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RESUME

L’industrie miniere est confrontée a de nombreux défis liés a la production d’importantes quantités
de rejets solides lors des activités d’exploitation (roches stériles) et de traitement des minerais
(résidus miniers fins ou rejet de concentrateur). Ces rejets qui sont parfois sulfureux, sont
entreposés dans des aires de stockage appelées respectivement haldes a stériles et parcs a résidus.
Cependant, une gestion inadéquate pourrait entrainer certaines instabilités d’ordres physique ou
chimique qui pourraient engendrer d’énormes dégats a 1’environnement. Un exemple d’instabilité
physique peut étre les ruptures de digues provoquant la libération d’énormes quantités de résidus
miniers dans I’environnement, détruisant ainsi la faune et la flore sur leur passage. L’instabilité
d’ordre chimique ou géochimique se produit lorsque les résidus sulfureux s’oxydent a la suite de
leur exposition a I’oxygeéne de I’air et a I’eau des précipitations, et produisent le drainage minier
acide (DMA). Le DMA est I’'un des problémes environnementaux miniers le plus important. Afin
de limiter les risques liés aux instabilités physique (rupture de digues) et chimique (DMA) et leur
impact a long terme sur I’environnement, les rejets sulfureux doivent étre gérés de fagon adéquate.
De nombreuses techniques ont été développées pour la gestion des résidus miniers fins comme les
méthodes de stockage en surface des résidus miniers fins sous forme densifiée (densification par
déshumidification) et la gestion intégrée des résidus par différents types de recouvrement jouant le
role de barriére a I’oxygeéne de 1’air ou a 1’eau pour limiter leur oxydation. Habituellement, des
matériaux granulaires de nature géologique proches du site, des géocomposites ou des
géomembranes sont utilisés a cette fin. En outre, I’utilisation des polymeres superabsorbants (PSA)
pour la déshumidification des résidus miniers fins en pulpe s’est avérée comme une alternative

prometteuse pour la réduction des risques d’instabilité physique des digues des parcs a résidus.

La présente étude s’inscrit dans un projet de recherche visant a évaluer 1’utilisation des polymeres
superabsorbants (PSA) de type polyacrylate de sodium (PA-Na) dans la gestion des résidus miniers
fins. L*étude a donc pour but d’évaluer la faisabilité de création d’une couche de faible perméabilité
(CFP) faite d’un mélange de sable ou de résidus miniers fins avec des PSA et pouvant servir comme
materiau dans les systémes de recouvrement des parcs a résidus miniers fins (phase 1). De plus, la
performance des PSA dans I’enlévement (total ou partiel) des métaux lourds dissous dans les

effluents miniers a été évaluée dans le contexte de la CFP avec PSA (phase 2).
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Dans la premiere phase, quatre types de PSA (MO06K, MO6L, M85F et A03P), fournis par la
compagnie Drummondville, Recyc-PHP Inc., ont été caractérisés. Les analyses granulométriques
a sec ont permis de les classifier selon la taille moyenne des grains (du plus fin au plus grossier):
MO0685F < MO6K < A03P < MO6L. Les essais d’absorption et de désorption permettant d’évaluer
la capacité d’absorption et de rétention de 1’eau ou des effluents miniers des PSA ainsi que les
essais préliminaires réalisés ont permis de : i) choisir les PSA a grains grossiers (M06K, AO3P et
MOG6L) et leur dosage (1 g/500 ml d’eau) pour la déshumidification des résidus en pulpe, ii) choisir
le PSA a grains fins M85F et les difféerentes proportions (de 0,3% a 1% de la masse seche de sable
ou de residus) dans les mélanges destinés a la création de la couche de faible perméabilité (CFP)
dite de rétention d’humidité (CRH).

Les caractérisations hydrogéotechniques de la CFP en laboratoire (conductivité hydraulique
saturée ou ksat, courbes de rétention d’eau CRE) ont été réalisées avec des mélanges contenant
uniquement les PSA a grains fins (M85F) a cause de leur capacité a former du gel (gel blocking).
Les résultats obtenus révelent que plus la proportion de PSA est importante dans le matériau, plus
la conductivité hydraulique saturée du mélange devient faible, et atteint 10" & 10 m/s, alors que
ksat mesurée pour le sable (matériau témoin) était de 10~ m/s, soit une réduction de 2 a 3 ordres de

grandeur.

