valeurs de pH tres acides
(de I’ordre de 0,8).

Elles obtiennent leur source d’énergie a
partir de I’oxydation de fer et celle des
composeés réduits du soufre et de
sulfures métalliques.
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4 Meécanismes de biolixiviation des sulfures métalliques

Deux mécanismes sont généralement décrits dans le processus de biolixiviation des sulfures
métalliques a savoir le mécanisme direct et le mécanisme indirect (figure 9).

4.1 Biolixiviation par mécanisme de contact (ou mécanisme direct)

Les bactéries sont directement attachées a la surface du minerai et oxydent les sulfures en sulfates
par des biais biologiques enzymatiques. Par conséquent, la surface spécifique de contact est tres
importante afin d’assurer un bon contact.

Les sulfures sont généralement insolubles dans les milieux acides contrairement a leurs sulfates ;
le souffre produit et ensuite éliminé par I’activité des bactéries produisant ainsi de 1’acide
sulfurique, cela est illustré dans les réactions suivantes :

MS + % Oz + H2SOs4— MSOs + Ho0 + S° (12)
S° +3/2 Oz + H,0 — H2S04 (13)

4.2 Biolixiviation par mécanisme indirect
Dans ce cas, I’action des bactéries n’est pas directe. Elles oxydent les ions ferreux en ions ferriques
qui vont a leurs tours oxyder les sulfures contenus dans le minerai.

La réaction principale du mécanisme indirect de biolixiviation est la suivante :

+ Fex(S04)3 — MSO4 + 2FeS0O4 +
MS + Fex(SOa) SO, + 2FeS0Os + S° (14)

Le soufre est ensuite oxydé par les bactéries en acide sulfurique comme dans la réaction (13).
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Mécanisme de biolixiviation

U

Mécanisme de contact (direct) Mécanisme indirect

MS

Figure 9: Mécanisme de contact et de non contact de biolixiviation.

La solubilité des sulfures métalliques en présence des ions H* est différente d’un minerai a un
autre, cela est traduit par la structure électronique des sulfures et la nature de liaison entre les
atomes de sulfure et du métal. Par conséquent, les sulfures de métaux seront attaqués par oxydation
ou par protonation (Nkulu Wa Ngoie,2012).

4.3 Lixiviation des sulfures de métaux acido-solubles (mécanisme polysulfure)

Il s’agit d’une chaine de réactions en milieu acide,ou les ions ferriques issus de I’activité
bactérienne (Acidithiobacillus ferroxidans et leptospirillium ferroxidans) cooperent avec les
protons et le soufre élémentaire en présence de 1’oxgene (figure 10).

Les bactéries oxydent le fer ferreux en fer ferrique qui sera utilisé pour oxyder a son tour le sulfure
métallique, I’H2S produit va contribuer a la production du soufre élémentaire qui, par le biais
biologique sera oxydé (Nkulu Wa Ngoie,2012).
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A,F : Acidithiobacillus Ferroxidans

L,F : Leptospirillium Ferroxidans

Figure 10: Mécanisme de lixiviation polysulfure par voie chimique et biologique (Schippers et
Sand ,1999).

4.4  Lixiviation des sulfures de métaux acido-insolubles (mécanisme thiosulfate)

La protonation est absente pour ce type de métaux acido-insolubles, la lixiviation est purement
biologique. Les ions ferriques produits par les microorganismes oxydent les sulfures de métaux et
les thiosulfates produits ménent & la formation d’acide sulfurique (figure 11).
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Figure 11: Mécanisme de lixiviation thiosulfate par voie biologique (Schippers et Sand ,1999).

D’apres Rawlings et al (1999), les mécanismes de biolixiviation se divisent en 3 types :

Mécanisme de contact, de non-contact et coopératif. Comme montré dans la (figure 12).
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Mécanisme
coopeératif

Les bactéries
adhérées a la
surface du minerai
produisent les ions
ferriques selon le
meécanise de
contact, ces ions
vont étre utilisés
comme source
d’énergie par les
bactéries libres en
suspensions.

Biolixiviation des
sulfures
meéttaliques

Mécanisme de

non-contact

Les bactéries ne
sont pas adhérées a
la surface du
minerai, elles sont
en suspension et
leur action se limite
a la régénération
des ions ferriques.

(¥ /

Mécanisme

de contact

Les bactéries sont
adhérées a la
surface du minerai.
Elles fournissent les
conditions propices
pour leurs
croissances dans le
milieu par le biais
des sécrétions
enzymatiques.

Figure 12: Mécanismes de biolixiviation des sulfures métalliques (Rawlings et al,1999).

5 Paramétres influencant la biolixiviation des sulfures métalliques

Nous citons ci-dessous I’ensemble des parametres qui influent sur le processus de biolixiviation :

v' Type de microorganismes impliqués dans le processus.
PH du milieu (acide ou alcalin).

La température et les conditions environnementales.
Concentration des éléments métalliques dans le minerai.
La disponibilité et le type de nutriments.
L’oxygene dissous dans le milieu.

La granulométrie du minerai.

La densité de la pulpe.

AN N NN
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La figure (13) regroupe les éléments essentiels qui agissent sur la biolixiviation des sulfures
métalliques.

Minerai

Bactérie

Figure 13: Facteurs d’influence sur la biolixiviation des sulfures métalliques.

6 Croissance bactérienne en milieu non renouvelé

La croissance bactérienne passe par 4 importantes phases (figure 14) :

e Phase de latence : Elle correspond a I’adaptation au milieu ou le taux de croissance est
nul. La durée de cette phase difféere d’une souche bactérienne a une autre, c’est le temps
nécessaire aux bactéries pour synthétiser les enzymes adéquats.

e Phase exponentielle : Le taux de croissance durant cette phase est maximal Les bactéries
se multiplient en une durée tres courte grace a la disponibilité des nutriments et des facteurs
enzymatiques.

e Phase stationnaire: Faute du non renouvélement du milieu nutritif, les déchets
métaboliques s’accumulent. Par conséquent, le nombre de bactéries mortes est équivalent
a celui qui se multiplient, le taux de croissance est alors nul.

e Phase de déclin: La multiplication bactérienne s’arréte a cause de 1’épuisement des
nutriments et 1’accumulation des déchets métaboliques toxiques. Toutes les bactéries
meurent par lyse cellulaire, le taux de croissance devient donc négatif.
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Temps

/ >

Phase de latence

Figure 14: Courbe de croissance bactérienne.

7 Présentation du site (Mine abandonnée de Sidi Kamber)

La mine abandonnée de Sidi Kamber est une mine polymétallique (Zinc -plomb -baryte) située au
nord algérien sur le littoral méditerranéen, elle se trouve a 36km de I’est de la ville de Skikda
commune (Oum Toub) (figure 15).

Elle est limitée par les communes suivantes : a I'Est : par Sidi Mezghiche ; au Sud : par Béni
Ouelbane ; au Nord : par Tamalous, Bin EI-Ouidane ; et a I'Ouest par Ain Kechera et les willayas
de Jijel et Mila. Un climat méditerranéen régne sur la région (un hiver humide et frais et un été sec
et aride). Les précipitations annuelles peuvent atteindre jusqu’a 1500mm (Issaad et al,2019).

La mine parcourt la région d’Oued Essouk, un des principaux oueds qui alimente le barrage de
Guénitra.

La mine fut exploitée par les Romains, qui y firent de grands travaux. Une serie de filons recelent
de la blende barytique, de la galéne, de la cérusite, du cinabre et de la pyrite.

L’exploitation miniére a débuté en 1889 (filons Dar El-Hanout) par « la société des mines de Sidi
Kamber » est a duré 72 ans, avant que la société Nationale « SONAREM » actuellement connue
sous le nom « ORGM » reprend I’activité miniére. La teneur en minerai était 17,66% et 18,88%
en zinc et en plomb respectivement.
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La nationalisation de la mine fut en 1966, la galéne a été traité par séparation gravimétrique tandis
que la sphalérite par flottation ; en 1976 la production de plomb et zinc a été abandonnée pour
I’exploitation de la baryte. En 1984, I’activité miniére a été définitivement abandonnée (Issaad et
al, 2019).

Par conséquent, les résidus provenant de cette mine ont été exposés aux conditions climatiques
(comme la dissolution, I'oxydation minérale, etc) qui favorisent la mobilité de métaux toxiques
dans I'environnement.

Du point de vue géologique, la région d'étude (Sidi Kamber) fait partie du socle kabyle, entité
paléogeographique du domaine interne de la chaine Alpine (chaine des Maghrébides) en Algérie
du Nord-orientale. Le minerai extrait est composé de huit veines de quartz principalement encaissé
dans les formations de gneiss et de granulite du socle métamorphique de Kabylie précambrienne
(Mahdjoub et al. 1997 ; Aubouin et coll. 2018 ; Issaad et al, 2019). La minéralisation est constituee
de minéraux sulfures tels que la pyrite, la pyrrhotite, la marcassite, la sphalérite et la galéne, tandis
que les minéraux de gangue sont constitués de magnétite et de barytine (Issaad et al., 2019).
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Figure 15:Localisation géographique de la mine de Sidi Kamber.
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Chapitre II :
Matériels et Méthodes



Préléevement et échantillonnage
Rejets bruts de flottation
Rejets bruts de Gravimétrie

¢

{ Preparation des échantillons ]

Echantillon |
témoin b
Quartage
Echantillonnage automatique (Diviseur rotatif)
[ J v |

Essais de 4 Essais de 7\ [ caractérisation Caractérisation / Caractérisation \

prédiction ot o . . . L

du DMA valorisation minéralogique chimique physico-chimique

*F|ottation DRX XRE pH, W, PAF,
*Séparation densite
gravimétrique absolue/apparente
N J | VBS, CEC,
SSpe’cifique,
analyse
Essais Préparation granulométrique
biocinétiques |~ | des milieux \ /
Essais Statique
(PN, PA, PNN) * l Solide
' .y
Préparation (N3K modifié)

Liquide (9k avec/sans
sulfates de fer) l

de I'inoculum

Ech n;

I .
1 : Rejets bruts de \A A/ Coloration Gram
flottation / T=4semaines

2 : Rejets bruts de Paramétres a mesurer :

gravimétrie Observation au
; pH, Eh, DO, O, dissous, [Fe?*] m'cro-SCOPe
3 : Concentré de optique

s.gravimétrique

[ Caractérisation chimique : SAA J
4 : Concentré de
flottation

Figure 16: Méthodologie de travail.
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Le présent chapitre concerne les différentes méthodes utilisées, ainsi que le matériel employé pour
la réalisation des expérimentations. Ceci passe par une caractérisation physicochimique,
minéralogique, chimique, une application des procédés minéralurgiques et enfin, la réalisation des
tests biocinétiques qui font I’objet de ce projet.

1. Prélevement et préparation des échantillons

1.1 Echantillonnage
Le prélévement des échantillons au sein de la région mini¢re de Sidi Kamber a Skikda s’est

effectué selon deux tas existants exposés a 1’air. Un tas de dépodt des rejets bruts de flottation et un
autre de rejets bruts de separation gravimétrique.

étrigque

ration gravit

Rejets bruts o

Figure 17:Rejets bruts de traitement du minerai de Sidi Kamber (Merchichi,2019).
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Les points d’échantillonnage ont été sélectionnés selon les deux tas des rejets de traitement. Des
points a I’intérieur de ces zones ont été choisis ; la figure ci-apres illustre clairement les 6 points
d’échantillonnage, suivie d’un tableau qui précise leurs coordonnés géographiques.

Djebel
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Figure 18: projection des points d’échantillonnage dans la zone miniére de Sidi Kamber.

Tableau5 : Coordonnées géographiques des points d'échantillonnages.

Point d’échantillonnage Longitude Latitude
T1.1 36°42'26.0" N 6°33'33.0" E
T1.2 36°42'28.0" N 6°33'17.0" E
T1.3 36°42'36.0" N 6°33'27.0" E
T2.1 36°43'01.02" N 6°33'36.0" E
T2.2 36°42'57.06"” N 6°33'25.02" E
T2.3 36°42'46.08” N 6°33'54.0" E

Avant de déterminer les propriétés physiques, il est primordial de passer par une préparation
mécanique de I’échantillon afin de fournir un échantillon représentatif de petit volume a des fins
d’analyse. La présente section décrit les exigences minimales d’échantillonnage et explique
certaines des techniques plus complexes.

1.2 Préparation des échantillons

1.21 Quartage

Le minerai est étalé sous forme de cercle, puis divisé en quatre quarts égaux. Seulement les 2
quarts opposeés seront pris en considération, tandis que les deux autres resteront comme témoins.

1.2.2 Echantillonnage automatique

Un échantillonnage intermédiaire s’est effectué¢ a 1’aide d’un diviseur d’échantillons a cones
rotatifs (Retsch) qui permet de diviser facilement en huit parties représentatives la totalité d’un
échantillon initial, chaque partie étant recueillie dans un flacon de maniére separée.
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Les échantillons obtenus seront placés dans des sacs étiquetés. A la fin de cette étape les
échantillons seront ainsi préparés aux traitements.

Figure 19:Quartage des échantillons de Sidi Kamber [A : rejets bruts de flottation ; B : rejets bruts de
séparation gravimétrique].

Figure 20:Echantilloneur automatique. Figure 21:Echantillons représentatifs.
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2 Caractérisation des echantillons

Les propriétés physiques recherchées sont : le pH, la teneur en eau, la porosité, la perte au feu
(PAF), la densité apparente /absolue et enfin la surface spécifique et la capacité d’échange
cationique (CEC).

2.1 Caractérisation physico-chimique

2.1.1 Détermination du Potentiel Hydrogene (pH) [norme : 1SO 10390 :2005]

Le pH des échantillons de Sidi Kamber
(rejets bruts de Flottation et rejets bruts de
séparation gravimétrique) se détermine en =
effectuant un rapport Solide/liquide « 1/5 ».

20g d’échantillon sont introduits dans 100ml
d’eau distillée, la pulpe subira 3 fois une
agitation magnétique pendant 30 secondes
puis 20 minutes de repos.

Figure 22:Mesure du pH.
Remarque : Avant toute mesure de pH, le pH meétre doit étre calibré afin d’éviter toute erreur.

Les solutions tampons dont le pH4 et pHI10 ont été utilisées pour 1’étalonnage du pH meétre
« Jenway 3510 pH meter ».

2.1.2 Détermination de la teneur en eau [norme : NF EN 1097-5 :2008]

La teneur en eau se détermine par une premiere pesée
d’une quantité d’échantillon notée (M1), qui sera par la
suite introduite dans une étuve pendant 24h a une
température de 105 °C. Apres cela, la quantité est pesée
encore une fois, (M) sera ainsi la masse et la teneur en
eau notée (W) se calcule comme suit :

W%= [(M1-M2) /M2] x100. Figure 23:Détermination de la teneur en eau.

Trois essais ont été réalisés dans le but d’avoir une précision.
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2.1.3 Détermination de la PAF (Perte au feu) [norme :NF EN 15169 :2007]

Le protocole consiste a prélever une quantité d’échantillon concassé (20g) qui sera séchée pendant
16h dans un four a 105 °C. Le creuset vide est d’abord pesé, on notera sa masse par (Mo), apres
cela on préléve 10 grammes d’échantillon séché considéré comme (M1). Ce méme échantillon
subit une calcination a 375°C pendant 16h et sera enfin pesé(M>).

Le pourcentage de la perte au feu sera calculé par la formule suivante :

%PAF=[(M1-Mo) -(M2-Mo) / (M1-Mo)] x100.

2.1.4 Détermination de la porosité [norme : NF P 94-410-3 :2001]
La porosité est I’ensemble des vides (pores) d’un matériau solide, ces vides sont remplis par des
fluides (liquide ou gaz). C’est une grandeur physique comprise entre 0 et 1 (ou, en pourcentage,
entre 0 et 100%). v TTH

Pour réaliser I’essai, un volume connu d’échantillon est introduit dans . .. ..
une éprouvette, puis saturé, avec de I’eau distillée. Pa conséquent, les
pores présents dans 1’échantillon absorbent 1’eau. Ainsi, le volume des
pores (Vp) sera celui de I’eau introduite.

La porosité se calculera comme suit :
P%=Vp/Volume Total.
P%=(V eau/V échantillon )x100.

Figure 24:Mesure de la porosité totale.

2.1.5 La densité apparente (p apparente) [norme :NF P 18-554 :1990]
La densité apparente est le rapport entre la masse seche du matériau et le volume apparent de celui-
ci contenant les pores intra-granulaires.

Le protocole consiste & peser un bécher & vide et noter sa masse (M) et son e
volume (V), puis a verser environ 200g d’échantillon dans le bécher a une ;
distance de 10 cm a I’aide d’un dispositif (entonnoir
porté par un trépied équipé d’une passoire et clapet),
jusqu’a débordement sous forme de cone, qui sera
ensuite arasé a I’aide d’une régle (sans tassement). Par la
suite le poids de I’ensemble « bécher -matériau) est
mesuré (Mz). On aura : p apparente = (MZ - Ml) V.

[Ici le volume du bécher est de 1dm?q].

Figure 25:Mesure du poids volumique apparent.
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7.1.6 La densité absolue (p reelie) [norme : NF P 94-054 :1991]
Il s’agit du rapport entre la masse séche du matériau et le volume réel omettant les pores contenus
dans ce corps (pores intra-granulaires).

Le volumétre « le Chatelier » est utilisé afin de mesurer la densité absolue des échantillons.
L’échantillon doit étre broyé puis tamisé (smax <40 pum).

En premier lieu, on remplit le volumétre jusqu’au trait de zéro par la solution de xénol. On pése le
tout et on note la masse (Mz).

Le volumetre, est ensuite placé dans un bain thermostatique pour maintenir la température a 20°C
(= 2°C). Pendant ce temps, on verse graduellement une quantité du minerai broyé pour faire
déplacer le volume de xénol. Le volume atteint est noté (V) et I’ensemble est pesé (M>).

Alors : la masse de la poudre (M)=M2 -M_et le volume sera le volume lu sur la graduation car
(Vo=0).