Dans la deuxiéme phase, des essais en colonne ont été réalisés pour évaluer le comportement de la
CFP. Les résultats ont démontré que les mélanges de sable avec des PSA a grains fins (M85F)
avaient une tres grande capacité de rétention de 1’eau absorbée et de ’humidité environnante. En
effet, les CFP simulés en colonnes semblaient imperméables a 1’eau apres que le gel des PSA
contenu dans le mélange se soit formé & la suite du ringcage/mouillage par suite du gel formé,
dépendamment de la proportion des PSA. Dans cette phase, les essais d’enlévement de métaux
lourds dissous dans des solutions synthétiques (simulant le drainage neutre contaminé ou DNC)
par les PSA ont montré des résultats concluants et trés encourageants pour la gestion des eaux
minieres. En effet, les taux d’enlévement d’éléments As, Co, Cu et Ni sont respectivement de 89,2
a 90,4% (avec les PSA MO06L), 54,9 a 65,4% (avec les PSA M85F), 50,8 a 58,1% (avec les PSA
AO03P) et 55,9 a 62,7% (avec les PSA M06K).
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Au terme de cette ¢tude, les résultats obtenus montrent qu’il serait tout a fait faisable de créer une
couche de faible perméabilité (CFP) dite de rétention d’humidité (CRH) en mélangeant un matériau
de nature géologique (sable) avec de trés faibles proportions (< 1% de la masse seche de sable) de
de matériaux synthétiques (PSA de type PA-Na). Une telle couche CFP a démontré sa capacité a
réduire drastiquement la perméabilité du sable qui devient un matériau quasi imperméable qui agira
comme barriere a I’oxygeéne ou barriere a I’eau dans des systémes de recouvrement pour la
restauration des parcs a résidus. De plus, les PSA ont démontré un grand potentiel pour
I’enlévement significatif de certains métaux lourds ou metalloides dissous dans des eaux
contaminées et auraient un potentiel d’utilisation dans la gestion du DNC, afin de réduire son

impact sur I’environnement.
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ABSTRACT

The mining industry faces many challenges related to the production of large quantities of solid
waste during mining (waste rock) and mineral processing (fine or mill tailings) activities. These
solid waste, often sulphide-rich, are stored in storage facilities known respectively as waste rock
piles/dump and tailings impoundments. However, inadequate management could lead to certain
physical or chemical instabilities that can cause enormous damage to the environment. An example
of physical instability can be dyke failures causing the release of huge quantities of mine tailings
into the environment, destroying the fauna and flora in their path. Chemical or geochemical
instability occurs when sulphide-rich tailings oxidize because of exposure to oxygen from the air
and water from precipitation, resulting in acid mine drainage (AMD). The AMD is one of the most
important mining environmental concerns. To limit the risks associated with physical (e.g., dyke
failures) and chemical (e.g., AMD) instabilities and their long-term impact on the environment,
sulphide-rich tailings must be managed appropriately. Many techniques have been developed for
the management of fine mine tailings, such as surface storage methods for mine tailings in densified
form (densification by dehumidification) and the integrated tailings management using different
cover systems acting as a barrier of oxygen from the air or of water to limit their oxidation. Usually,
granular materials of a geological nature close to the site, geo-composites or geomembranes are
used for this purpose. In addition, the use of superabsorbent polymers (SAPs) for the
dehumidification of fine tailings slurry has proven to be a promising alternative for reducing the

risk of physical instability of tailings dams.

The present study is part of a research project aimed at evaluating the use of the sodium
polyacrylate (Na-PA) type of superabsorbent polymers (SAPs) in mine tailings management. The
purpose of the study is therefore to assess the feasibility of a low permeability layer (LPL) made
of a mixture of sand or non-acid generating mine tailings with SAPs and which can be used as a
material in the cover systems for tailings (phase 1). In addition, the performance of the SAPs in the
removal (total or partial) of heavy metals dissolved in mine effluents was evaluated in the context

of LPL incorporating SAPs (phase 2).



In the first phase, four types of SAP (MO6K, MO6L, M85F and AO3P), supplied by the
Drummondville company Recyc-PHP inc., were characterized. The particle size distribution of the
dry SAP allows classifying them according to the medium grain size (from the finer to the coarser):
M85F < M0O6K < A03P < MO6L. The absorption and desorption tests were used to assess the
absorption and retention capacity of water or mine effluents from SAPs, as well as the preliminary
tests carried out allows to choose : i) coarse-grained SAPs (M0O6K, AO3P and MO6L) and their
dosage (1 g/500 ml of water) for the dehumidification of tailings slurry, ii) the fine-grained SAP
(M85F) and the different proportions (from 0.3% to 1% of the dry mass of sand or tailings) in the
mixtures intended for the creation of the low permeability layer (LPL) called moisture retention
layer (MRL).

The hydro-geotechnical characterizations of the LPL in the laboratory (saturated hydraulic
conductivity - ksa, water retention curves - WRC) were carried out with mixtures containing only
the fine-grained SAPs (M85F) because of their capacity to form gel blocking. The results obtained
show that the higher the proportion of SAP in the mixture, the lower the saturated hydraulic
conductivity of the mixture becomes, and it reaches 10 to 10 m/s, whereas ksat measured for sand

(control material) was 10 m/s, a reduction of 2 to 3 orders of magnitude.

In the second phase, column tests were carried out to evaluate the behavior of the LPL. The results
demonstrated that sand mixes with fine-grained SAPs (M85F) had a very high capacity to retain
absorbed water and surrounding moisture. Indeed, the simulated LPLs in columns appeared to be
impervious to water after the SAP gel contained in the mixture was formed following
rinsing/wetting because of the gel formed, depending on the SAP proportion. In this phase, tests
for the removal of heavy metals dissolved in synthetic solutions (simulating contaminated neutral
drainage or CND) by SAPs showed conclusive and very encouraging results for the mine waters
management. Indeed, the removal rates of elements As, Co, Cu and Ni are respectively 89.2 to
90.4% (using SAP-MO06L), 54.9 to 65.4% (using SAP-M85F), 50.8 to 58.1% (using SAP-A03P),
and 55.9 to 62.7% (using SAP-MO06K).



At the end of this study, the results obtained show that it would be quite feasible to create a low
permeability layer (LPL) called moisture retention layer (MRL) by mixing a material of geological
nature (sand) with very small proportions (< 1% of the dry mass of sand) of synthetic materials
(Na-PA-type SAP, fine-grained). Such an LPL has demonstrated its ability to drastically reduce
the permeability of sand, which becomes a quasi-impervious material that acts as an oxygen barrier
or a water barrier in cover systems for the restoration of tailings impoundments. In addition, the
SAPs have demonstrated great potential for a significant removal of certain dissolved heavy metals
or metalloids from contaminated waters and would have potential for use in the management of

CND to reduce its impact on the environment.
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CHAPITRE1 INTRODUCTION

1.1 Contexte

L’industrie miniére occupe une place trés importante dans le développement socio-économique de
nombreux pays au monde. Dans la province de Québec au Canada, environ 70% des activités
minieres du se trouve concentrées le long de la faille de Cadillac dans le district minier de 1’ Abitibi.
L’activité miniere a pour but d’extraire les ressources minérales économiquement exploitables
(exploitation a ciel ouvert, souterraine ou mixte), de les traiter par les procédés minéralurgiques
(flottation, séparation gravimétrique, etc.) en vue de récupérer le maximum de concentrés des
minéraux utiles. L exploitation des gites minéraux et le traitement des minerais générent d’énormes
quantités de rejets solides dont les roches stériles (fraction grossiére) et les rejets de concentrateur

ou résidus miniers (fraction fine).

Les roches stériles sont des matériaux grossiers a granulométrie tres étalée et sont extraites lors de
I’exploitation miniére avant de pouvoir atteindre les zones minéralisées ou le minerai est
économiquement exploitable. Les résidus miniers fins ou rejets de concentrateur représentent les
rejets produits lors des procédés minéralurgiques pour obtenir les concentrés de minerai. Ces rejets
solides sont généralement entreposés dans des aires de stockage de type haldes de stériles pour les
roches stériles et de type parcs a résidus pour les rejets de concentrateur (Aubertin et al., 2005).
Dans le but de se conformer aux textes de la législation pour le respect et la protection de
I’environnement, 1’industrie miniére s’est donné le devoir de gérer de maniére responsable ces

rejets solides afin de limiter leurs impacts sur I’environnement (Aubertin et al., 2002).