Ainsi : P absolue = M/V.

Figure 26:Détermination du poids volumique absolu (a : broyage de 1’échantillon, b : Tamisage a
40 um, c : Matériels et solution de xénol utilisés et d : détermination du volume déplace).
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2.1.7 Essai au bleu de méthylene [norme : NF P 94-068 :1998]

Il s’agit d’un test qui permet d’évaluer la surface spécifique d’échange d’un matériau argileux ainsi
que sa capacité d’échange cationique. La valeur du test (VBS) exprime globalement la quantité et
la qualite de la fraction argileuse contenue dans ce sol.

L’essai consiste a mesurer par dosage la quantité de bleu
de méthyléne pouvant étre adsorbée par les particules
argileuses presentent dans 100g de matériau dont le
diameétre est inférieur a Smm. La pulpe (120g d’échantillon
+500ml eau distillée) subit une agitation a 600rpm les
premiéres 5 minutes, qu’on ajustera par la suite a 400rpm
le long de I’essai.

L’adsorption du bleu de méthylene est alors contrdlée en
effectuant un test des taches sur papier filtre, le suivi des
taches sera évalué d’apres le tableau suivant

Figure 27:Détermination de la valeur de bleu de méthyléne VBS.

Tableau 6:Etapes de dosage du bleu de méthyléne.

Etapes Opérations effectuees :
1 -5 ml de bleu de méthyléne sont injectés, ensuite 1’essai de la tache est réalise.
2 Test immédiat de la tache :
*Si le test est négatif, suivre I’étape 3.
*Si le test est positif, le matériau ne comporte aucune trace argileuse.
3 -Ajout de 5ml de bleu de méthylene.
4 Test immédiat de la tache :
*Si le test est négatif, revenir a 1’étape 3.
*Si le test est positif, suivre I’étape 3.
5 Effectuation de la confirmation du test 5 fois, toutes les minutes pendant 5 minutes.
*Si le test est négatif, suivre I’étape 6.
*Si le test est positif, fin du dosage.
6 -Ajout de 2ml de bleu de méthylene.
*Si le test est négatif, revenir a I’étape 3 avec un dosage de 2ml.

Le test est dit positif si dans la zone humide autour du dépot apparait une auréole bleu-clair
persistante, les particules argileuses du matériau sont alors retenues ou dit saturées.
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Figure 28:Essai au bleu de méthyléne-Vue du papier filtre et des taches auréolées.
Ona: VBS= B/mo x100.
Avec : mo (masse seche de la prise d’essai) =100g.
B (masse de bleu de méthylene introduite « solution titrée a 10g/l ») = VB ajouté x0.01.
De ce fait : VBS=VB ajout¢e x 0.01.

Selon (Laribi et al ,2007), on peut calculer a partir de la valeur VBS deux parametres, a noter la
capacité d’échange cationique et la surface spécifique totale.

2.1.8 Capacité d’échange cationique (CEC)

Il s’agit de la quantité de charges positives portées par les cations susceptibles d'étre fixés, de
facon réversible, sur les sites chargés négativement de certains constituants du sol. On distingue
les sites a charges permanentes dont le nombre varie peu avec les conditions de milieu et les sites
a charges variables (matiere organique) dont la quantité est fortement liée au pH.

Partons de la connaissance de la masse molaire du bleu de méthylene, on peut déterminer la
capacité d’échange cationique des échantillons.

On a: CEC (meq/100 g) = VB (g/100 g)/374.

2.1.9 Surface spécifique Totale (S Spscifique)
Elle représente la surface totale par unité de masse du produit accessible aux atomes et aux
molécules. Elle est exprimée en m?/g.

Sa formule est comme suit :
S spécifique (M?/g) = VBS x [(6,023%10%3 x 130 x10%°) /374x100].

Alors : S specifique (M?/g) = VBS(g/100g) x 20.9.
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2.1.10 Analyse granulométrique [norme :NF EN 933-1 :2012]

L’essai consiste a classer les différents grains constituant les échantillons en utilisant une série des
tamis, emboités les uns sur les autres, dont les dimensions des ouvertures sont décroissantes du
haut vers le bas. Une quantité d’échantillon (1Kg) est placée dans partie supérieure des tamis et le
classement des grains s’obtient par vibration de la colonne de tamis. On compte pour chaque tamis
5 minutes de vibration.
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Figure 30: Analyse granulométrique.

L’analyse granulométrique est efficace avec un rapport des largeurs d'ouverture des tamis
adjacents égale & la racine carrée de 2 (V2=1,44). Aussi, le pourcentage de refus au niveau du
premier tamis ne doit pas dépasser 5%.

Les refus des tamis sont consécutivement pesés pour déterminer le pourcentage de refus cumulés
et par la suite le pourcentage des passants cumulés. Le tamisat présent au fond de la colonne est
également pesé.

Le poids de I’échantillon introduit initialement doit €tre récupéré en fin de 1’analyse avec une perte
qui ne doit pas excéder les 2%.

Selon les pourcentages des passants cumulés, on trace la courbe granulométrique, qui illustre le
pourcentage massique des différents tamisats en fonction de la dimension nominale d’ouverture
des tamis. Il suffit de porter les divers pourcentages des tamisats cumulés sur une feuille semi-
logarithmique :

« En abscisse : les dimensions des mailles, échelle logarithmique
* En ordonnée : les pourcentages sur une échelle arithmétique.
La courbe granulométrique nous permet de calculer différents coefficients, parmi ces derniers :
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e Coefficient d’uniformité :

Représente le rapport des dimensions des mailles de tamis pour lesquels il y’a respectivement 10%
et 60% de passant :

Cu =d60 / d10.
e Coefficient de courbure :
C’est le rapport des dimensions des mailles de tamis défini par :

Cc =d302?/d10 xd60.

3 Caractérisation minéralogique

3.1 Diffractométrie de rayons X (DRX)

C’est une méthode d’analyse a la fois quantitative et qualitative pour un échantillon polycristallin.
Cette technique est basée sur les interactions de la structure cristalline d’un échantillon avec des
radiations de courte longueur d’onde du méme ordre de grandeur que la distance inter-atomique.
Les faisceaux de rayons X sont envoyés vers 1’échantillon et subissent une déviation par les atomes
qui vont étre interférés entre eux produisant par la suite un signal intense qui se propagera dans
certaines zones de ’espace, puis sera collecté par le détecteur.

La relation empirique qui relie les angles auxquels sont observeés les pics et les distances entre
plans atomiques est la loi de Bragg, qui sert a détecter les différentes phases cristallines ainsi que
la nature de cristallites présentes dans 1’échantillon.

2.d.sin 0 = nA (la loi de Bragg)
Avec 20 : I'angle entre la direction des rayons incidents et celle des rayons diffractés.

Ces informations vont étre traduites sous forme de courbe appelée « diffractogramme » présentant
des pics a des angles bien précis de diffraction.

La position de ces pics désigne I’empreinte d’arrangement des atomes a I’intérieur d’un cristal
(distance entre atomes, entre plans intra cristallins). La lecture du diffractogramme est basée sur :

e La position des pics: c’est une analyse qualitative permettant d’identifier les phases
cristallines présentes.

e La largeur des pics : représente un paramétre de connaissance de taille et de forme des
cristallites et contraintes internes qui s’exercent sur 1’échantillon.

e L’intensité des pics: conduit & une analyse quantitative qui permet d’estimer la
composition chimique de 1’échantillon analysé.
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Figure 31: Principe de la diffraction des rayons X

(Eberhart,1997).

Figure 32:Instrument utilisé « Bruker D8 ».

4 Caractérisation chimique

4.1 Spectrométrie de Fluorescence X (XRF)

Connu sous ’abréviation SFX ou bien XRF en anglais « X ray Fluorescence », il s’agit d’une
technique d’analyse analytique non destructive chimique permettant d’obtenir des analyses
quantitatives élémentaires. L’échantillon concerné est bombardé par des photons émis d’un tube a
rayon X. Les électrons plus proches du noyau (e” de couches internes), absorbent le rayonnement
primaire et s’éjectent ensuite a leurs tours. Par conséquent, 1’électron « manquant » ionise les
molécules, qui deviennent a leurs tours, instables et essaient de se réorganiser pour tendre vers un
état d’équilibre.

Les électrons des couches plus externes supérieurs comblent les couches internes insaturés, il s’ agit
de la phase d’émission (faisceau de rayon X secondaire émis). Cette relaxation électronique libere
une énergie sous la forme d’un photon caractéristique pour chaque atome et pour chaque transition
de chaque atome. Ces photons peuvent étre détectés par un compteur (SSD « Silicon Drift
Detector » ou diode Si-pin) qui va permettre d’identifier I’atome en fonction de son énergie et du
flux de photons regus, 1’analyseur peut aussi déduire en temps réel la concentration
correspondante. Les résultats sont interprétés sous forme d’un spectre et les éléments chimiques
composants I’échantillon analysé seront identifiés suivant I’énergie atomique.
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Figure 29:Principe de fonctionnement du DRX (Thirion-Merle,2014).

Figure 34:Appareil utilisé « Analyseur portable NITON XL2 ».

4.2 Spectroscopie d’Absorption Atomique « SAA »

Il s’agit d’une technique d’analyse chimique permettant de quantifier les éléments métalliques en
solutions grace a une énergie fournie a I’atome provenant d’une source lumineuse appelée lampe
a cathode creuse. L’atome dans son état de base, absorbe 1’énergie lumineuse a une longueur
d’onde spécifique et passe a un état d’excitation. Un détecteur mesure la quantité de lumiere
absorbée et un signal électronique est produit en fonction de 1’intensité lumineuse. La quantité
d’analyte dans 1’échantillon est exprimée en fonction de 1’absorbance mesurée. Le contact entre
les atomes et la source lumineuse est assuré par la cellule d’absorption qui est, en fait, une flamme
générée par la combustion d’acétylene en présence d’oxygene. L’échantillon a analyser est aspiré
par I’appareil et transformé en aérosol. La flamme atomise ensuite les éléments contenus dans
I’aérosol et les place en travers le faisceau de la lampe a cathode creuse, cette derniére émet le
spectre lumineux spécifique a 1I’élément analysé. La cathode et 1’anode de la lampe, se composent
uniquement de 1’élément a analyser. Le potentiel électrique appliqué entre elles ionise le gaz
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contenu dans la lampe. Les atomes vont s’exciter en entrant en collision avec les ions de gaz et
reviennent rapidement a leur état primaire en libérant de 1’énergie lumineuse.
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Figure 36:Insrument utilisé (Agilent Technologies 240 FS AA).

5 Description des essais

Le recours au retraitement par flottation et séparation gravimétrique permet d’un coté la
valorisation et de ’autre c6té la dépollution des résidus des ETM
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5.1 Essais de flottation

La flottation est une méthode de séparation physico-chimique
des solides entre eux, en tenant compte des différences
existantes entre leurs propriétés superficielles (hydrophobie,

hygrophylie) dans une solution aqueuse et en présence d’air
(Blazy et al, 2000).

Premiere classe (agissent sur la surface des minéraux) :

-Les collecteurs : il s’agit de substances organiques formant sur
la surface des minéraux une pellicule hydrophobe permettant
une meilleure adhérence aux bulles d’air. Figure 37:conditionnement de la pulpe.

-Les déprimants : leur action consiste a

diminuer la flottabilité de produit de cellule et empécher la
fixation des collecteurs aux surfaces minérales.

-Les activants : Contribuent a la fixation des collecteurs sur |
la surface des minéraux.

-Les régulateurs de milieu : Reglent la composition des ions : i T
dans la pulpe. Figure 38:Réactifs de flottation utilisés.

Deuxieme Classe (agissent sur la surface de séparation liquide/gaz)
-Les moussants : Contribuent a la formation d’une mousse stable et solide.

La préparation mécanique du minerai avant sa flottation revét une importance considérable sur le
rendement de 1’opération. Les échantillons ont été broyés et
tamisés a 100um.

Une quantité de 375g d’échantillon est mise en suspension dans
de I’eau pour former une pulpe de rapport (1/3) qui sera introduite
dans la cellule de flottation « Denver ».

Le procédé commence par un conditionnement de la pulpe durant
10 minutes, puis I’ajout des réactifs chimiques. Pour une flottation
non-sélective (notre cas), I’ordre d’ajout de réactifs est le suivant
(régulateur de pH, Activant, Collecteur, Moussant).

Figure 39:Vitesse de la cellule Denver(1350 rpm).
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Figure 40:Broyage de I'échantillon.

Figure 43:Ajustement du pH a10.

Tableau7: paramétres et conditions des essais de flottation non-sélective sur les rejets bruts de

Figure 44:Ajout des réactifs de flottation.

Figure 41:Tamisage (100pm).

Figure 42:Echantillon broyé.

flottation du minerai de Sidi Kamber.

—

Figure

5:Produit de mousse.

Réactifs Role Temps de | Concentration | Solution
Flottation contact (g/t)
non- avec la
pulpe
Sélective Carbonates de Régulateur
des sodium (Na2COs) | de 20%
PH
Rejets de Sulfates de cuivre | Activant 400 g/t 10 %
premiére (CuSO04) 5 minutes
Flottation | Xanthate Collecteur 100g/t
Sidi (CH3CH20CSzNa) 200 g/t
Kamber 5 minutes | 300 g/t 10%
400 g/t
5009/t
Huile de Pin Moussant | 1 minute | Une goutte
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Remarque :

Une flottation de controle est effectuée afin d’obtenir la
meilleure récupération possible a teneur elevée du minéral
recherché. On procede par la suite a une filtration des
concentrés et des rejets obtenus, le gateau est récupéré puis
séche afin de réaliser une caractérisation chimique.

Figure 46:Filtration.
5.2 Essai de séparation gravimétrique
La table a secousse est I’un des principaux appareillages utilisé pour la séparation gravimétrique.
Cette méthode est basée sur la longueur du parcours effectué d’une particule sur un plan incliné a
la surface duquel s’écoule, par gravité, un film liquide. Elle est équipée d’une alimentation et un
systéme de récupération des particules classifiées (compartiments sépares).

Cette table est garnie d’obstructions (riffles) parall¢les a sa longueur, alimentée par une pulpe a un
de ses coins. Elle fournit un concentré a I’extrémité étroite, opposée a celle de 1’alimentation, au
bout des riffles, et un rejet a I’extrémité large, également opposée a celle de I’alimentation.
Généralement, on alimente de I’eau de lavage perpendiculairement aux riffles.

On distingue :
La zone 1 : des concentrés ou se trouvent les particules fines et denses.

La zone 2 : des concentrés ou on y trouve des particules denses et grossieres avec quelques
particules mixtes.

Zone3 : des particules mixtes mélangées a quelques particules légéres.

Zone4 : zone des particule légéres.

Dans le but de traiter les échantillons et
d’avoir plus de concentré, quatre séries
d’essais sont effectuées en utilisant la
table a secousse de type KHD Humboldt
Wedag. 11 s’agit d’une Labor-
Schnellstopherd MN 936/3.

Figure 47:Table a secousse.
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Pour la préparation de la pulpe, on a melangé un litre |
d’eau avec (300grammes) de rejets bruts de séparation -
gravimétrique ayant subis un tamisage a 3.15mm. Les
particules piégées dans chaque zone sont mises dans

des béchers et séchées afin de les analyser.

5.3 Essais statiques

5.3.1 Le potentiel de neutralisation « PN »
Le potentiel de neutralisation d’un échantillon solide exprimé en « Kg CaCOs /t » donne une réelle
représentation de sa capacité a neutraliser les acides générés lors de I’oxydation des sulfures. Cette
capacité est tirée en grande partie de la présence des carbonates dans 1’échantillon (Calcite CaCOs3

et Dolomite CaMg (CO3)2).

Figure 48:Tamisage(3.15mm).  Figure 49:Pulpe.

Un échantillon possédant un haut potentiel de neutralisation permet la neutralisation du drainage
acide minier et minimise les dommages environnementaux.

Pour la détermination du potentiel de neutralisation on doit suivre plusieurs étapes :

Tout d’abord, on prépare les solutions chimiques a utiliser (une solution
de 25% de HCI, une solution de 1 N de HCI et une solution de 0.1 N de
NaOH).la quantité de la solution HCIl a 1N a ajouter est déterminée a partir
des résultats d’un Test d’effervescence « Test de FIZZ ».

Le test est basé sur une estimation visuelle d’aprés ajout de quelques
gouttes de solution HCI (25 %) a 2g d’échantillon solide.

L’effervescence est plus importante pour un €chantillon contenant des
carbonates d’ou la nécessité d’ajout de grande quantité d’acide par la suite.

Figure 50:Test de Fizz.

Tableau 8:volume de la solution HCI 1N a ajouter selon la réactivité au test de FIZZ.

Réactivité de F1ZZ Volume ajouté¢ d’HCla 1IN en (ml)
Temps =0h Temps=2h

Aucune 1ml Iml

Légeére 2ml 1ml

Une fois le volume de HCI 1N a ajouter est connu, le protocole de détermination du PN est entame.
Dans des fioles de 250ml ,2g d’échantillon solide sont introduits en ajoutant de 1’eau distillée

67



jusqu’a obtenir 90ml.La pulpe est ensuite mise sous agitation. A t=0h et a t=2h ’ajout de volume
d’HCI 1N est effectué.

Apres t=22h, on mesure le pH de la solution et selon le résultat obtenu on aura trois cas :

pH<2 I 2<pH<25

pH>25
4 )

Dans ce cas, on ajoute le Le test est a refaire. Le test est validé.

HCI a 1N pour ajuster le pH

dans I’intervalle [2-2,5], le -|1_§| Vo_Iurr:(,a d‘i_l'(l)c![ ; L’agitation est
volume ajouté est noté et g(;ran)dajou cat=0etal poursuivie.

’agitation est poursuivie.

N\ J

A t=24h, on ajoutera de I’eau distillée jusqu’au volume de 125ml.

Un titrage de la solution avec NaOH a 0.1N est effectué, jusqu’a I’obtention d’un pH=8,3. Le
volume introduit sera noté.

Le potentiel de Neutralisation est calculé selon la relation suivante :
PN= ([(NHc1 XVHc1) — (NNaoH X VNaoH)] % 50) / m.
Avec : PN : Potentiel de Neutralisation en Kg CaCOs /t.
NHci, NNaoH : Normalité d’HCI et NaOH (mol/l).

VHcl, VNaon : Volume Total d’HCI et NaOH ajouté(ml)

m : Masse de I’échantillon solide introduite au départ.

50 est un facteur steechiométrique et de conversion Figure 51:Ajout de la solution d'HCI a 1N.

d’unités (M CaCOs /t car 2 moles de calcite par 1 mole de pyrite).

A noter : Pour chaque type
d’échantillon (rejets bruts de
flottation et de séparation
gravimétrique) deux tests ont été
réalisés

Figure 53:pH final de
la solution.

Figure 52:Titage de la solution par NaOH a 0.1N.
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5.3.2 Le Potentiel acidogene « PA »

On peut classer un échantillon selon sa capacité de génération d’acidité ou de neutralité. Dans le
cas ou la valeur du potentiel acidogéne (PA) d’un matériau est supérieure a celle de son potentiel
neutralisant (PN) ; le matériau est qualifié de générateur d’acidité.

Selon les travaux de Sobek et al (1978), le soufre se trouve essentiellement sous forme de sulfures
dans certains types de minerais. Par conséquent le fait de ne pas soustraire le soufre sous forme de
sulfates n’aura aucune influence sur les résultats. De ce fait, ce dernier est équivalent au soufre
total.

Le potentiel acidogéne est exprimé en Kg CaCOz/tonne et se calcule comme suit :
PA= Ssulfures X31.25. Avec S : pourcentage de soufre sous forme de sulfures (%).

31.25 est le facteur de conversion steechiométrique.

5.3.3 Le Potentiel net de neutralisation « PNN »

Il s’agit d’un critére d’évaluation du potentiel acidogene, définit par la différence entre le potentiel
de neutralisation et le potentiel de génération d’acidité (PNN=PN-PA). S’il est en dessous de -
20Kg CaCOs /t, le matériau est alors considéré potentiellement générateur d’acidité (Ethier,2011).

Le PNN est aussi définit par le rapport (PN/PA), les résultats vont étre considérés selon I’intervalle
[1,3]. Si le résultat est inférieur a ce domaine, le matériau est générateur d’acidité, s’il est supérieur,
le matériau aura un risque trés faible de générer de 1’acidité. Pour des valeurs appartenant a
I’intervalle, le potentiel acidogéne ne peut étre statué avec certitude (Villeneuve,2004).

5.4 Essais cinétiques

La réalisation des essais cinétiques nous permet de prédire a long terme la qualité des eaux de
drainage issues des rejets miniers et de connaitre la nature de ces derniers (générateurs d’acidité
ou neutralisants).

5.4.1 Préparation du milieu 9K

Afin de réaliser les essais cinétiques, il est recommandé de préparer un milieu de culture pour les
bactéries qui vont étre utilisées dans le processus de biolixiviation. Pour la réalisation des
expérimentations, nous allons préparer deux types du milieu 9K, avec et sans sulfates de fer.

Tableau 9: Composition du milieu 9K avec sulfates de fer (Silverman et al, 1959).

e

(NH4)2S04 | KH2 POs | MgSO4+7H2 O | KCI | Ca(NO3)2| | FeSOs4 +7 H2 O

g/l 3 0.5 0.5 0.1 0.01 44.2

On prépare 500 ml et on effectue un Autoclavage pendant 15 min a 121°C.
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Quant & la solution de sulfates ferriques (500ml),elle est
filtrée (membrane de 0.45um),mais n’est pas
autoclavée.Les deux solutions, sont ensuites mélangées et
le pH sera ajusté a 1.8 a ’aide de
solution d’acide sulfurique.

Pour le milieu 9K sans sulfates de
fer, I’étape de préparation de la
solution de sulfates ferrique est |
négligée. Le pH est ajusté a 4 par
I’acide sulfurique.

Figure 54:Autoclave  Figure 55:Milieu 9K (A)avec sulfates
de fer (B)sans sulfates de fer.

5.4.2 Isolement de bactéries acidophiles (acidithiobacillus ferroxidans) a partir du minerai
de Sidi Kamber

Afin d’isoler les bactéries acidophiles (acidithiobacillus ferroxidans), on procéde a la préparation
de souche bactérienne dans des erlenmeyers.

Trois solutions ont été préparées, elles sont composées de
100ml du milieu 9K avec sulfates de fer +16 grammes
d’échantillon composite (mélange de rejets bruts de
flottation et de séparation gravimétrique).

Les échantillons sont ensuite soumis a une
agitation(160rpm) a 30 °C pendant 10 jours. Une mesure
quotidienne de pH, potentiel d’Oxydoréduction et de la
densité optique (DO) est effectuée. Figure 56:Solutions préparées.

Figure 57:Echantillons incubés et agités.
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5.4.3 Préparation du milieu N3K Modifié
Le milieu N3K maodifié est un milieu solide réalisé grace a une modification dans les composants

du milieu N3K. Il sert de milieu de culture pour la bactérie acidophile de type acidithiobacillus

ferroxidans.

Tableau 10:Composition du milieu N3K modifié (200ml).

160ml

(NH4)2S04 KoHPO4

MgSO4,7H.0O

| 20ml

4.48¢9

0.069

0.0004g

0.008g

0.49

4

Autoclavage (45 °C)

Autoclavage 2 121°C 15 min

Sans autoclavage, filtration et
ajustement de PH a 1,8 avec
I'acide sulfurique (0.01M)

Remarque importante : on veille a travailler dans la zone stérile (champs stérile) autour du bec
bunsen, pour éviter toute contamination de 1’air ou d’autres facteurs contaminants qui peuvent
fausser les résultats.

Deux milieux N3K modifiés ont été préparés, I’un avec un pH=4,5 et ’autre avec pH=3. Le milieu
est par la suite solidifié dans des boites de pétri.

Avec une pipette stérile, on dépose 0.1 mL de suspension de cellules par boite de pétri. Avec
I’étaleur, la suspension est repartie sur toute la surface du milieu N3K modifié¢. A la fin du
processus, les boites de pétri sont incubés a 30 °C.

Figure 58:Milieu N3K modifié [(A): Solidifié; (B):autoclavé].

71




Figure 59:Introduction de 0.1ml de la suspension Figure 60:Etalement de la suspension de cellules

de cellules.

5.4.4 Coloration gram

Le principe de la coloration Gram repose sur une différence fondamentale entre la composition
chimique des parois des bactéries & gram positif et & gram négatif. En effet, la paroi s’interpose
comme une barriere pour empécher I’acceés du cytoplasme (sur lequel se fixerait d’avantage le
colorant) aux agents décolorants et a I’¢lution du complexe coloré.

L’incapacité des cellules a gram négatif a interdire cet acces résulte de la teneur élevée de leurs
parois en lipides qui sont facilement dissous dans 1’alcool ; celui-ci est facilement introduit dans
la membrane cellulaire, il veille a dissoudre le complexe coloré. L alcool élimine et laisse la cellule
incolore expliquant la couleur rosée obtenu de ce type de bactéries a gram négatif contrairement a
celles de gram positif colorées en violé.

>

Figure 61:Prélevent des colonies de bactérie. Figure 62:Réactifs de coloration Gram.

Dans le but d’identifier les bactéries acidophiles cultivées en milieux N3K modifié, on réalise une
coloration Gram suivie d’une observation au microscope optique.
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Tableaull:Etapes de réalisation de la coloration Gram.

Etapes

Opérations effectuees

*Réalisation d’un frotti sur lame mince.

-Sur une lame mince, une goutte d’eau physiologique est déposée ; ensuite une
colonie est prélevée puis étalée a I’aide d’une anse.

-Un séchage a la chaleur (bec bunsen) est effectué pour la fixation de 1’échantillon.

2 *Coloration au violet de gentiane.
Sur le frottis fixé, quelques gouttes de violet de gentiane sont versées et laissées
pendant 1 minute puis rincées avec de I’eau distillée.
3 *Coloration au lugol (Agent fixateur)
-suivre I’étape 2 en utilisant lugol (composé 10d¢)
4 *Décoloration a I’alcool
-1’alcool est laissé réagir pendant 30 secondes sur le frottis, puis rincé a I’eau distillée.
5 *Contre-coloration
-Suivre I’étape 2 en utilisant la fuchsine.
6 *Séchage de la lame.

-la lame mince est séchée a I’aide du bec bunsen, elle est ainsi préparée a
I’observation au microscope optique.

6 Détermination biologique du potentiel acidogéne
L’emploi de procédés biologiques pour déterminer le pouvoir acidogene, a fait I’objet de plusieurs
travaux de recherche. On peut citer a titre d’exemple les études suivantes :

Les travaux de recherche de Brassard, 1993, qui ont porté essentiellement sur I’introduction

des techniques biologiques afin de rendre environnementalement stable les résidus miniers.

Les recherches scientifiques de (Bureau de Recherches Géologique Minieres « BRGM »),

2000 ou des méthodes biotiques pour résoudre les problémes environnementaux dans les
sites miniers ont été utilises.

Roudier, 2005 a étudié les techniques de réhabilitation des sites et sols pollués.
La biofiltration pour la modernisation de la dépollution des eaux de Seine Aval a été

réalisée (SIAAP, 2012). C’est une chaine de poursuite biologique vers une résolution
optimale des problemes environnementaux et miniers.

Dans un contexte de stabilité des différents déchets produits, cette recherche s’est penchée sur
I'élaboration d'une procédure cinétique d'évaluation du potentiel acidogene de cing types de rejets
miniers que sont le résidu brut de flottation, le rejet brut de séparation gravimétrique, concentreé et
rejets de flottation issus des essais de traitement et le concentré de séparation gravimétrique ayant
subi un traitement par table a secousses.

Deux types d’essais ont été effectués (avec et sans agitation). Afin d’étudier 1’efficacité et le role
des milieux de culture, les milieux 9K avec et sans sulfates de fer sont utilises.

Un mélange contenant les suspensions de cellules préparees précédemment est centrifugé pendant
30 minutes a 3500 rpm. Le culot est ensuite, recueilli et introduit dans un erlenmeyer avec 100ml
du milieu 9K ; I’ensemble est incubé pendant 30 minutes a 30 ° C, puis filtré avec un filtre seringue
de 0.45 um.
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Figure 63:Centrifugeuse. Figure 64:Produit de Figure 65:Filtration des solutions.

centrifugation.

Figure 66:Essais cinétiques avec agitation. Figure 67:Essais cinétiques sans agitation..
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Ci-dessous un schéema explicatif de lancement des essais :

4ml de filtrat

100 ml milieu 9K soit avec

4_//— sulfates de fer ou sans sulfates

[ | ' \
) ] Concentré de Concentré de
Rejet de flottation flottation séparation Rejets bruts de

flottation

gravimétrique

Figure 68:Description des essais.

7 Analyse des lixiviats
Un suivi continuel des lixiviats est effectué pendant 4 semaines. Les parametres mesurés sont : le
pH, le Eh, la densité optique (DO), la teneur en fer ferreux et I’oxygeéne dissous.

7.1 Mesure du pH et potentiel d’oxydoréduction (Eh)

La mesure est effectuée par le biais du pH métre multifonction « Jenway 3510 pH meter », les
solutions tampon dont le pH=4 et pH=10 ainsi qu’une solution tampon de potentiel Redox égale a
470mV, ont été utilisées pour 1’étalonnage.

Concernant le Eh, une correction de 220mV est apportée aux valeurs mesurées.

7.2 Densité optique (DO)

Le spectrophotomeétre « UV/visible Jenway 7605 » est
utilisé pour la mesure de la DO, en employant la
longueur d’onde 600nm.Une dilution 10 du lixiviat est
préparée en introduisant Iml d’échantillon dans 9ml
d’eau distillée. Le zéro absolu est établi en utilisant
I’eau distillée ; par la suite, la densité optique du milieu
9K stérile est mesurée. Une fois 1’échantillon introduit,
la valeur de sa densité optique sera obtenue par
soustraction de celle du 9K stérile de la valeur affichée
sur le spectrophotometre.

Figure 69:Spectrophotometre UV/Vis.
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7.3 Mesure de la concentration en fer ferreux

Dans un premier temps, un test caractéristique avec 1’hydroxyde de sodium
est effectué. La formation immédiate d’un précipité vert est une preuve de
présence des ions Fe?*.

Ensuite, un protocole de titrage de 10ml du lixiviat par une solution de
permanganates de potassium a 2 x102M est réalisé.

A I’aide de cette formule on déduit la teneur de fer ferreux :

[Fe?*]=(5%C1x V eq) /V2

-

Avec :C1= 2 x102M. et V,=10ml. Figure 70: précipité de Fe?.

Veq : le volume équivalent dés 1’apparition de la couleur rouge-violette.

(K+; Mn04') aq

C=2x107M.

10ml de
lixiviat

Figure 71:Montage de détermination de la teneur du Fe2+.  Figure 72:Virage de couleur de la solution.

7.4 Oxygéne Dissous (O2 dissous)

L’oxygéne dissous est mesuré par I’oxymetre « OHAUS STARTER
400D ». C’est un parametre essentiel a la productivité, la croissance des
bactéries aérobies et I’oxydation des matiéres organiques.

Figure 73:0xymetre OHAUS STARTER.

76



8 Analyse chimique par spectrométrie d’absorption atomique (SAA)

A chaque mesure des parametres précédents, des échantillons ont été prélevés pour la
caractérisation chimique. La concentration des élements métalliques (pb, Zn, Cu, Cd et Fe) a été
déterminée par spectrométrie d’absorption atomique afin d’étudier le taux de solubilisation de ces
métaux pour chaque phase.
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Chapitre IV :
Résultats et Discussion



Ce chapitre présente tous les résultats et les interprétations des différentes expérimentations
effectuées dans notre travail. Tout d’abord, les propriétés physico-chimiques, chimiques et
minéralogiques des échantillons. Par la suite, les résultats de valorisation par flottation et
séparation gravimétrique et en fin les résultats des essais biologiques statiques et cinétique de
prédiction du drainage minier acide.

1 Caractérisation des échantillons
1.1 Caractérisation physico-chimique
1.11 Potentiel d’hydrogene (pH)

Les valeurs du pH des matériaux testes sont représentées dans le tableau 1 ci-dessous.

Tableau 52:Valeurs du pH des rejets bruts du minerai de Sidi Kamber.

Echantillon Rejets bruts de flottation Rejets bruts de séparation gravimétrique
pH 3.41 2.77

Les résultats de mesure ont montré un pH extrémementacide,pouvant étre expliqué par la
présence des sulfures oxydés en grande quantité dans les échantillons, ce qui génére de I’acidité.

La Iégere différence entre les deuxvaleurs, découle du fait que les rejets qui ont subi une flottation
sont en contact avec les réactifs chimiques de flottation qui augmentent leur alcalinité, comme les
carbonates de sodium.

1.1.2 Teneur en eau
Les résultats des valeurs de teneur en eau sont représentés dans le tableau 2

Tableau 13:Valeurs de la teneur en eau des rejets bruts du minerai de Sidi Kamber.

Echantillon Rejets bruts de flottation Rejets bruts de séparation gravimétrique
1 2 3 1 2 3

Mz (9) 23.70 22.34 21.14 11.51 11.46 11.30

M2(Q) 2354 | 22.14 20.97 11.39 11.06 10.69

W% 0.67 0.89 0.78 1.05 3.62 5.70

W moy % 0.78 3.46

Les résultats montrent une tres faible teneur en eau des rejets. Le rejet brut de séparation

gravimétrique est 1’échantillon avec la teneur en eau la plus grande évaluée a une moyenne de
3.46%.

79



1.1.3 PAF (Perte Au Feu)

Les résultats des essais de la perte au feu sont rassemblés dans le tableau 3.

Tableaul4:Valeurs de la PAF des rejets bruts du minerai de Sidi Kamber.

Echantillon

Rejets bruts de flottation

Rejets bruts de séparation
gravimétrique

Mo (g) creuset vide 20.69 21.50
Ma(g) 10.00 10.00
M2 (g) avec creuset 30.56 31.41
%PAF 1.22 0.95

Avec : %PAF=[(M1-Mo) -(M2-Mo) /(M1-Mo)] x100.

Nous constatons des pertes au feu faibles de respectivement 1.22% et 0.95% pour les rejets bruts
de flottation et les rejets bruts de séparation gravimétrique. Ces valeurs correspondent a la perte
en matiere organique des échantillons testés, nous pouvons donc conclure que ces échantillons
sont tres pauvres en matiere organique.

1.1.4 Porosité (P%o)

Le tableau 4 résume les résultats de la porosité d’apres la formule :

P%= (V eau/V échantillon) x100.

Tableaul5:Valeurs de la porosité des échantillons.

Echantillon

Rejets bruts de flottation

Rejets bruts de séparation
gravimeétrique

V initial de I’échantillon (cm®) | 100 100
V d’eau utilisé pour saturer | 30 39
I’échantillon (cm?)

P% 30 39

Les valeurs de la porosité des rejets du minerai de Sidi Kambersont relativement moyennes
(< 40%). Les valeurs obtenues sont respectivement 30% et 39% pour les rejets bruts de flottation
et les rejets bruts de séparation gravimétrique.
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1.1.5 Densité apparente (p apparente)
Les résultats de la densité apparente sont représentés dans le tableau 5.

Tableau 16: résultats de mesure de la densité apparente desrejetsbruts de Sidi Kamber.

Echantillon Rejetsbruts de flottation Rejets bruts de séparation
gravimetrique

M1 (g) Becher vide 252 252

M2(9) 1728 1986

P apparente (glcm3) 1.47 1.73

Le volume apparent est donné par la formule :
p apparente = (M2 — M1) /V.Ici le volume du bécher est de 1000cm?,

Les résultats obtenus ont montré que la densité apparente des échantillons varie entre (1.47 et 1.73
glcmd).