Les parcs a residus sont généralement ceinturés de digues selon la topographie des lieux dont le
fond peut ou ne pas étre imperméabilisé. Les résidus miniers peuvent étre entreposés sous différents
états de consistance, a savoir sous forme de pulpe (méthode conventionnelle de dépbt) ou sous
forme densifiée qui comprend trois classes de consistance : les résidus épaissis, les résidus en pate

(parfois avec ajout de ciment) et les residus filtrés (a 1’apparence seche).



1.2 Problématique

Du point de vue géologique, le Canada est un pays favorable a 1’activité miniére qui contribue
fortement & son développement économique. Cependant, I'industrie miniére au Canada génere pres
de 800 millions de tonnes/an de rejets miniers solides lors des opérations d'exploitation des
gisements de minerais (Lapointe, 2020). Pendant I’activité miniére, les rejets solides générés sont
entreposés en surface sur le site minier dans des haldes a stériles (pour les roches stériles) et sous
forme de pulpe ou densifiée dans des parcs a résidus ceinturés de digues, parfois elles-mémes

construites avec les rejets de concentrateur.

Toutefois, dans le cas des résidus miniers, si leur gestion est inadéquate cela pourrait engendrer
des instabilités d’ordre physique (facteurs géotechniques), comme les ruptures catastrophiques de
digues de retenue, ou/et d’ordre chimique (facteurs hydrogéochimiques), comme le drainage minier
contaminé. Parmi les nombreuses causes de rupture des digues de retenue, on peut citer la rupture
de pente, la rupture de fondation, 1’érosion de surface, I’érosion interne et les secousses sismiques.
Ces deux types d’instabilité peuvent entrainer une pollution environnementale importante et une
augmentation de 1’empreinte écologique des mines. En effet, ces rejets solides qui forment les
résidus miniers fins et les roches stériles, peuvent souvent contenir des sulfures métalliques, des
métaux lourds tels que le cuivre (Cu) et le zinc (Zn) et/ou des métalloides tels que I'arsenic (As)
(Aubertin et al., 2002).

Les rejets de concentrateur peuvent parfois des teneurs variables en sulfures (cas des gisements
polymétalliques), qui une fois exposés aux conditions climatiques naturelles (oxygene de I’air, eau
des précipitations), peuvent s’oxyder pour former des eaux acides, appelées drainage minier acide
(DMA), caractérisées par de faibles pH (environ pH = 3) et souvent, avec des concentrations
élevées en métaux lourds et en sulfates. Le DMA en contact avec les eaux de surface ou souterraine
entraine d’énormes dégats a 1’environnement tels que la destruction de la flore et de la faune du
milieu aquatique ainsi que 1’intoxication des animaux et tout étre vivant en contact (Demers, 2008;
Lamontagne, 2001; Pabst et al., 2010). Il existe egalement le drainage neutre contaminé (DNC) qui
est généré dans certaines conditions spécifiques ou le pH est proche de la neutralité et que les eaux
de drainage contiennent des métaux lourds et des métalloides (e.g., Cd, Pb, Cu, Ni, Zn, Sb, Co, As,

etc.) et plusieurs autres contaminants (Mayes et al., 2009 ; Plante, 2010).



Au Québec, I’industrie miniére doit gérer ses rejets miniers solides selon la prescription de la

Directive 019 ainsi que plusieurs autres facteurs selon les lignes directrices édictées par le ministére
de I’environnement du Québec (MDDELCC, 2015). Pour ce qui est du DMA, il existe des systémes

de traitement actif ou passif pour les mines en opération et lorsque sa formation s’est déja

déclenchée et permettent ainsi de le limiter ou de le traiter afin de recycler les eaux dans la

production. En ce qui concerne les parcs a résidus, des techniques de restauration des sites miniers

ont été développées afin de prévenir le contact des résidus potentiellement producteur d’acidité

avec 1’oxygéne de 1’air.