1.1.6 La densité absolue (p reelle)
Les résultats obtenus sont regroupés dans le tableau 6.

Tableaul7: résultats de mesure de la densité absolue des rejets bruts de Sidi Kamber.

Echantillon Rejets bruts de flottation Rejets bruts de séparation
gravimétrique

Mu(9) 480 480

M2 (9) 526 538

V(Cm?3) 10 14

pabsolue (§/ CM?3) 4.6 5.8

Avec:  preelle= M/V.Avec[(M)=M2-M1]

Nous constatons que la densité absolue des échantillons varie entre 4.6 et 5.8 g/ Cm?®.Les résultats
sont proches de la densité absolue du minerai de la barytine (4.48g/ cm?®), ce qui explique sa
présence dans 1’échantillon, accompagné d’autres métaux.

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.
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1.1.7 Essai au bleu de méthyléne

Le suivi des taches auréolées sur papier filtre au cours du dosage au bleu de méthyléne est montré
dans la figure 1. L’essai permet de déterminer la fraction argileuse contenue dans nos échantillons
et d’estimer par la suite, leur capacité d’échange cationique et leur surface spécifique.

Partons des relationssuivantes : VBS=VB ajoutée X 0.01
CEC (meqg/100 g) = VB (g/100 g)/374.

S specifique (M?/g) = VBS(g/100g) x 20.9.

Les résultats sont résumés dans le tableau 7.

Tableau 18:Résultats des essais au bleu de méthyléne.

Echantillon Rejets bruts de flottation Rejets bruts de séparation
gravimétrique

VB ajouts(ml) 56 42

VBS(g bleu de | 0.56 0.42

méthyléne/100g de sol)

CEC (meq/100 g) 1.5 x10°3 1.12x103

S Spécifique (mzlg) 11.70 8.77

Nous constatons que la valeur de VBS des rejets correspond a I’intervalle [0.2-1.5].

Ces résultats nous permettent de dresser le tableau ci-dessous nous renseignant sur la nature des
échantillons.

Tableau 19:Nature des échantillons du minerai Sidi Kamber.

Echantillon Rejets bruts de flottation Rejets bruts de  séparation
gravimétrique

Sensibilité a 1’eau et | Sensible a 1’eau et sablo-limoneux | Sensible a I’eau et sablo-limoneux
nature du matériau

Quant a la valeur de la capacité d’échange cationique trés faible, de I’ordre de (10 meq/100 g),
elle signifie quele sol est & dominance sableuse avec une présence d’argile tres faible voire
inexistante.

La valeur de la surface spécifique Ss des deux rejets miniers est en moyenne 10.24m?/g et elle est
plus importante pour les rejets bruts de flottation soit 11.70 m?/g.
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Figure 74:Résultats de ’essai au bleu de méthyléne[A/B : rejets bruts de flottation ; C/D : rejets
bruts de séparation gravimétrique].

1.1.8 Analyse granulométrique
L’analyse granulométrique des rejets a donné les valeurs (Tableau 8,9) et courbes
granulométriques suivantes (Figure 1).
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Tableau20 : Analyse granulométrique des rejets bruts de flottation.

Diameétre Refus (g) Refus cumulés | %oRefus % Tamisats cumulés
= (mm) (9) cumulés
(>10) 1.84 1.84 0.18 99.82
(-10+8) 0 1.84 0.18 99.82
(-8+5) 0.52 2.36 0.24 99.76
(-5+3.15) 1.14 3.49 0.35 99.65
(-3.15+2) 0.83 4.32 0.43 99.57
(-2+1) 3.46 7.78 0.78 99.22
(-1+0.8) 5.42 13.20 1.32 98.68
(-0.8+0.63) 45.18 58.38 5.84 94.16
(-0.63+0.4) 230.00 288.38 28.84 71.16
-0.4+0.315) 124.35 412.73 41.27 58.73
(-0.315+0.25) | 202.73 615.46 61.55 38.45
(-0.25+0.16) 219.89 835.35 83.54 16.46
(-0.16+0.1) 108.34 943.69 94.37 5.63
(-0.1+0.08) 28.79 972.48 97.25 2.75
(-0.08+0.063) | 16.33 988.81 08.88 1.12
Fond (<0.063) | 1.64 Total récupéré/ Perdus=9.55¢
=990.45¢g <2% (résultat acceptable)

Tableau 21: Analyse granulométrique des rejets bruts de séparation gravimétrique.

Diamétre Refus (g) Refus cumulés | %oRefus % Tamisatscumulés
= (mm) 9) cumulés
(>10) 2.66 2.66 0.266 99.73
(-10+8) 15.54 18.20 1.82 98.18
(-8+5) 92.17 110.38 11.04 88.96
(-5+3.15) 120.32 230.69 23.07 76.93
(-3.15+2) 139.06 369.76 36.98 63.02
(-2+1) 189.04 558.80 55.88 44.12
(-1+0.8) 51.53 610.33 61.03 38.97
(-0.8+0.63) 57.00 667.33 66.73 33.27
(-0.63+0.4) 86.17 753.50 75.35 24.65
(-0.4+0.315) 34.84 788.34 78.83 21.17
(-0.315+0.25) | 42.13 830.48 83.05 16.95
(-0.25+0.16) 62.04 892.52 89.25 10.75
(-0.16+0.1) 48.59 941.11 94.11 5.89
(-0.1+0.08) 23.33 964.44 96.44 3.56
(-0.08+0.063) | 22.83 987.27 98.73 1.27
Fond (<0.063) | 4.09 Total récupéré/ Perdus =8.64g
=991.369 <2% (résultat acceptable)
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Figure 75:Distribution granulométrique des rejets de Sidi Kamber.

Tableau 22:Coefficient d'uniformité et de courbure des échantillons.

Echantillon Rejets bruts de flottation Rejetsbruts de séparation gravimétrique
d1o (mm) 0.16 0.16

dzo (mm) 0.25 0.63

dso (Mmm) 0.4 2

Coefficient d’uniformité 2.5 12.5

Cu=deo/ d10

Coefficient de courbure 0.98 1.24

Cc= ds0?/ (d1ox dso)

Interprétation :

D’apres les résultats de la distribution granulométrique des rejets de Sidi kamber (Figurel) et les
valeurs calculées des coefficients d’uniformité et de courbure (Tableau 11), nous constatons que
la courbe des rejets bruts de flottation est discontinue (Cc<1) dans ce cas, le sol est mal gradué et
la granulométrie est dite serrée (2<Cu<5). Nous remarquons aussi 1’absence de particules
grossiéres avec une prédominance de sable fin. Plus de 90% des particules ont un diametre compris
entre 0.16mm et 0.063mm et seulement 6% de particules ont un diametre qui dépasse 0,8mm.

Concernant la courbe des rejets bruts de séparation gravimétrique, elle est continue et le sol est dit
bien gradu¢ (1<Cc<3), la granulométrie de ce sol est semi-étalée (5<Cu<20), ce sol est composé
d’environ 56% de graviers (>2mm) et 28% de sable grossier (particules dont le diamétre varie

entre 2mm et 0.25mm).
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1.2 Caractérisation minéralogique

La caractérisation minéralogique a été effectuée a I’aide du diffractométre des rayons X « Burker
D8 » au laboratoire « CRAPC ». Les diffractogrammes des échantillons (figure 3 et 4) et leurs
interprétations sont détaillés ci-apres :

e Rejets bruts de flottation
Les résultats ont montré 1’abondance des aluminosilicates dans les rejets de Sidi Kamber, ce qui
coordonne avec la nature métamorphique des roches encaissantes (gneiss et granulites).

La figure 2 indique que I’échantillon de rejets bruts de flottation étudié est constitué de quartz
« Si02 » (19.6%) et de sulfates sous forme de barytine « BaSO4 » (5.8%).

Nous remarquons la présence de thiocyanates de cadmium « C4HgCdNeSs » (24.23%) qui se
présente sous forme d’ions de cadmium entourés d’atomes de soufre sous forme de ligands (un
complexe métalorganique), ce complexe synthétique résulte des ajouts chimiques des réactifs. Le
composé organique « p-Di-tert-butylbenzene » (C14H22) a été détecté avec un pourcentage élevé
(50.3%), pouvant étre issue de réactifs chimiques.

Il est a noter que la caractérisation minéralogique faite par (Issaad et al, 2019) montre aussi
I’existence de Muscovite «KAI2(AlSi3010) (OH, F)2 » (9.28-15.9%),
chlorite «( Fe,Mg,Al)s(Si,Al)4010(OH)s »(3.14-13.29%),Albite « NaAlSi3Og »(3.13-8.19%),
corindon « Al,Os »  (1.2-8.29%), la pyrite « FeSz»  (2.05-6.62%) ainsi que la
chalcopyrite « CuFeS; », galéne « PbS », sphalérite « ZnS »et les oxydes de fer.

e Rejets bruts de séparation gravimétrique

L’analyse quantitative par DRX de I’échantillon de rejets bruts de séparation gravimétrique a
démontré qu’il était constitué de quartz « SiO2» (14.2%), I’anglésite et la barytine « (Pb,Ba )SOs»
(32%), ainsi que les thiocyanates de cadmium« CsHgsCdNeSa »(23%) et « p-Di-tert-butylbenzene »
« C1aH22 » (28.6%). Nous observons aussi la présence de beudantite« PbFe3(AsO4) (SO4) (OH)e »
(2.2%) qui est un minéral secondaire issue de I’oxydation des rejets des sulfures polymétalliques.
Selon (Issaad et al,2019) d’autres minéraux sont présents, tel que 1’albite « NaAlSizOg » (2.89-
12.40%), chlorite « (Fe,Mg,Al)s(Si,Al)4010(OH)s »( (1.92-15.55%), muscovite «KAl2(AlSizO10)
(OH, F)2(3.23-14.53%) en plus de la pyrite « FeS; » (4.06-9.79%) ; chalcopyrite« CuFeS; » ;
galéne« PbS » et sphalérite« ZnS ». L’hématite « Fe;O3 », la goethite « FeO (OH) » et le gypse
« CaS04.2 H20 » sont les principaux minéraux secondaires.

Nos remarquons 1’absence totale des minéraux carbonatés dans les deux types de rejets analysés,
ce qui les rend susceptibles de générer de 1’acidité.
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Figure 77:Spectre DRX des rejets bruts de séparation gravimétrique.
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1.3 Caractérisation chimique

1.3.1 Spectrométrie de Fluorescence X (XRF)

L’analyse par fluorescence X a été réalisée par I’analyseur Niton XL2 (ASN n"XNITON 002) au
laboratoire d’AGENOR (Agence Nationale de Transformation et Distribution de I’Or et Autres
Métaux Précieux). Les éléments détectés sont regroupés dans le tableau 12.

Tableau 23 : Pourcentages des éléments métalliques présents dans les échantillons de Sidi

Kamber.

Echantillon Fe Pb Zn Cu Cd Cr Mn

: t
Rejets bruts de 52.0% |5.95% 1.54 % 0.44 % 0.82% 2.52% 1.6%
flottation
Rejets bruts de 54.32% | 17.74 % 2.13% 0.56 % 0.48 % 1.66 % 0.93%
séparation
gravimétrique

L’analyse chimique par XRF des rejets de Sidi Kamber a révélé que le pourcentage du méme
élément differe au sein des deux échantillons analysés malgré leur appartenance au méme site
minier ; cela est di a la différence des méthodes de traitement (flottation et séparation
gravimétrigue).

D’apres les résultats obtenus, nous remarquons que le fer est I’élément le plus abondant avec de
fortes proportions, 52% pour les rejets bruts de flottation et 54.32% pour les rejets bruts de
séparation gravimétrique. Cette quantité considérable de fer est due a la présence des sulfures de
fer (pyrite, chalcopyrite).

Nous notons aussi une présence de plomb avec 17.74% et 5.95% pour les rejets de séparation
gravimétrique et les rejets de flottation respectivement.

La présence du plomb en grande quantité dans les rejets bruts de séparation gravimétrique peut
étre expliquée par la valorisation de la galéne par gravimétrie a I’époque d’activité de la mine.

Des élements traces tel que le cuivre et le cadmium ont montré respectivement des valeurs de
0.44% ; 0.82% pour les rejets bruts de flottation et 0.56% ; 0.48% pour les rejets bruts de séparation
gravimétrique. La présence de cadmium et métaux lourds ajoute un caractére toxique aux
échantillons. Nous trouvons aussi le zinc avec (2.13 %) dans les rejets bruts de séparation
gravimétrique, il est de moindre valeur pour les rejets bruts de flottation (1.54%) ; car la sphalérite
était traitée par flottation, le zinc dans ce cas représente le produit de mousse (concentreé).
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Quant aux chrome et manganeése, la valeur est respectivement 2.52% ; 1.6% pour les rejets bruts
de flottation et 1.66 % ; 0.93 % pour les rejets bruts de séparation gravimétrique.

2 Essais de flottation

Lors des essais de flottation réalisés sur les rejets bruts du minerai de Sidi Kamber, un seul
parametre a été étudié :

» La Variation de la concentration du collecteur (100g/t ;200g/t ;300g/t ;400g/t et 500g/t).

Le tableaul3 ci-dessous résume les parametres modifiés lors des essais.

Tableau24:Parameétres modifiés pour la flottation des rejets bruts de flottation.

Numéro d’essai

1

| 2

| 3

| 4

| 5

pH final

Na2CO:s3)

(ajustement avec

10

(9/t)

Concentration de
sulfates de cuivre

400

Concentration
d’Xanthate (g/t)

100

200

300

400

500

Huile de pin

1 goutte

Aprés avoir effectué une flottation principale et de contréle, les échantillons ont été filtrés, seches
et analysés. Le tableaul4, ci-apres résume les rendements des produits de flottation.

Tableau25:Rendement des produits de flottation de 1’échantillon de Sidi Kamber.

Numeéro 1 2 3 4 5
d’essai

Concentration | 100 200 300 400 500
d’Xanthate

(9/t)

Concentré (g) | 97.10 125.55 105.64 90.04 79.66
Rendement 25.89 33.48 28.17 24.01 21.24
pondéral (%)

Concentré de | 44.06 27.24 47.96 79.55 64.70
contrdle (g)

Rendement 11.75 7.26 12.79 21.21 17.25
pondéral (%)

Rejet (g) 233.84 222.21 221.40 205.41 230.64
Rendement 62.36 59.26 59.04 54.78 61.51
pondéral (%)
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L’analyse XRF des concentrés de flottation principale et de contrble a révélé les teneurs suivantes,

(tableau 15).

Tableau26:Pourcentages des éléments métalliques présents dans les échantillons (concentrés de

flottation principale et de contréle).

Echantillon | Concentration | Fe Pb Zn Cu Cd Cr Mn
de Xanthate
(9/)
Concentré 100 53.65% 6.33% 1.43% 0.73 % 0.56 % 4.16 % 1.68 %
de flottation 200 56.25 % 6.26 % 1.49 % 0.72 % 0.75% 3.06 % 1.55%
principale 300 61.20 % 7.23% 1.56 % 0.79 % 0.59 % 2.50% 1.24 %
400 58.7 % 6.88 % 1.49% 0.82 % 0.45% 3.46 % 1.36%
500 52.28 % 5.26 % 1.31% 0.77 % 0.77 % 4.15% 2.01%
Concentré 100 47.44 % 5.36 % 0.12% 0.80 % 0.84 % 4.86 % 1.99 %
de flottation 200 29.36 % 2.36% 0.65 % 0.92 % 134 % 8.05 % 3.35%
de controle 300 36.66 % 3.22% 0.77 % 0.74 % 0.82 % 8.68 % 3.27%
400 55.33 % 5.98 % 1.34% 0.83 % 0.66 % 3.90 % 1.81%
500 48.78 % 4.96 % 1.22 % 0.84 % 0.82 % 5.07% 2.42%

D’apres les résultats obtenus, nous constatons 1’abondance du fer dans les concentrés, quel que
soit le type de flottation (principale ou de contrdle). On enregistre une valeur maximale (61.20%)
dans le concentré de flottation ayant une concentration de Xanthate égale a 300g/t, quant aux autres
concentrés de flottation principale ; on note (53.65%) pour la concentration de xanthate de
100g/t ;(56.25%) pour 200g/t ; (58.7%) pour 400g/t et (52.28%) pour 500g/t. Les teneurs du fer
pour la flottation de contrdle varient entre 29.36% et 55.33%.

Concernant le plomb, on enregistre des valeurs similaires (entre 5% et 7%) pour la flottation
principale quel que soit la quantité du collecteur, le zinc dans les concentrés de flottation principale
est de ’ordre de 1,4% pour les concentrations de xanthate de 100g/t ;200g/t et 400g/t et de
(1,319%) pour 500g/t, quant & la concentration 300g/t, elle a donné une valeur optimale de
(1,56%).

Le chrome et le manganése présentent des valeurs maximales pour les concentrés de flottation de
contréle, la teneur de chrome est aux alentours de 8% et celle de manganese est autour de 3% pour
les concentrations de xanthate de 200g/t et 300g/t.

Pour le cuivre et le cadmium, nous remarquons leur présence en trace.

Le tableau 16, regroupe la récupération et les teneurs en métaux au sein des échantillons de Sidi
Kamber, accompagne des courbes (5 ;6 ;7) qui illustrent bien les résultats obtenus.
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Tableau27:Résultats de la récupération et la teneur en métaux pour les essais de flottation.

Flottation principale

Flottation de contrdle

Récupération

Totale
[Xanthate] — P (%)
(g/t) Rend | Teneur Récupération Rend | Teneur Récupération
(%) | % % (%) | % %
Fe Pb | Zn | Fe Pb Zn Fe Pb | Zn | Fe Pb Zn Fe Pb Zn
100 25.89 | 53.65 | 6.33 | 1.43 | 26.71 | 27.53 | 2411 | 11.75 | 11.75 | 5.36 | 0.12 | 10.71 | 10.59 | 0.93 37.42 | 38.12 | 25.04
200 33.48 | 56.25 | 6.26 | 1.49 | 36.21 | 35.19 | 32.37 | 7.26 726 | 236 | 065 | 4.1 2.88 3.08 40.31 | 38.07 | 35.45
300 28.17 | 61.20 | 7.23 | 1.56 | 33.15 | 34.20 | 28,51 | 12.79 | 12.79 | 3.22 | 0.77 | 9.01 6.91 6.45 42.16 | 41.11 | 34.96
400 24.01 | 58.70 | 6.88 | 1.49 | 27.10 | 27.77 | 23.24 | 21.21 | 21.21 | 598 | 1.34 | 2257 | 21.31 | 1857 | 28.44 | 49.08 | 41.81
500 21.24 | 52.28 | 5.26 | 1.31 | 21.35 | 18.77 | 18.18 | 17.25 | 17.25 | 496 | 1.22 | 16.18 | 14.38 | 13.71 | 37.53 | 33.15 | 31.89
—m— Récupération(flottation principale)
—®— Récupération(flottation de controle)
—&— Teneur (flottation principale)
. ¥ Teneur (flottation de contrle)
60 —
A
— b4
S L ' A
E’SO— v
(3] AN
3
C40— /
{3 P v
T < —a
[} RN ~
c 30+ ,,// v g
.8 L g TE
©
— [ ] -
R -
8_20—
3 °
& ,
10 e o
®
0 T T T T T T T
100 200 300 400 500

Concentration de collecteur [Xanthate] (g/t)

Figure 78:Récupération et teneur du fer dans le concentré de flottation principale et de controle,
en fonction de la concentration de collecteur [Xanthate].
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Figure 79:Récupération et teneur du plomb dans le concentré de flottation principale et de
controle, en fonction de la concentration de collecteur [Xanthate].
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Figure 80:Récupération et teneur du Zinc dans le concentré de flottation principale et de
contr6le, en fonction de la concentration de collecteur [Xanthate].
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Interprétation des résultats :
o Lefer:

La figure (5) représente la récupération et la teneur en fer en fonction de la concentration de
xanthate dans le concentré de flottation principale et de contréle, on s’apergoit que la variation de
la teneur et la récupération du métal passe par plusieurs intervalles pour chaque type de concentré.

La meilleure concentration du collecteur pour le concentré principal était 300 g/t et qui a donné
une teneur de fer de 61.20% avec un taux de récupération de presque 33.2%.

Pour le concentré de controle, les courbes de teneur et de récupération de fer ont la méme allure,
montrant un accroissement dans 1’intervalle [200-400] g/t de xanthate, la récupération et la teneur
en fer accostent un pic de (55.333 %) ; (22.573%) respectivement pour une concentration de
xanthate de 400g/t qui s’avere optimale pour ce type de concentré.

e Leplomb:

La figure (6) illustre la récupération et la teneur en plomb en fonction de la concentration de
xanthate dans le concentré de flottation principale et de contrdle ; les courbes évoluent de maniére
différente.

La teneur, demeure presque stable au sein du concentré principal pour toutes les concentrations de
collecteur, nous distinguons un optimum de 7.23% pour la concentration de 300g/t.

Les concentrations 200g/t et 300g/t de collecteur, ont donné une bonne récupération et teneur en
plomb (35.19 % de récupération correspond a la concentration 200g/t).

A propos du concentré de controle, la teneur et la récupération évoluent de la méme facon ; un
maximum de récupération de 21.310% et de teneur en plomb de 5.982% est obtenu pour la
concentration de 400g/t du collecteur, qui représente la concentration optimale dans ce cas. Nous
constatons alors que la teneur est proportionnelle a la récupération.

e Zinc:

La figure (7) indique la récupération et la teneur en Zinc en fonction de la concentration de xanthate
dans le concentré de flottation principale et de contréle ; nous observons que les courbes ne
montrent pas de similitudes.

Concernant le concentré principal, la récupération du Zinc atteint une valeur maximale de 32.370%
pour une concentration de 200g/t de xanthate. La teneur en Zinc demeure stable pour toutes les
concentrations du collecteur, nous observons un optimum de 1.56% pour la concentration 300g/t.

Nous constatons que les concentrations du collecteur 200g/t et 300 g/t ont donné la meilleure
récupération et teneur en Zinc pour le concentré principal.

Quant au concentré de contrdle, la récupération est de 18.570 % pour une concentration 400g/t de
collecteur, cette valeur correspond a une teneur en zinc de 1.349 %.
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Nous remarquons que la concentration 400g/t du collecteur donne de bons résultats vis-a-vis la
récupération et la teneur en zinc pour le concentré de controle.

D’apres les résultats obtenus, nous constatons que :

-la concentration optimale du collecteur (xanthate) pour la flottation principale est de 300g/t tandis
que pour la flottation de contrdle elle est de 400g/t.

En conclusion de cette partie expérimentale, nous proposons le procédé de traitement suivant :

Rejets bruts de flottation

v

Flottation principale e
Xanthate (400g/t)

l &—, Huile de pin (1 goutte)
Concentré 1 1 N mmmmmmmmmo- .

Flottation de contrdle

—

Concentré 2

Nouveau
résidu

Figure 81:Flow-sheet de la flottation de I'échantillon du minerai de Sidi Kamber.
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3 Essais de separation gravimétrique
Le tableau ci-aprés résume les résultats de la séparation gravimétrique réalisée par table a

Secousses.
Tableau28:Rendement des produits de la séparation gravimétrique.
Essai | Concentré | Rendement | Rejets | Rendement | Rejets Rendement | Poids
(9) pondérale (zone3) | pondérale | (zone4) pondérale | Total(g)
(%) (9) (%) (9) (%)

1 43 14.33 162 54 95 31.67 300
2 40 13.33 155 51.67 105 35 300
3 36 12 150 50 114 38 300
4 43 14.33 152 50.67 105 35 300

16

14.33 14.33
149 13.33

Rendement pondéral de concentré (%)

Figure 82:Rendements pondéraux des concentrés de séparation gravimétrique.
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Interprétation des résultats :

Essai

La figure (9) illustre les rendements pondéraux des concentrés de séparation gravimétrique des 4
essais réalisés, nous remarquons une différence des valeurs entre les essais.

Le premier et le quatriéme essai, ont donné le méme rendement pondéral estimé a 14,33% tandis
que le deuxiéme et le troisieme essai ont enregistré respectivement 13.33% et 12%. De ce fait,
nous constatons un rendement pondéral moyen de 13.5 %.

Il est a noter que ces essais sont a compléter par des analyses chimiques, qui pourront, par la suite,
mieux nous renseigner sur les teneurs des métaux au sein des échantillons étudiés.
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4 Essais Statiques

Les résultats des essais statiques d’aprés le protocole modifié de (Lawrence et Wang, 1996) sont

détaillés dans le tableau 1.

Tableau29:Résultats des essais statiques.

Nature de I’échantillon Rejets bruts de flottation Rejets brutsde separation
gravimétrique

t=0h

Volume de HCI a 1N ajouté 1 1

(ml)

t=2h

Volume de HCI & 1N ajouté 1 1

(ml)

t=22h

Volume de HCI a 1N ajouté 0.09 0.12

(ml)

Volume de HCI & 1N Total 2.09 2.12

ajouté (ml)

t=24h

Volume de NaOH a 0.1N 10 20.3

ajouté (ml)

S% 2.81 4.32

PN (Kg CaCOs/t) 27.25 2.25

PA (Kg CaCOz/t) 87.8125 135

PNN (Kg CaCOslt) -60.5625 -132.75

PN/PA 0.31 0.017

D’aprés les résultats obtenus, nous remarquons que la valeur du potentiel de neutralisation pour
tous les échantillons est trés petite, avec un maximum de (27.25Kg CaCQOz/t) pour les rejets bruts
de flottation.

Quant au potentiel acidogene, nous constatons que les valeurs sont significativement grandes pour
tous les échantillons compte tenu de 1’oxydation des minéraux sulfureux, les valeurs de PA
obtenues sont : 87.81 Kg CaCOa/t pour les rejets bruts de flottation et 135Kg CaCOs/t pour les
rejets bruts de séparation gravimétrique.

En se référant au critéere de (Miller et al ,1991) ou celui du rapport PN/PA (Adam et al ,1997)
illustré dans la (figure 1) ci-dessous, tous les rejets bruts de Sidi Kamber sont fortement générateurs
d’acidité. Les rejets bruts de séparation gravimétrique ont un pouvoir net de neutralisation équivaut
a (- 132.75Kg CaCOslt), il est plus problématique comparé a celui des rejets bruts de flottation (-
60.5625 Kg CaCOalt).
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Figure 83:Caractérisation environnementale des rejets de Sidi Kamber (critére Adam et al ,1997).

5 Essais cinétiques

5-1 Isolement de bactéries acidophiles (Acidithiobacillus Ferroxidans)

Le suivi des échantillons incubés dans le but d’isoler les bactéries acidophiles a abouti a des
mesures de pH et du potentiel Redox ainsi que la densité optique pendant 7 jours.

Les résultats obtenus sont résumés dans le tableau 3 et 4 ainsi que les figures 2 ,3 /4 et 5.
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Tableau30: Mesure des parameétres électrochimiques pendant 1’isolement de bactéries

acidophiles.
Jour Souche PH P. Redox (mv)
bactérienne
Jour 1 1 2.03 512
2 2.06 509.5
3 2.09 508.1
Jour 2 1 2.19 499.6
2 2.19 498.9
3 1.79 522.2
Jour 3 1 2.40 487.1
2 2.65 473.2
3 1.83 522.3
Jour 4 1 2.52 544.2
2 2.57 529
3 1.80 572.6
Jour 5 1 2.38 580
2 241 567.2
3 191 563.6
Jour 6 1 2.09 580.6
2 2.16 573.6
3 1.75 601.1
Jour 7 1 2.05 581
2 2.12 575
3 1.65 603
A B
—=®— Souche bacterienne 1
—e— Souche bacterienne 2
. —a— Souche bacterienne 3 620 7
2.6 . 600 ] s
2.4 7 \\.\ g 580 ~ —=
\ ‘g 560
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\\\ N AN N & 500 " .
1.8 4 w—— A& N o/
A 480 - \ J
16 . . : : T T f 460 . . : : T T T
1 2 3 4 5 6 7 1 2 3 4 5 6 7
Jour Jour

Figure 84: A : Evolution du pH des souches bactériennes ; B : Evolution du potentiel Redox des
souches bactériennes.
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Interprétation des résultats
e pH:

La figure 2 (A) représente I’évolution du potentiel d’hydrogene des trois souches bactériennes en
fonction du temps. Au cours des quatre premiers jours, le pH augmente avec une vitesse moyenne
pour la souche bactérienne 1 partant d’un pH initial de 2.03, il heurte une valeur maximale de 2.52
au quatrieme jour. Au cours des trois jours qui suivent le pH diminue graduellement jusqu’a
atteindre une valeur de 2.05 au septieme jour.

Pour la souche bactérienne 2, ayant un pH initial de 2.06 ; elle passe par une hausse de pH au bout
des trois premiers jours (pH=2.65). Pour les quatre jours qui succédent, une diminution du pH est
observée (pH=2.12) au septiéme jour.

Quant a la troisieme souche bactérienne, ayant un pH initial de 2.09, les valeurs de pH ne cessent
de fluctuer. Au deuxieme jour le pH baisse (pH=1.75), puis commence a s’accroitre le jour suivant
(pH=1.83) pour qu’il se quasi-stabilise jusqu’au cinqui€éme jour ou nous enregistrons un pH=1.91.

L’augmentation du pH peut étre expliquée par la dissolution de quelques minéraux présents dans
la gangue (principalement les minéraux silicatés : Albite et muscovite) tandis que la diminution
est due a I’action bactérienne qui se manifeste par 1’oxydation des minéraux sulfurés présents dans
I’échantillon comme la pyrite.

e Potentiel d’oxydoréduction :

La figure 2 (B) illustre 1’évolution du potentiel d’oxydoréduction des trois souches bactériennes
en fonction du temps, il ressort de cette figure principalement 2 différentes parties.

La premiére partie (3 premiers jours) se caractérise par une diminution du potentiel
d’oxydoréduction, la souche 1 passe d’un Eh initial de 512mV au 487.1mV. Concernant la
deuxiéme souche ayant initialement une valeur du potentiel d’oxydoréduction de 509.5mV, nous
observons une diminution jusqu’a atteindre une valeur de 473.2mV.

La deuxieme partie se désigne par une augmentation du potentiel d’oxydoréduction ou le Eh
s’amplifie avec une grande vitesse atteignant un pic de 581mV pour la premiere souche et de
575mV pour la deuxiéme souche au septiéme jour.

La troisiéme souche bactérienne se singularise par une phase d’augmentation de la valeur de Eh
partant initialement de 508. 1mV.Cette phase comprend plusieurs fluctuations, une atténuation de
la valeur de Eh a été enregistrée au troisieme et cinquieéme jour (522.3mV et 563.6mV),
I’accroissement continue jusqu’a atteindre un extremum de 603mV au septiéme jour.

La premiere phase de diminution du potentiel d’oxydoréduction au début est attribuée au
phénomeéne de lixiviation chimique par le biais des ions ferriques présents dans les souches
bactériennes initialement. La deuxiéme phase d’augmentation quant a elle, est traduite par une
croissance exponentielle des bactéries.

D’apres I'utilisation éventuelle des résultats de I’étalonnage en UFC ou en biomasse séche nous
pouvons facilement passer de la densité optique a I’'UFC/ml en multipliant par un facteur de
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2.2x10° et aussi d’avoir les résultats en g/l de biomasse séche avec un facteur de 0.7. De plus, on
constate qu’une valeur de 0.1 DO est équivalente a 2x10® Bactéries/ml.

Les résultats sont regroupés dans le tableau 3 ci-dessous :

Tableau31: Résultats d’évolution du nombre de bactérie dans les souches bactériennes.

Jour Souche Densité UFC/ml | Biomasse | Bactéries/ml

bactérienne | Optigue | x10%° séche g/l x1010
Jourl |1 17.37 3.82 12.15 3.47

2 9.13 2.01 6.39 1.82

3 3.72 0.82 2.60 0.74
Jour2 |1 17.18 3.78 12.02 3.43

2 8.81 1.94 6.16 1.76

3 3.18 0.70 2.22 0.63
Jour3 |1 16.15 3.55 11.30 3.23

2 8.52 1.87 5.96 1.70

3 2.50 0.55 1.75 0.50
Jour4 |1 27.96 6.15 19.57 5.59

2 5.50 1.21 3.85 1.10

3 6.50 1.43 455 1.30
Jourb5 |1 34.17 7.51 23.91 6.83

2 5.84 1.28 4,08 1.16

3 4.22 0.92 2.95 0.84
Jour6 |1 33.44 7.35 23.40 0.66

2 21.63 4,75 15.14 0.43

3 27.47 6.04 19.22 0.54
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Figure 85:Croissance bactérienne.
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Interprétation des résultats :

e Croissance bactérienne :

La figure 3 désigne I’évolution du nombre des unités formant colonies présentes dans un millilitre
d’inoculum en fonction du temps pour les trois souches bactériennes.

L’allure des courbes présente des similitudes, nous remarquons 1’existence de deux phases de
croissance bactérienne (phase de latence et phase exponentielle). La phase de latence aux trois
premiers jours, se traduit par une quasi-stabilité des valeurs, ainsi pendant ce temps la bactérie
synthétise les enzymes adaptées au nouveau substrat (milieu de culture). Par la suite, nous
enregistrons une augmentation exponentielle du nombre de bactéries, on obtient des valeurs
maximales au sixiéme jour, ce qui concorde avec la phase exponentielle d’évolution de la bactérie
(4.75 x10% UFC/ml pour la deuxiéme souche et 6.04 x10*® UFC/ml pour la troisiéme souche)
tandis que la premiére souche atteint un maximum de 7.51 x10® UFC/ml au cinquiéme jour et
I’évolution reste quasi-stationnaire au sixiéme jour (7.35 x10° UFC/ml).

5-2 Colonies d’Acidithiobacillus Ferroxidans :

Figure 86: Aspect macroscopique de colonies d’Acidithiobacillus Ferroxidans (A, B) cultivée dans le
milieu N3K modifié pH=4.45(C, D) ensemencement dans le milieu N3K modifié pH=3,11.
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L’incubation des boites de pétri dans le milieu N3K modifié¢ a 30°C pendant 5 jours,a donné des
résultats satisfaisants montrant a I’ceil nu des colonies de bactéries acidophiles de petite taille et de
bords réguliers ayant une forme circulaire avec un relief bombé et une surface lisse de couleur
noir, il s’agit bien de 1’espéce A. ferroxidans.

On peut aussi observer de grosses colonies noires (taille supérieure a Smm) en forme d’étoile,
possédant un relief plat avec une surface rigoureuse et un contour irrégulier, cette morphologie est
englobée dans une matrice extracellulaire adhésive et protectrice secrétée par les bactéries
(auréoles marron clair et blanchétres).

Quant aux résultats de I’ensemencement a partir de ces colonies de bactéries dans le milieu N3K
modifié de pH=3,11 les colonies observées sont similaires a celle obtenues précédemment
confirmant le résultat positif de cet ensemencement, nous avons alors obtenu des colonies
d’Acidithiobacillus Ferroxidans.

5-3 Coloration Gram |

L’observation des lames a été effectuée par un
microscope optique « Nikon Eclipse E200 ».

Figure 87: microscope optique Nikon.
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Grossissement

Figure 88 : Aspect microscopique des bactéries A. ferroxidans .

L’observation microscopique des lames montre des bacilles de différentes tailles colorées en rose
ce qui explique que A. ferroxidans est une bactérie a gram négatif ayant une paroi fine pauvre en
peptidoglycane et une structure bimembrannée qui s’organise en trois principales parties : une
membrane externe composée de phospholipides et porines (protéines de transport) , un espace
périplasmique qui permet le stockage des enzymes et nutriments et une membrane plasmique qui
contient des complexes protéiques comme ATP synthase qui a un rdle prépondérant dans le
métabolisme bactérien.