On peut distinguer (Aubertin et al., 2002):

Vi.

le recouvrement en eau dont 1’objectif est de limiter la migration de 1’oxygéne. En effet, I’ecau
est une excellente barriére a la migration des gaz du fait de la faible diffusivité de 1’oxygéne
(principal oxydant des sulfures) qui est environ 10 mille fois plus faible que celle dans 1’air

libre,

le recouvrement de type sol ou couverture seche (barri¢re a 1’oxygene) dont la technique de
monocouche avec ’utilisation d’une nappe phréatique surélevee (NPS). L’objectif étant de

toujours maintenir les rejets générateurs de DMA saturés en eau,

le recouvrement de type couverture seche (barriere a I’oxygene) dont la technique de

multicouches, aussi appelée couverture avec effets de barriére capillaire (CEBC),

le recouvrement de type couverture étanche (barriére a 1’eau) fait de matériaux peu

perméables ou géosynthétiques,

le recouvrement de type « stockage et relargage » ou Store and Release (SR) dont I’objectif
est de stocker I’eau durant la saison humide et de retourner cette eau a I’atmosphére par

évapotranspiration,

le recouvrement isolant dont 1’objectif est de maintenir les rejets de concentrateur a des
températures en bas de zéro degré dans le but de contréler les réactions d’oxydation et de

limiter la migration des contaminants.



Pour ce qui est des NPS et CEBC, des matériaux géologiques environnant le site (ex. sable, silt,
gravier, etc.) ou des résidus silteux désulfurés (enlevement du soufre) sont utilisés pour former soit
la monocouche ou les différentes couches de la CEBC. La CEBC est généralement formée de la
succession de cing couches au-dessus des rejets potentiellement producteurs d’acidité qui sont : la
couche de support, la couche de faible perméabilité (CFP), la couche drainante, la couche de

protection et la couche superficielle.

1.3 Justification du projet de recherche

La gestion écoresponsable des résidus miniers en pulpe demeure au cceur des préoccupations de
I’industrie miniére, notamment au développement de nouvelles techniques de déshumidification
afin de les densifier. C’est dans cette perspective que I’utilisation des polymeres superabsorbants
(PSA) pour la densification des résidus miniers fins en pulpe semble constituer une approche
alternative pour I’industrie miniére en raison notamment de leur capacité d’absorption et de
rétention d’eau (Wang et al., 2014). D’ailleurs, les PSA ont déja été testés pour la déshydratation
des particules fines de charbon (Dzinomwa et al., 1997), pour floculer efficacement les résidus fins
matures des sables bitumineux (Wang et al., 2010), et sont déja utilisés comme amendement pour
la rétention d’humidité, la réduction du taux d’infiltration et de la conductivité hydraulique des sols
sableux dans l'agriculture et le génie environnemental (e.g., Zhuang et al., 2013; Misiewicz et al.,
2020). Les PSA sont egalement utilisés en horticulture pour la rétention d’humidité, en génie
électrique pour la prévention des fuites d'eau au niveau du gainage des fils électriques et le blocage
d’eau pour les cables électriques, et enfin en génie civil pour le colmatage et la cicatrisation des

fissures des matériaux cimentaires.

Les travaux de maitrise portant sur I’optimisation du dosage des PSA dans le processus de
densification des résidus miniers fins en pulpe (Kabamba, 2019) réalisés dans le cadre d’un projet
de recherche fiancé par le programme du FRQNT (Belem et al., 2019) ont clairement démontré
gue ces PSA pourraient représenter une alternative possible et prometteuse de densification des
résidus miniers en pulpe. En effet, les PSA sont des matériaux hydrophiles capables d’absorber et
de stocker de grandes quantités d’eau (jusqu’a 240 fois leur propre masse dans de I'eau surnageant

des résidus miniers) pour former un gel appelé « hydrogel ». Par ailleurs, le taux de gonflement a



I’équilibre des PSA augmentait au fur et a mesure que la taille des grains augmentait. En effet,
lorsqu’un PSA est immergé dans de I’eau, les molécules d’eau commencent par faire gonfler la
surface de I’échantillon, ensuite diffusent progressivement vers 1’intérieur de celui-ci jusqu’a

gonfler tout 1’échantillon.

Toutefois, il peut arriver qu’au cours des premiers instants d’absorption de I’eau par les PSA, une
couche d’hydrogel étanche se forme, empéchant ainsi la diffusion de 1’eau aux couches adjacentes
de particules de PSA encore secs, réduisant ainsi le taux d’absorption de I’hydrogel. Ce phénomene
appelé gel-blocking ou blocage de gel dépend, entre autres, de la porosité de la couche de I’hydrogel
gonflé. Les PSA de distributions granulométriques plus fines sont les plus exposés a ce phénomeéne
gel-blocking (Wack et Ulbricht, 2007; Buchholz, 2006). Ces travaux ont démontré le potentiel
d’utilisation de ces PSA pour imperméabiliser les matériaux sableux ou silteux, un peu comme leur

utilisation en horticulture et en agriculture afin d’augmenter la rétention d’humidité dans le sol.

La question de recherche qui se pose est la suivante : « Est-ce que du sable (fin ou grossier) amendé
avec des PSA a grains fins pourrait créer une couche de rétention d humidité (CRH) ou une couche
de faible perméabilité (CFP) afin de jouer le réle d’une couche barriére a [’oxygene dans les

recouvrements miniers de type sol ? »
1.4 Objectifs et hypothéses de recherche

1.4.1 Objectifs du projet

L’objectif principal du projet de recherche de maitrise est de Vérifier expérimentalement la
faisabilité de la création d’une couche de faible perméabilité (CFP) ou de rétention d’humidité
(CRH) dans les systémes de recouvrements des résidus miniers fins sulfurés avec des couvertures
seches. Il pourrait s’agir d’une couverture de type barriére a I’oxygeéne telle qu’une monocouche
(NPS) ou une multicouche (CEBC) ou d’une couverture de type barriére a I’eau (similaire aux
géomembranes). La rétention d’humidité de la couche CFP (ou CRH) sera possible grace au
phénomeéne de "gel-blocking” (blocage d’hydrogel) dans I’optique d’une gestion écoresponsable

qui viserait a remettre les sites miniers dans un état satisfaisant (ex. de la restauration miniéere). Le



principal défi pour cette CFP sera d’empécher ’infiltration d’eau a long terme dans le contexte

québécois d’un climat humide, eu égard a la durabilité inconnue de I’hydrogel.

En outre, il s’agira d’évaluer la performance technique et environnementale du phénomeéne du gel-
blocking des PSA ayant une granulométrie fine a tester dans la couche CFP, puis d’évaluer leur
capacité a absorber I’cau et potentiellement a retenir des métaux lourds ou des métalloides

(enlévement) lorsqu’ils seront mis en contact direct avec de I’eau surnageant ou de I’eau miniére.

Pour atteindre cet objectif principal, le projet a été subdivisé en deux objectifs spécifiques ci-

dessous:

1) Evaluer Iefficacité du phénoméne de gel-blocking des PSA de granulométrie fine a créer
une CFP qui pourrait jouer le réle d’une couche, soit de type barriére a I’oxygene ou de

type barricre a I’eau (couvertures de type monocouche ou multicouche);

2) Evaluer le potentiel d’adsorption de métaux par les PSA & travers le processus de

déshumidification des résidus miniers en pulpe.

1.4.2 Hypotheses de recherche

A partir des objectifs spécifiques définis, plusieurs hypothéses peuvent étre formulées afin d’étre

soumises a I’expérimentation pour vérification :

1) L'utilisation des PSA de type polyacrylate de sodium (PA-Na) permet d’augmenter la
capacité de rétention d'eau d'une couche de matériau sableux ou silteux, méme sous

différents potentiels hydriques;

2) Le PA-Na contribue a diminuer considérablement la conductivité hydraulique saturée

(Ksat) d’une couche de matériau sableux ou silteux;

3) Dans des conditions d'infiltration a charge d'eau constante, le PA-Na permet la diminution

du taux d’avancement du front de mouillage;

4) Au cours de son gonflement, I’hydrogel de PA-Na retient également les cations des métaux
lourds et metalloides (e.g., Cd, Pb, Cu, Ni, Zn, Sb, Co, As, etc.).