5.2 résultats des essais bio-cinétiques

Les études en laboratoire, et plus précisément celles visant la prédiction de la production d'effluents
miniers acides, sont confrontées a deux obstacles majeurs :

1) La représentation, a I’échelle du laboratoire, des processus chimiques et biologiques prévalant
a I'échelle réelle (in-situ).

2) la simulation, au cours d'une période de temps raisonnable, des cinétiques lentes entrainées
dans la production de drainage minier acide.

Les résultats des essais biocinétiques sont discutés ci-apres (voir les tableaux en Annexe).
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5.2.1 Milieu 9K sans sulfates de fer :
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Figure 89:Evolution de la valeur du pH en fonction du temps pour la biolixiviationen mode
cinétique (A : sans agitation ; B : avec agitation).
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Figure 90:Evolution de la valeur du potentiel d’oxydoréduction en fonction du temps pour la
biolixiviation en mode cinétique (A : sans agitation ; B : avec agitation).
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Figure 91:croissance bactérienne en fonction du temps pour la biolixiviation en mode cinétique
(A: sans agitation ; B :avec agitation).
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Figure 92:Evolution de la concentration du fer ferreux en fonction du temps pour la
biolixiviation en mode cinétique (A : sans agitation ; B : avec agitation).
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Tableau32:Evolution de 1’oxygene dissous en fonction du temps pour la biolixiviation en
modecinétique sans agitation.

Rejets bruts de Rejets bruts de | Concentré de Concentré Rejets de
Jour flottation | s.gravimétrique | s.gravimétrique | de flottation | flottation

Teneur de I'oxygéne dissous dans le milieu (mg/l)

1 3.62 5.87 2.44 0.1 0.29
5 4.07 6.86 5.6 0.19 3.44
7 3.12 5.82 7.36 7.09 5.86
13 7.19 7.34 7.13 5.87 7.46
17 7.71 7.72 7.6 7.5 7.71
21 7.75 7.78 7.51 7.61 7.7

Tableau33:Evolution de 1’oxygene dissous en fonction du temps pour la biolixiviation en mode
cinétique avec agitation.

Rejets bruts de Rejets bruts de | Concentré de Concentré Rejets de
Jour flottation | s.gravimétrique | s.gravimétrique | de flottation | flottation

Teneur de I'oxygéne dissous dans le milieu (mg/I)

5 6.3 7.77 7.8 4.2 5.45
7 6.36 7.81 7.86 4.55 5.57
13 6.87 6.83 6.9 7.08 7.3

17 7.31 7.29 7.27 7.39 7.36
21 7.5 7.58 7.61 7.55 7.61
30 7.6 7.67 7.75 7.65 7.79

Interprétation des résultats :
e pH

La figure 7 illustre I’évolution du pH en fonction du temps durant les semaines d’expérimentation
avec le milieu 9K sans sulfates de fer en deux modes cinétique (sans et avec agitation). Nous
constatons une diminution du pH pour les rejets bruts de flottation et de séparation gravimétrique
tout au long de la biolixiviation et cela, pour les deux modes ; d’un autre c6té les rejets de flottation
et le concentré de séparation gravimétrique présentent des fluctuations accompagnées
majoritairement d’une baisse du pH pour le mode cinétique avec agitation. En mode cinétique sans
agitation, les valeurs du pH passent de 4 a 2,53 pour les rejets bruts de séparation gravimétrique et
2,77 pour les rejets bruts de flottation. Pour les essais cinétiques, le pH des lixiviats des quatre
échantillons diminue considérablement pour atteindre des valeurs voisines de 2.56, 2.28, 3.26et
3.75 respectivement pour les rejets bruts de flottation, rejets bruts de séparation gravimétrique,
concentré de séparation gravimétrique et rejets de flottation.

L’augmentation du pH est due essentiellement a la dissolution de quelques minéraux de gangue
présents dans les échantillons, principalement les minéraux silicatés, qui se caractérisent par la
consommation d’acide.
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Or, ladiminution du pH est liée a la phase exponentielle de croissance durant laquelle les bactéries
oxydent le fer ferreux, cette réaction provoque indirectement, la production de 1’acide sulfurique
qui augmente 1’acidité du milieu.

Le concentré de flottation quant a lui, a subi une augmentation jusqu’a atteindre un maximum de
6,15. Cette croissance parvient en premier lieu en mode cinétique avec agitation pour le méme
type d’échantillon puis diminue l1égérement avec une vitesse relativement faible, nous enregistrons
un pH de 5.85 au trentieme jour. Dans ce cas, la granulométrie tres fine du concentré (<100um) et
la porosité egalement faible du mélange concentré-silice sont sans doute les causes directes de la
faible activité microbienne observee (Bradham et Caruccio, 1991 ; Brassard,1993) ; rajoutant le
réle neutralisant des silicates (minéraux acidivores) contenus dans le concentré, ce qui fait
augmenter le pH du milieu.

e Potentiel d’oxydoréduction :

La figure 8 développe la variation du potentiel d’oxydoréduction en fonction du temps pour les
deux modes cinétiques avec et sans agitation de la biolixiviation pour le milieu 9K sans sulfates
de fer.

Le mode cinétique sans agitation présente une baisse des valeurs de Eh durant les 5 premiers jours
pour les rejets bruts et les concentrés de flottation/séparation gravimétrique, puis une croissance
au cours du temps avec une vitesse relativement moyenne, nous enregistrons vers la fin de la
biolixiviation (vingt-et-uniéme jour) des extremum de 554.2mV, 567.5mV respectivement pour
les rejets bruts de flottation et de séparation gravimétrique, 410.7mV pour le concentré de
séparation gravimétrique et 366.8mV pour le concentreé de flottation.

La courbe des rejets de flottation de son c6té présente une phase d’augmentation de Eh au cours
des cing premiers jours, ensuite une diminution vers la fin de I’essai de biolixiviation, on enregistre
une valeur minimale de 433.8mV au 21°™ jour.

Les essais en mode cinétique avec agitation révelent une chute des valeurs du potentiel redox au
cours des premiers jours pour les deux types de concentrés (flottation et séparation gravimétrique),
puis une augmentation avec une vitesse moyenne tout au long de la biolixiviation. Au trentieme
jour de I’essai, nous enregistrons une valeur maximale de 527.5mV pour le concentré de séparation
gravimétrique et 378.3mV pour le concentré de flottation.

La courbe des rejets de flottation est quasi-stationnaire tout au long du processus de biolixiviation
et enregistre a la fin de I’expérimentation une valeur de 496.6mV.

Pour les rejets bruts, les valeurs du Eh augmentent jusqu’a atteindre 565.9mV pour les rejets bruts
de flottation et 582.2mV pour les rejets bruts de séparation gravimétrique a la fin de la
biolixiviation.

L’évolution du potentiel d’oxydoréduction se coincide avec 1’évolution du pH ; qui est, comme
mentionné précédemment, due a 1’activité bactérienne qui influence fortement la cinétique de

production d’acide (et donc la diminution du pH) et de production d’ions ferriques (augmentation
du potentiel d’oxydoréduction) en solution au cours de la biolixiviation.
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e Densiteé optique :

L’examen des résultats obtenus indique que la population bactérienne évoluerait en trois phases
qui correspondraient aux phases de croissance d’une population bactérienne.

Premiére phase

La concentration de bactéries reste presque constante, approximativement 0.4 x102 bactéries/ml
au cours des sept premiers jours pour les essais cinétiques sans agitation, période qui
correspondrait a la phase de latence.

Pour les essais cinétiques avec agitation, la phase de latence dure 13 jours ou le nombre de bactéries
reste autour de 8x10® bactéries/mlpour le concentré de flottation et 2x108 bactéries/ml pour le reste
des échantillons.

Deuxieme phase

Au cours de cette phase allant du septieme au dix-septiéme jour pour les essais cinétiques sans
agitation et du treizieme au vingt-et-unieéme jour pour les essais cinétiques avec agitation, nous
observons que la croissance des bactéries s’accélére fortement. Cette situation signifie que les sites
d’adsorption des bactéries disponibles sur la surface du minéral seraient totalement occupés.
Durant cette phase, les bactéries atteignent un nombre maximum qui avoisinerait 20x10®
bactéries/ml.

Troisieme phase

A partir du dix-septieme jour pour le mode sans agitation et du vingt-et-uniemejour pour le mode
avecagitation, le nombre de bactéries reste presque constant. Les bactéries qui se multiplient
compensent celles qui meurent.

Nous constatons que les rejets bruts de flottation et de séparation gravimétrique présentent un
nombre trés élevé de bactéries au cours du processus de biolixiviation, comparé aux autres
échantillons. Par conséquent, les rejets bruts fournissent des conditions propices a 1’évolution
bactérienne.

e Concentration du fer ferreux :

La figure 10 montre la variation de la concentration du fer ferreux en fonction du temps au cours
de la biolixiviation au sein du milieu 9K sans sulfates de fer en mode cinétique avec et sans
agitation.

L’¢évolution du fer ferreux présente des similitudes pour les deux modes. Les courbes montrent
une diminution de la concentration du Fe?* au sein du milieu de culture tout au long de I’essai. Au
début de la biolixiviation, pour le mode cinétique sans agitation, nous enregistrons 0.017mol/L
pour les rejets bruts de flottation, 0.01mol/L pour les rejets bruts de séparation gravimétrique et le
concentré du méme type de traitement, 0.008mol/L pour le concentré de flottation et 0.005mol/L
pour les rejets de flottation. Vers la fin de I’essai, les valeurs pour tous les échantillons convergent
vers une valeur minimale de (0.001mol/L). Quant au mode cinétique avec agitation, la
concentration du fer ferreux est passée a un minimum de 0,001mol /L, ayant initialement une
concentration de 0.019 mol/L pour les rejets bruts de flottation ; 0.009 mol/L pour les deux types
d’échantillon (rejets bruts de séparation gravimétrique et rejets de flottation) et 0.006mol/L pour

108



le concentré de flottation. Le concentré de séparation gravimétrique quant a lui, passe d’une valeur
de 0.01mol/L & 0.0012mol/L a la fin de I’incubation.

L’épuisement dufer ferreux dans le milieu de culture est traduit par I’utilisation de ce composé par
les bactéries pour assurer leur croissance. En effet les bactéries oxydent le fer ferreux en fer
ferrique dans un milieu acide (ce qui correspond au faible pH et a I’augmentation de Eh).

e Oxygeéne dissous :

Les tableaux 4 et 5 révélent la variation de I’oxygéne dissous au cours de la biolixiviation en
fonction du temps en mode cinétique avec et sans agitation pour le milieu 9K sans sulfates de fer.

La disponibilité de I’oxygeéne dans le milieu est essentielle pour 1’activité bactérienne, en effet
I’Acidithiobacillus Ferroxidans est une bactérie aérobie, qui a besoin de ’oxygéne pour sa
productivité et croissance, de ce fait la présence de I’oxygeéne dissous dans le milieu est un signe
de croissance bactérienne et d’oxydation de la matiére organique qui concorde avec
I’augmentation de la densité optique et la diminution du fer ferreux simultanément.

Au début de I’essai cinétique sans agitation, les valeurs de concentration de I’oxygeéne dissous
varient entre 3mg/L pour les rejets bruts et les rejets de flottation ,5mg/l et 4mg/L respectivement
pour les rejets bruts et le concentré de séparation gravimétrique et 0.2mg/l pour le concentré de
flottation ; nous constatons que vers la fin de la biolixiviation toutes les valeurs convergent vers
une concentration supeérieure a 7mg/l. Concernant les essais cinétiques avec agitation, nous
remarquons que la concentration d’oxygeéne dissous dans le milieu augmente au cours du temps
pour atteindre une valeur maximale de presque 8mg/L pour tous les échantillons vers la fin de
I’essai.

Cependant il est essentiel de noter que les variations de tous les paramétres mesurés en milieu 9K
sans sulfates de fer, ne différent pas beaucoup entre les deux modes et que seuls les rejets bruts ont
donné des résultats satisfaisants pour la croissance des bactéries acidophiles.
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5.2.2 Milieu 9K avec sulfates de fer :
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Figure 93:Evolution de la valeur du pH en fonction du temps pour la biolixiviation en mode
cinétique (A : sans agitation ; B : avec agitation).
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Figure 94:Evolution de la valeur du potentiel d'oxydoréduction en fonction du temps pour la
biolixiviation en mode cinétique (A : sans agitation ; B : avec agitation).
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Figure 95:croissance bactérienne en fonction du temps pour la biolixiviation en mode cinétique

(A : sans agitation ; B : avec agitation).
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Figure 96:Evolution de la concentration du fer ferreux en fonction du temps pour la
biolixiviation en mode cinétique (A : sans agitation ; B : avec agitation).
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Tableau34:Evolution de 1’oxygene dissous en fonction du temps pour la biolixiviation en mode
cinétique sans agitation.

Rejets bruts de Rejets bruts de | Concentré de Concentré Rejets de
Jour flottation | s.gravimétrique | s.gravimétrique | de flottation | flottation

Teneur de I'oxygéne dissous dans le milieu (mg/l)

1 2.5 2.74 7.4 4.3 6.19
5 2.73 2.81 7.58 4.57 6.22
7 3.01 5.23 7.35 5.38 6.68
13 1.91 2.34 3.99 1.55 2.5

17 2.26 4.16 5.39 1.03 4.35
21 3.45 5.54 5.97 3.33 5.32

Tableau35:Evolution de 1’oxygene dissous en fonction du temps pour la biolixiviation en mode
cinétique avec agitation.

Rejets bruts de Rejets bruts de | Concentré de Concentré Rejets de
Jour flottation | s.gravimétrique | s.gravimétrique | de flottation | flottation

Teneur de I'oxygéne dissous dans le milieu (mg/I)

5 6.76 7.11 7.15 6.94 6.88
7 6.74 7.74 7.53 5.83 7.26
13 1.62 5.09 5.4 3.23 6.09
17 5.16 6.63 5.04 1.05 0.93
21 5.34 4.81 6.02 3.69 1.07
30 5.96 6.21 6.27 3.77 3.53

Interprétation des résultats :
e pH:

La figure 12 illustre I’évolution du potentiel d’hydrogene en fonction du temps au cours de la
biolixiviation, pour le milieu 9K avec sulfates de fer. Quel que soit le mode, nous distinguons deux
phases a savoir : une phase d’augmentation et une phase de diminution du pH.

Il ressort de cette figure que, pour les deux modes (avec et sans agitation), le pH de la solution
augmente au cours des deux premiers jours, puis reste constant jusqu’ au septieéme jour et diminue
ensuite au cours du temps.

La phase d’augmentation dure treize jours pour les rejets bruts, pendant laquelle nous enregistrons
un maximum de 2.14 pour les rejets bruts de flottation et 2.11 pour les rejets bruts de separation
gravimétrique. Quant aux rejets de flottation, les valeurs atteignent 2.27 durant les 5 premiers
jours.

Pour la phase de diminution du pH, Le pH diminue a vitesse moyenne jusqu’a atteindre des valeurs
minimales a la fin de la biolixiviation, nous obtenons un pH de 1.78 pour les rejets bruts de
flottation1.83 pour les rejets bruts de séparation gravimétrique ;1.89 pour le concentré de flottation
et 2.12 pour le concentré de séparation gravimétrique.
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Concernant les essais cinétiques avec agitation, nous observons une augmentation du pH durant
les treize premiers jours, pour les rejets bruts de flottation, de séparation gravimétrique et le
concentré de separation gravimétrique ; atteignant des pics de pH de 2.3, 2.03 et 2.09
respectivement.

Le concentré de flottation enregistre un maximum de 2.53 au dix-septieme jour, de leur part les
rejets de flottation enregistrent un pic de 2.16a la méme période. Cette augmentation est suivie
d’une diminution progressive de la valeur du pH. A la fin de I’essai, on enregistre des minimums
de 1.53 pour les rejets bruts de flottation ainsi les rejets du méme type de traitement, 1.3 pour les
rejets bruts de séparation gravimétrique, 1.42 pour le concentré de séparation gravimétrique et
finalement une valeur de 2.08 pour le concentré de flottation.

L augmentation du pH est essentiellement due a la dissolution des minéraux silicatés de la gangue
qui neutralisent 1’acidité, tandis que la diminution du pH est un signe de production d’acide
sulfurique dans le milieu, suite a I’activité bactérienne et I’oxydation du fer ferreux.

e Potentiel d’oxydoréduction :

La figure 13 nous renseigne sur 1’évolution du potentiel d’oxydoréduction en fonction du temps
au cours de la biolixiviation pour le milieu 9K avec sulfates de fer. Les courbes présentent deux
différentes parties quel que soit le type d’essais.

Apres une légere diminution du potentiel d’oxydoréduction au cours des sept premiers jours due
probablement a 1’oxydation chimique du minéral par les ions ferriques présents dans 1’inoculum
de départ, il s’en suit une augmentation du potentiel qui correspondrait a une phase exponentielle
des bactéries.

En mode cinétique sans agitation, au bout des sept premiers jours le potentiel redox Eh baisse avec
une vitesse constante, atteignant des valeurs minimales qui varient entre 560mV et 590mV pour
tous les échantillons.Cette diminution est suivie d’une augmentation de la valeur du Eh tout au
long de la période de labiolixiviation. Au bout du 21ém jour, nous enregistrons 606.5mV pour les
rejets bruts de séparation gravimétrique, 590.5mV pour le concentré de séparation gravimétrigque ;
603.3mV pour le concentré de flottation et 610.9mV pour les rejets de flottation et enfin 611mV
pour les rejets bruts du méme type de traitement.

Lorsqu’on observe 1’évolution du potentiel d’oxydoréduction de la solution dans le cas de 1’essai
effectué dans les conditions cinétiques avec agitation, nous constatons que le potentiel au 30em
jour indique une valeur de 622.9mV pour les rejets bruts de flottation, 637.8mV pour les rejets
bruts de séparation gravimétrique, 631.1mV pour le concentré de séparation gravimétrique,
595.8mV pour le concentré de flottation et 624.7mV pour les rejets de flottation.

I1 a été noté que la variation du potentiel d’oxydoréduction est étroitement liée a la variation du
potentiel d’hydrogene. De sorte que, I’augmentation du pH s’accompagne par une diminution du
Eh.
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e Densiteé optique :

La figure 14 nous renseigne sur la croissance bactérienne au cours de la biolixiviation au sein du
milieu 9K avec sulfates de fer, avec et sans agitation.

L’allure des courbes pour les deux modes correspond aux phases de croissance bactérienne.

La phase de latence a duré 13 jours pour les deux modes cinétiques, les valeurs enregistrées de la
densité optique restent stables autour de 0.01 pour le mode cinétique sans agitation et 0.3 pour le
mode cinétique avec agitation.

Au 13ém jour, la densité optique de tous les échantillons augmente considérablement pour
atteindre des valeurs voisines de 2.21( en mode cinétique sans agitation) et 3.3 (en mode cinétique
avec agitation) pour les rejets bruts de flottation, 2.71 ( en mode cinétique sans agitation) et 2,8
(en mode cinétique avec agitation) pour les rejets bruts de séparation gravimétrique, 1.55(en mode
cinétique sans agitation) et 1.3 (en mode cinétique avec agitation) pour le concentré de séparation
gravimétrique, 1.44(en mode cinétique sans agitation) et 3.8 (en mode cinétique avec agitation)
pour le concentré de flottation et enfin 1.93 (en mode cinétique sans agitation) et 4 (en mode
cinétique avec agitation) pour les rejets de flottation. Cette augmentation avec le temps est justifiée
par des valeurs de pH qui ne cessent de diminuer pour chacun des échantillons.

Les résultats obtenus représentent la croissance bactérienne, tel que 1’augmentation correspond a
la phase de croissance exponentielle et la stabilité au début, peut-étre expliquée par 1’adaptation
de la bactérie au milieu de culture (phase de latence). Il est a noter que les essais en mode cinétique
avec agitation ont donné de grandes valeurs de densité optique comparées a celles en mode
cinétique sans agitation, de ce fait, le facteur agitation est a prendre en considération.

e Concentration du fer ferreux :

La figure 15 illustre la variation de la concentration du fer ferreux en fonction du temps pour la
biolixiviation au sein du milieu 9K avec sulfates de fer avec et sans agitation.

L’allure de la courbe présente deux phases (augmentation et diminution) quel que soit le mode
d’essai.

Pour le mode cinétique sans agitation, nous observons une phase d’augmentation au bout des sept
premiers jours durant laquelle les valeurs augmentent légerement atteignant des maximums de
0.17mol/l et 0.18mol/l respectivement pour les rejets bruts de flottation et de séparation
gravimétrique, 0.16mol/l pour le concentré de séparation gravimétrique, 0.14mol/l pour le
concentré de flottation et 0.11mol/l pour les rejets du méme type de traitement. Cette phase est
succédée d’une diminution des concentrations en fer ferreux tout au long de 1’essai jusqu’a
atteindre des valeurs minimales au vingt-et-unieme jour : 0.12mol/l pour le concentré de flottation,
autour de 0.13mol/l pour les rejets bruts de flottation et le concentré de séparation gravimétrique,
0.14mol/l pour les rejets bruts de séparation gravimétrique et 0.08mol/l pour les rejets de flottation.

Quant au mode cinetique avec agitation, on distingue une augmentation des valeurs durant les sept

premiers jours atteignant des extremums de 0.19mol/l et 0.17mol/l respectivement pour les rejets

bruts de flottation et de séparation gravimétrique, 0.18mol/l pour le concentré de flottation et

0.16mol/l pour les rejets du méme type de traitement. Le concentré de separation gravimétrique se
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singularise par une phase d’augmentation qui dure treize jours atteignant un maximum de
0.17mol/l, par la suite, les valeurs baissent graduellement durant la biolixiviation. Les rejets de
flottation enregistrent une valeur minimale de 0.08mol/l, tandis que les autres échantillons
convergent tous vers un minimum de 0.12mol/l.

La diminution de la concentration du fer ferreux dans le milieu de culture est liée a I’activité
bactérienne, car les bactéries veillent a oxyder le fer ferreux en fer ferrique tout en assurant leur
croissance, cette activité s’accompagne d’une génération d’acide sulfurique, ce qui explique la
baisse du pH du milieu et I’augmentation du Eh. Le milieu de culture avec sulfates de fer quant a
lui procure plus d’ions Fe?* au milieu qui fait augmenter sa teneur.

e Oxygeéne dissous :

Les tableaux 6 et 7montrent la variation de 1’oxygene dissous au cours de la biolixiviation en
fonction du temps en mode cinétique avec et sans agitation pour le milieu 9K sans sulfates de fer.

Les variations de I’oxygeéne dissous dans le milieu est un indice de I’activité bactérienne et
d’oxydation de la matiére organique, car I’oxygene est un élément indispensable pour la croissance
des bactéries aérobie tel que 1’Acidithiobacillus Ferroxidans. Tant que I’oxygénedissous est
présent en grandes concentrations, la quantité du fer ferreux diminue suite a son oxydation par le
biais des bactéries qui se développent. Par conséquent, la densité optique du milieu augmente.

Les valeurs sont presque similaires pour les deux modes, nous constatons des valeurs autours de
5mg/l pour les rejets bruts et le concentré de séparation gravimétrique, 4mg/l et émg/I
respectivement pour le concentré et les rejets de flottation. Quant aux rejets bruts de flottation, la
concentration de 1’oxygene dissous est autour de 3.45mg/l pour le mode cinétique sans agitation
et atteint 5Smg/l pour le mode cinétique avec agitation.

Il ressort des variations de ces différents parametres mesurés au sein du milieu 9K avec sulfates
de fer, la présence d’une différence entre les deux modes de biolixiviation. Nous remarquons que
Le mode cinétique avec agitation a donné des résultats satisfaisants.

5.2.3 Comparaison entre les milieux :

Les essais biocinétiques en Erlenmeyer permettent d’évaluer, dans un temps relativement court et
a faible codt, la propriété d'un matériau sulfuré a étre oxydé et lixivié. Ces expérimentations
consistent a approximer les niveaux de solubilisation des métaux et des autres éléments qui sont
susceptibles d'étre atteints a long terme dans I'environnement.

D’aprés les résultats obtenus, nous constatons que le milieu 9K avec sulfates de fer a donné des
concentrations plus grandes en fer ferreux avec un milieu plus acide comparé au milieu 9K sans
sulfates de fer qui a pu donner des resultats satisfaisants en mode cinétique avec agitation. Pour
cette raison, il serait plus raisonnable d’opter pour I’utilisation de réacteur en mode cinétique avec
agitation.

Les rejets bruts avec un pouvoir acidogene trés grand ont permis de fournir les conditions propices
pour le développement des bactéries acidophiles de type A. Ferroxidans, ce qui les rend
générateurs d’acidité. Il est & noter aussi que le retraitement des rejets pourrait minimiser les

115



valeurs d’acidité¢ et donc s’aveére une premiere solution au probléme environnemental de Sidi
Kamber.

5.3 Résultats de ’analyse chimique par spectroscopie d’absorption atomique (SAA)
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Figure 97:Solubilisation du plomb dans les échantillons des essais cinétiques avec agitation dans
le milieu9K (A : Sans sulfates de fer ; B : Avec sulfates de fer).
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Figure 98:Solubilisation du cuivre dans les échantillons des essais cinétiques avec agitation dans
le milieu9K (A : sans sulfates de fer ; B : Avec sulfates de fer).

—=— Fejets bruts de flottation
—i#— Rejets bruts de s.gravimeétrigue|
—a— Concente de flottation

Cd (mg/l)

—»— Concente de s.gravimetrique
A B —— Rejets de flottation
0.25 0.22
y v
— " 0.20
0.20 P ’ e ——
e o °
0.18
0.15 - —e A, A
—o— I = A
>
E o016
0.10 © *
O
0.14
0.05 ——3— ———%
&
A A, 0.12

0.00

Temps (Jour) Temns (1our)

Figure 99:Solubilisation du cadmium dans les échantillons des essais cinétiques avec agitation
dans le milieu9K (A : sans sulfates de fer ; B : Avec sulfates de fer).
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Figure 100:Solubilisation du zinc dans les échantillons des essais cinétiques avec agitation dans
le milieu9K (A : sans sulfates de fer ; B : Avec sulfates de fer).
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Figure 101:Solubilisation du fer dans les échantillons des essais cinétiques avec agitation dans le
milieu9K (A : sans sulfates de fer ; B : Avec sulfates de fer).
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Interprétation :
e Pb:

D’apreés les résultats obtenus avec les essais en milieu 9K sans sulfate ferrique (Figure 1 (A)), nous
constatons que les courbes de variation de la concentration du plomb dans les lixiviats contenant
les rejets bruts et le concentré de séparation gravimétrique connaissent une tendance montante a
partir d’une concentration initiale de 1.09mg/L pour les rejets bruts de flottation, 1.06mg/L pour
les rejets bruts de séparation gravimétrique et 1.75mg/L pour le concentré de séparation
gravimetrique ; et ceci avec des concentrations finales proches de 2.9mg/L et 5.5mg/L pour les
rejets bruts de flottation et de séparation gravimétrique. Quant aux autres échantillons, ils n’ont
pas pu solubiliser efficacement le plomb.

Concernant les essais en milieu 9K avec sulfate ferrique (Figure 1(B)), nous remarguons une
augmentation des concentrations en plomb pour les échantillons de rejets bruts, avec des
concentrations finales ne dépassant pas les 2.5mg/L, tandis que les essais avec les concentrés et
les rejets de flottation quant a eux, enregistrent des valeurs tres faibles qui varient entre 2 mg/L et
2.06mg/L.

> Le rendement de solubilisation du plomb le plus élevé est obtenu avec les rejets bruts de
séparation gravimétrique au sein du milieu 9K sans sulfates de fer (5,5mg/L).

e Cu:

La figure 2 révele la solubilisation du cuivre dans le milieu 9K (sans et avec sulfates de fer). Nous
constatons que les deux milieux présentent des courbes croissantes a des vitesses variées.

Pour le milieu 9K sans sulfates, les concentrations de cuivre en solution passent de 0.82mg/L a
2.5mg/L pour les rejets de flottation. La concentration en solution s'éléve respectivement a pres de
1.5mg/L et de 0.37mg/L pour les rejets bruts de flottation et de gravimétrie.

Les échantillons contenant les concentrés indiquent des valeurs faibles, elles atteignent 0.1mg/L
et 0.002mg/L respectivement pour le concentré de flottation et de séparation gravimétrique.

Concernant le milieu 9K avec sulfates de fer, le meilleur rendement est observé pour le concentré
de séparation gravimétrique, le cuivre est alors solubilisé a des concentrations de 41.13mg/L. Pour
les rejets bruts et les rejets de flottation, nous observons une hausse marquée des valeurs
respectivement de 3,05mg/L a 15mg/L et de 8,7mg/L a 10.35mg/L.

> Le meilleur rendement du cuivre est obtenu pour le concentré de séparation
gravimétrique au sein du milieu 9K avec sulfates de fer (41.13mg/L).
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e Cd:
La figure 3 présente la solubilisation du cadmium dans le milieu 9K (sans et avec sulfates de fer).

Pour le milieu 9K sans sulfates, le cadmium est solubilisé a des concentrations respectives de
0.22mg/L et 0.15mg/L pour les rejets bruts de flottation et de séparation gravimeétriques. Pour les
autres echantillons, les concentrations en solution passent de 0.009mg/l a 0.04mg/L en moyenne.

Les résultats obtenus pour le milieu 9K avec sulfates de fer montrent que le concentré de separation
gravimétrique donne le meilleur taux de solubilisation du cadmium. La concentration augmente a
0.21mg/L apres treize jours de lixiviation, ces valeurs commencent a se stabiliser a partir du dix-
septiéme jour. Quant aux autres échantillons, 1’évolution des valeurs d’extraction du cadmium
présente la méme allure que le concentré de séparation gravimétrique mais avec des valeurs
significativement plus petites.

» Le meilleur rendement du cadmium est obtenu pour le concentré de séparation
gravimetrique au sein du milieu 9K avec sulfates de fer (0.21mg/L).

e Zn:
La figure 4 représente la solubilisation du zinc dans le milieu 9K (sans et avec sulfates de fer).

Les lixiviats contenant les rejets bruts (de flottation et de séparation gravimétrique) connaissent
une augmentation des valeurs de concentrations en zinc avec le temps et ce jusqu’a t=17 jours avec
14mg/L pour les rejets bruts de flottation et 10mg/L pour les rejets bruts de gravimétrie, les
concentrations se stabilisent ensuite, sans connaitre de grande variation et ce jusqu’a t=21jours.

Nous avons noté une variation des valeurs de concentrations en zinc assez similaires entre les
lixiviats contenant les concentrés et les rejets de flottation.

Concernant le milieu 9K avec sulfates de fer, la concentration en zinc augmente a des valeurs de
7mg/L et 11mg/L pour les rejets bruts de séparation gravimétrique et de flottation
(respectivement).

> Le meilleur rendement du zinc est obtenu pour les rejets bruts de flottation au sein du
milieu 9K sans sulfates de fer (14mg/L).

o [e:

La figure 5 nous renseigne sur la solubilisation du fer dans le milieu 9K (sans et avec sulfates de
fer).

Le suivi de la concentration en fer dans les lixiviats obtenus avec le milieu 9K sans sulfates ferrique
montre que les courbes des rejets bruts e le concentré de séparation gravimétrique ont tendance a
augmenter graduellement tout au long de la lixiviation bactérienne et enregistrent des valeurs
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finales proches de 90mg/L pour les rejets bruts de séparation gravimetrique et 110mg/L pour le
concentré du méme type de traitement.

Les rejets bruts, concentré et rejets de flottation quant & eux connaissent une tendance descendante
jusqu’a atteindre 45.3mg/L pour les rejets bruts de flottation, 2.45mg/L pour le concentré de
flottation et 6.65mg/L pour le rejet de flottation.

Pour le milieu 9K avec sulfates de fer, la teneur du fer au sein du concentré de séparation
gravimétrique passe de 130mg/L a 140,5 mg/L, qui est I’optimum des valeurs de la teneur du fer
dans les échantillons. Pour les autres échantillons testés, 1’évolution des valeurs de concentrations
en fer présente la méme allure que les rejets bruts mais avec des valeurs significativement plus
faibles.

> Le meilleur rendement du fer est obtenu pour le concentré de séparation gravimétrique
au sein du milieu 9K avec sulfates de fer (140,5mg/L).

Les résultats obtenus avec les essais en milieu 9K sans et avec sulfate ferrique, sont recensés ci-
dessous :

Rejets bruts de flottation

Les résultats obtenus pour les rejets bruts de flottation témoignent que ce substrat capable de
solubiliser presque tous les métaux (Zn, Pb, Cu, Fe et Cd).

Rejets bruts de séparation gravimétrique

Tous les pourcentages de solubilisation finale sont plus élevés pour les rejets de séparation
gravimétrique et I'augmentation est particuliérement importante pour le Pb, Zn et Cd. Ce test
confirme, encore une fois le potentiel acidogene éleve de ces rejets.

Concentré de séparation gravimétrique

Une mise en solution est remarquable des métaux Cu, Cd et Fe a également été mesurée lors de ce
test.

Concentré de flottation

Les tests biocinétiques demontrent clairement une solubilisation élevée du cadmium et moyenne
du cuivre.

Rejets de flottation

Généralement, les essais affirment que, comme cela était prévisible, le résidu de retraitement par
flottation est apte a genérer des effluents acides et chargés en métaux toxigues.

Il est a noter que les tests biocinétiques (soumis a une agitation) réalisés avec un milieu 9K
contenant des sulfates ferriques solubilisent mieux le cuivre et cadmium.
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Conclusion Générale

L’industrie miniére, bien qu’elle contribue amplement au développement économique des pays,
elle génére par toutes les activités qu’elle opére une grande quantité des rejets solides et liquides.
Ces rejets miniers sous ’action de I’altération naturelle (eau et air) et 1’activité bactérienne,
produisent du drainage minier acide suite a I’oxydation des minéraux sulfurés présents dans ces
résidus. Par conséquent, 1’équilibre environnemental est rompu. Afin de remédier a ce probléme,
les chercheurs ne cessent de développer des méthodes innovantes pouvant contréler et prédire la
formation du DMA et qui sont a la fois écologiques, économiques et simulent bien 1’état in situ ;
les méthodes bio-cinétiques sont 1’une des solutions qui ont vu le jour dans les années 90 mais
restent le sujet principal de plusieurs études jusqu’a I’époque actuelle.

Le projet de recherche initi¢ durant ce travail repose essentiellement sur I’emploie des méthodes
bio-cinétiques pour la détermination du potentiel acidogene des rejets de la mine abandonnée de
Sidi Kamber. L'idée principale de cette étude était d'améliorer une technique cinétique en réacteurs
de lixiviation afin d'augmenter la rapidité et la fiabilité des résultats en découlant, de méme que de
statuer sur la stabilité des différents déchets miniers. Apres une caractérisation physico-chimique,
chimique et minéralogique des échantillons, des tests bio-cinétiques ont été réalisés au sein du
laboratoire de Génie Minier de I’Ecole Nationale Polytechnique, et cela avec ajout de milieu
nutritif a la solution lixiviante et inoculation de chacun des réacteurs (Erlenmeyers) afin de
s'assurer du support bactérien.

De plus, pour la réduction de cet impact environnemental des résidus, nous avons réalisé des essais
de flottation et de séparation gravimétrique par table a secousses afin de valoriser et de dépolluer
les résidus des ETM mais aussi pour évaluer les éventuels risques environnementaux associés a la
disposition dans I'environnement des rejets issus du recyclage (retraitement) des résidus miniers
sulfureux.

Les résultats des essais de flottation ont révélé une teneur en fer de 61.20% et une récupération de
presque 33.2%, une teneur en plomb de 7.23% et une récupération de 1’ordre de 35.19% et enfin
une récupération en zinc de 32.37%. Nous avons aussi proposée un schéma de flottation permettant
d’un coté, la récupération des métaux et de 1’autre coté la dépollution des résidus des ETM. Quant
aux essais de séparation gravimétrique, ils ont donné un rendement pondéral moyen de 13.5 %.

Les essais statiques ont permis I’évaluation du potentiel de génération d’acide des rejets miniers
de Sidi Kamber et nous ont permis d’en conclure que ces rejets bruts sont fortement générateurs
d’acidité avec un pouvoir net de neutralisation équivaut a (-132.75Kg CaCOs/t) pour les rejets
bruts de séparation gravimétrique, ce qui est beaucoup plus nocif a I’environnement comparé a (-
60,5625 Kg CaCOz/t) pour les rejets bruts de flottation.

Apres avoir isolé et acclimaté, en laboratoire du Génie Minier de I’Ecole Nationale Polytechnique,

les bactéries acidophiles de types Acidithiobacillus Ferrooxidans a partir d’échantillons prélevés

de la mine abandonnée de Sidi Kamber, deux types d’essais biocinétiques de prédiction du DMA

ont éte réalisés (avec et sans agitation) en utilisant deux milieux de culture différents (9K avec et

sans sulfates de fer). Cing types d’échantillons ont été étudiés, a savoir : les rejets bruts de flottation
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et de separation gravimétrique, le concentré de flottation et de séparation gravimétrique et les rejets
de flottation. Le suivi des essais a eté effectué par des mesures électrochimiques (pH, potentiel
redox, densité optique, concentration du fer ferreux et la concentration de 1’oxygéne dissous dans
le milieu), accompagné d’analyses chimiques par spectroscopie d’absorption atomique (SAA) afin
d’évaluer le taux de solubilisation des métaux dans chaque type d’échantillons.

Les résultats ont montré que le milieu 9K avec sulfates de fer a donné des concentrations élevées
en fer ferreux avec un milieu plus acide comparé au milieu 9K sans sulfates de fer ou de bons
résultats ont été obtenus en mode cinétique avec agitation. En conséquence, il serait préférable
d’utiliser des réacteurs en mode cinétique avec agitation. Les rejets bruts avec un pouvoir
acidogéne tres grand ont permis de fournir les conditions propices pour le développement des
bactéries acidophiles de type A. Ferroxidans, ce qui les rend générateurs d’acidité.

L’analyse chimique des lixiviats par SAA a montré que les rejets bruts de flottation et de séparation
gravimétrique sont capables de solubiliser presque tous les métaux (Zn, Pb, Cu, Fe et Cd). Les
concentrés de flottation et de séparation gravimétrique ainsi que les rejets de flottation, quant a
eux, ont indiqué une mise en solution importante des métaux Cu et Cd.

Cependant, il est important de noter que la méthode cinétique de prédiction s'avére efficace
principalement avec I'ajout d'une culture bactérienne qui augmente ainsi la fiabilité et la rapidité
de la méthode analytique.

Certaines recommandations peuvent étre émises pour approfondir ce travail de recherche comme
1) L’utilisation d’autres espéces bactériennes acidophiles utilisées dans I’extraction de métaux ou
pourquoi pas inoculation de chacun des réacteurs avec une culture bactérienne mixte.

2) La réalisation des tests de prédiction biocinétiques en colonnes de percolation, en cellules
humides ou en mini-cellules d’altération afin de déterminer les cinétiques de réaction impliquées
dans la production de drainage minier acide et d'établir les parametres des modeéles simulant les
principales réactions chimiques et biochimiques pouvant se produire dans les rejets miniers.

3) Une désulfuration (par flottation ou séparation gravimétrique) avec un rendement supérieur a
90% serait nécessaire afin d'obtenir un potentiel net nul de production d'acide dans ces rejets.
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ANNEXE

Rejets bruts de flottation
Mode statique Mode cinétique
Mesure | pH Eh (mV) | Densit¢ | [Fe**] |pH | Eh Densité | [Fe?']
oPtiaUe | rony mv) | OPHAYe | ol

1 4 562.1 0.01 0.017 4 532 0.07 0.019
2 2.97 543 0.02 0.015 292 |534 |0.07 0.017
3 2.92 543 0.01 0.01 272 | 5365 | 0.06 0.001
4 2.83 546.4 1.012 0.002 269 |567.1 |1.31 0.001
5 2.89 547.1 1.16 0.001 26 |5638 | 147 0.0009
6 2.81 554.2 117 0.001 256 |557.7 |15 0.001
7 2.77 565.9

Tableau 6:Reésultats des mesures électrochimiques pour les rejets bruts de flottation des essais
biocinétiques (avec agitation) dans le milieu 9K (sans sulfates de fer).

Tableau 7:Résultats des mesures électrochimiques pour les rejets bruts de séparation
gravimétrique des essais biocinétiques (avec agitation) dans le milieu 9K (sans sulfates de fer).

Rejets bruts de séparation gravimétrique
Mode statique Mode cinétique
Mesure | pH Eh Densité | [Fe?*] pH Eh Densité | [Fe*']
(mV) optique (mol/l) (mv) optique (mol/l)
1 4 577.6 0.05 0.01 4 554 0.11 0.009
2 2.58 549.7 0.05 0.008 2.54 556 0.11 0.008
3 2.7 549.7 0.05 0.005 2.47 557.1 | 0.11 0.003
4 2.74 560.3 1.19 0.001 2.39 571 1.81 0.001
5 2.71 560.9 1.36 0.001 2.41 579.6 | 1.95 0.001
6 2.64 567.5 1.39 0.0009 2.28 5724 |21 0.0009
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7 2.53 582.2

Tableau 8:Résultats des mesures électrochimiques pour le concentré de séparation gravimétrique
des essais biocinétiques (avec agitation) dans le milieu 9K (sans sulfates de fer).

Concentre de separation gravimeétrique

Mode statique Mode cinétique
Mesure  ["pH Eh Densité | [Fe?*] |pH | Eh Densité | [Fe?*]

(mV) | optique (mol/l) (mv) optique (mol/l)
1 4 520.7 | 0.009 0.01 4 520 0.02 0.01
2 361 | 4754 |0.01 0.008 |[3.23 |5228 |0.01 0.009
3 3.83 | 4754 | 0.008 0.005 |[3.23 |5223 |0.01 0.004
4 406 | 4547 |0.076 0.001 |[324 |[5105 |0.04 0.002
5 449 | 4166 |0.1 0.001 |[325 |[511.7 |[0.15 0.001
6 517 | 4107 |01 0.0009 |3.26 [5285 |0.16 0.001
7 5.28 525.7

Tableau 9:Résultats des mesures électrochimiques pour le concentré de flottation des essais
biocinétiques (avec agitation) dans le milieu 9K (sans sulfates de fer).

Concentré de flottation

Mode statique Mode cinétique
Mesure ol [Eh [ Densité | [Fe*] |pH | Eh Densité | [Fe?']

mV) | optique optique

(mV) | optique | oy mvy | P1Y T mony
1 4 426.4 | 0.02 0.008 |4 377 0.42 0.006
2 485 [4156 |0.02 0.007 |56 380 0.4 0.005
3 519 |4156 |0.02 0.007 [6.32 [3779 |0.36 0.002
4 529 |365.8 |0.19 0.001 |[6.15 [351.1 |0.64 0.001
5 6.11 [355.1 |[0.25 0.001 |[6.01 [361.4 |[1.12 0.001
6 6.25 |366.8 |0.28 0.001 [585 [3695 |1.14 0.0008
7 6.15 378.3
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Tableau 10:Résultats des mesures électrochimiques pour les rejets de flottation des essais
biocinétiques (avec agitation) dans le milieu 9K (sans sulfates de fer).

Rejets de flottation

Mode statique Mode cinétique
Mesure | pH Eh Densité | [Fe**] |pH | Eh Densité | [Fe?']

(mV) | optique (mol/l) (mv) optique (mol/l)
1 4 4741 ] 0.02 0.005 4 502 0.19 0.009
2 408 | 4958 |0.01 0.005 3.49 | 505 0.19 0.008
3 3.6 4958 | 0.01 0.005 3.79 |5046 |0,18 0.001
4 3.65 | 4647 |0.07 0.002 3.83 | 595 0.77 0.001
5 428 | 4356 |0.19 0.001 3.8 493.1 | 1.16 0.0009
6 486 |4338 |02 0.001 3.75 | 4953 | 117 0.001
7 4.83 496.6

Tableau 11:Résultats des mesures électrochimiques pour les rejets bruts de flottation des essais
biocinétiques (avec agitation) dans le milieu 9K (avec sulfates de fer).

Rejets bruts de flottation

Mode statique Mode cinétique
Mesure | pH Eh Densité | [Fe**] |pH | Eh Densité | [Fe?']

(mV) | optique (mol/l) (mv) optique (mol/l)
1 1.8 673 0.008 0.16 1.8 623.5 | 0.48 0.155
2 2.05 | 656 0.009 0.167 1.76 | 6009 |05 0.192
3 2.08 | 585 0.01 0.17 2.03 |569.6 |0,58 0.16
4 214 | 5886 |0.014 0.168 2.2 587.1 |3.17 0.15
5 1.94 | 6004 |1.45 0.15 2.3 595.8 | 3.18 0.145
6 1.78 | 611 2.21 0.126 1.84 |607.4 |33 0.13
7 1.84 | 6229
8 1.53
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Tableau 12:Résultats des mesures électrochimiques pour les rejets bruts de séparation gravimétrique des
essais biocinétiques (avec agitation) dans le milieu 9K (avec sulfates de fer).

Rejets bruts de séparation gravimétrique

Mode statique Mode cinétique
Mesure | pH Eh Densité | [Fe**] |pH | Eh Densité | [Fe?']

(mV) | optique (mol/l) (mv) optique (mol/l)
1 1.8 678 0.009 0.17 1.8 6158 | 0.16 0.16
2 1.96 | 658 0.01 0.182 1.88 | 590 0.17 0.17
3 2 590 0.013 0.189 2.08 |579.3 |0,19 0.155
4 211 | 5917 |0.017 0.18 218 | 5965 |2.43 0.14
5 201 [598.3 |1.34 0.164 203 |6129 |25 0.135
6 1.83 | 6065 |271 0.142 1.75 |6202 |28 0.12
7 1.73 | 637.8
8 1.3

Tableau 13:Résultats des mesures électrochimiques pour le concentré de séparation gravimétrique des
essais biocinétiques (avec agitation) dans le milieu 9K (avec sulfates de fer).

Concentré de séparation gravimétrique

Mode statique Mode cinétique
Mesure | pH Eh Densité | [Fe?] pH Eh Densité | [Fe?']

(mV) | optique (moll) mv) optique (mol/l)
1 18 630 0.006 0.159 1.8 619.1 0.1 0.163
2 2.61 620 0.007 0.16 1.84 603 0.11 0.168
3 2.52 560 0.009 0.162 2.04 570.8 0,13 0.175
4 2.43 572.8 0.012 0.158 2.06 592.1 0.58 0.16
5 2.29 581.9 0.95 0.143 2.09 609.9 1.23 0.14
6 2.12 590.5 1.55 0.129 1.79 615.2 1.3 0.127
7 1.69 631.1
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1.42

Tableau 14:Résultats des mesures électrochimiques pour le concentré de flottation des essais

biocinétiques (avec agitation) dans le milieu 9K (avec sulfates de fer).

Concentré de flottation
Mode statique Mode cinétique
Mesure | pH Eh Densité | [Fe?] pH Eh Densité | [Fe?']
(mV) | optique (mol/l) (mV) optique (mol/l
1 1.8 640 0.007 0.138 1.8 601.4 0.18 0.16
2 251 626 0.008 0.14 2.16 585 0.19 0.18
3 2.45 558 0.01 0.146 2.11 574 0,28 0.16
4 2.32 581.3 0.012 0.14 2.29 570.8 35 0.14
5 2.08 593.2 1.25 0.124 2.33 567.3 3.6 0.135
6 1.89 603.3 1.44 0.12 2.53 567.4 3.8 0.12
7 2.53 595.8
8 2.08

Tableau 15:Résultats des mesures électrochimiques pour les rejets de flottation des essais biocinétiques

(avec agitation) dans le milieu 9K (avec sulfates de fer).

Rejets de flottation
Avec agitation Sans agitation
Mesure | pH Eh Densité | [Fe*'] pH Eh Densité | [Fe*']
(mV) | optique (mol/l) (mV) optique (mol/l)
1 18 660 0.004 0.09 1.8 617.1 0.007 0.156
2 2.27 645 0.005 0.105 1.89 596 0.008 0.16
3 2.25 575 0.007 0.11 2.03 586.8 0,1 0.13
4 2.21 585.1 0.009 0.105 2.07 570.5 35 0.11
5 1.97 599.8 1.46 0.095 211 588.8 3.7 0.1
6 1.78 610.9 1.93 0.08 2.16 599.8 4 0.08
7 1.98 624.7
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1.53

Tableau 16:Résultats de la solubilisation des éléments métalliques dans les rejets bruts de
flottation des essais cinétiques (avec agitation) dans le milieu9K (Sans et avec sulfates de fer).

Rejets bruts de flottation

Sans sulfates de fer Avec sulfates de fer
Mesure Pb Cu Cd Zn Fe Pb Cu Cd Zn Fe
mg/I
(mg/l) (mafh) (mg/l) | (mg/l) | (mg/l) | (mg/l) | (mg/l) | (mg/l) | (mg/l) | (mg/l)
1 1.09 0.38 0.156 13.55 50.2 1.09 3.05 0.146 8 40
2 1.86 0.74 0.183 13.8 48.6 1.2 7.8 0.176 8.5 50.5
3 2.44 0.9 0.204 13.9 46.5 1.56 13.5 0,199 9 46.1
4 2.7 1.2 0.208 14 455 2 14.2 0.198 10 80.5
5 2.9 15 0.22 14 45.3 2.5 15 0.198 11 100.5

Tableau 17:Résultats de la solubilisation des éléments métalliques dans les rejets bruts de
séparation gravimétrique des essais cinétiques (avec agitation) dans le milieu9K (Sans et avec
sulfates de fer).

Rejets bruts de séparation gravimétrique

Sans sulfates de fer Avec sulfates de fer
Mesure Pb Cu Cd Zn Fe Pb Cu Cd Zn Fe
mg/I
(mg/l) (mg/h) (mg/l) (mg/l) | (mg/l) | (mg/) | (mg/l) | (mg/l) | (mg/l) (mg/l)
1 1.06 0.25 0.096 7.65 82.5 1.1 29 0.145 5.3 80
2 1.53 0.262 0.118 8 83 1.43 3.98 0.176 5.87 89.2
3 2.12 0.268 0.137 9 85 1.7 5 0,184 6.4 88.1
4 3.75 0.34 0.144 10 87 2.2 54 0.183 6.68 88.7
5 5.5 0.37 0.15 10 90 2.5 6 0.183 7 89
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Tableau 18:Résultats de la solubilisation des éléments métalliques dans le concentré de flottation

des essais cinétiques (avec agitation) dans le milieu9K (Sans et avec sulfates de fer).

Concentré de flottation

Sans sulfates de fer Avec sulfates de fer
Mesure Pb Cu Cd Zn Fe Pb Cu Cd Zn Fe
mg/I
(mg/l) (mafh) (mg/l) | (mg/l) | (mg/l) | (mg/l) | (mg/l) | (mg/l) | (mg/l) | (mg/l)
1 0.34 0.11 0.001 0.77 3.35 2.5 6.35 0.168 6 6.4
2 0.45 0.12 0.019 0.74 2.3 2.4 8.73 0.171 5.2 5.4
3 0.15 0.113 0.025 0.7 1.1 2.2 10.45 0.173 3.089 45
4 0.16 0.11 0.022 0.62 2.1 2.1 9.78 0.172 3.085 5.2
5 0.17 0.1 0.02 0.55 2.45 2 9.4 0.172 3.081 5.6

Tableau 19:Résultats de la solubilisation des éléments métalliques dans le concentré de
séparation gravimétrique des essais cinétiques (avec agitation) dans le milieu9K (Sans et avec
sulfates de fer).

Concentré de séparation gravimétrique

Sans sulfates de fer Avec sulfates de fer
Mesure Pb Cu Cd Zn Fe Pb Cu Cd Zn Fe

mg/I

(mg/l) (mafh) (mg/l) | (mg/l) | (mg/l) | (mg/l) | (mg/l) | (mg/l) | (mg/l) | (mg/l)

1 1.75 0.1 0.008 1.21 100 2.44 32.1 0.158 2.45 130
2 1.81 0.07 0.048 1.12 100.2 2.3 38.2 0.187 2.43 130.4
3 1.9 0.007 0.064 1.03 100.5 2.23 41.2 0.212 2.42 125.2
4 0.45 0.005 0.059 0.76 100.8 2.15 41.2 0.211 2.2 135.1
5 0.51 0.002 0.051 0.5 110 2.06 41.13 0.211 2.05 140.5
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Tableau 20:Résultats de la solubilisation des éléments métalliques dans les rejets de flottation

des essais cinétiques (avec agitation) dans le milieu9K (Sans et avec sulfates de fer).

Rejets de flottation

Sans sulfates de fer Avec sulfates de fer
Mesure Pb Cu Cd Zn Fe Pb Cu Cd Zn Fe

mg/I

(mg/l) (mafh) (mg/l) | (mg/l) | (mg/l) | (mg/l) | (mg/l) | (mg/l) | (mg/l) | (mg/l)

1 0.27 0.82 0.02 4.81 7.8 2.43 8.7 0.112 6.75 110.2
2 0.34 0.67 0.045 3.65 54 2.28 5.6 0.119 4.3 98
3 0.17 2.5 0.057 2.87 4.75 2.24 4.6 0.124 2.97 95.3
4 0.18 25 0.052 2.86 6.2 2.22 9.3 0.138 2.94 97
5 0.18 2.5 0.049 2.85 6.65 2.04 10.35 0.155 291 98.7
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