1.5 Structure du mémoire

Ce mémoire de maitrise est composé de cing chapitres.

Le Chapitre 1 présente l’introduction générale qui inclut la mise en contexte, la

problématique, les objectifs et les hypothéses de recherche.

Le Chapitre 2 présente une revue de la littérature portant sur la formation du drainage minier
acide (DMA) et du drainage neutre contaminé (DNC), la prévention et le contréle de la
formation du DMA, un apercu sur les polyméres PSA, 1’adsorption de métaux lourds par
les PSA, les notions fondamentales de 1’écoulement de I’eau dans les parcs a résidus miniers

et les mouvements des gaz en milieux poreux.

Le Chapitre 3 présente les matériels et les méthodes utilisés dans le cadre de cette étude.
Ceci comprend la caractérisation des matériaux utilisés, la description de la démarche suivie

et du programme expérimental des essais de laboratoire.

Le Chapitre 4 présente les principaux résultats obtenus lors des différents essais avec une
discussion sur la portée et les limites de ces résultats.

Le Chapitre 5 présente la conclusion et quelques recommandations pour des travaux futurs.



CHAPITRE2 REVUE DE LITTERATURE

L’objectif de ce chapitre est de présenter une revue de littérature sur le processus de formation du
DMA, les moyens de sa prévention, et partiellement les méthodes de traitement (actif et passif) de
ce phénomene. Ce chapitre présente également les caractéristiques physico-chimiques des
polymeres superabsorbants (PSA), en particulier les Polyacrylate de sodium (PA-Na) réticulés, leur
domaine d’emploi et leur potentiel d’utilisation dans la gestion des résidus miniers. De plus, on
présente dans ce chapitre, les notions fondamentales de 1’écoulement des fluides (eau et gaz) dans

les sols granulaires, dans les polymeres superabsorbants ainsi que dans leur mélange avec du sol.
2.1 Formation du drainage minier acide et du drainage neutre contamineé

2.1.1  Oxydation des sulfures et formation du DMA

Les résidus miniers provenant du traitement des minerais issus de gisements polymétalliques sont
souvent sulfureux. Les principaux minéraux sulfureux contenus dans ces résidus miniers sont la
pyrite (FeSz), la pyrrhotite (Fe1xS, 0 < x < 0,20) et I'arsénopyrite (FeAsS). Lorsqu'ils sont en
surface et exposes a l'air et a I'eau, ces sulfures peuvent s’oxyder et engendrer le drainage minier
acide (DMA). En effet, le DMA résulte de I’oxydation soit naturelle, chimique, et ou
électrochimique de ces résidus sulfureux (Gray, 1997; Kleinmann, 1979; Nordstrom et al., 1999).
La pyrite et la pyrrhotite représentent souvent les principaux minéraux préoccupants dans le
processus de production de DMA et de libération de sulfate (SO4%), de fer et de métalloides
dissouts. Des réactions simplifiées du processus chimique d’oxydation directe (cas de la pyrite)

sont données ci-dessous :

2FeS, (s) + 70,(g) + 2H,0(1) - 2Fe?* (aq) + 450%~(aq) + 4H"(aq) (2.1-1)

La réaction (2.1-1) représente la réaction d’oxydation directe de la pyrite. Pour deux moles de
pyrite, et a un pH proche de la neutralité (pH = 7), il y a libération de deux moles de fer ferreux
(Fe?*), quatre moles de sulfate (SO4%) et forme quatre moles d’ions H*. Le fer ferreux s oxyde en
fer ferrique (Fe**) en présence d’un excés d’oxygéne, en consommant deux moles de H* réaction
(2.1-2).

2Fe**(aq) + %Oz(g) + 2H* (aq) — 2 Fe?* (aq) + H,0()) (2.1-2)



Ensuite, la réaction d’hydrolyse du fer ferrique s’effectue et engendre la précipitation du fer sous

forme d’hydroxyde de fer et formera des ions H* supplémentaires; réaction (2.1-3):
Fe3t +3H,0 - Fe(OH); +3H* (2.1-3)

La production d’ions d’hydrogéne contribuera a faire chuter le pH de plus en plus bas (pH = 3,5),
ce qui contribue davantage a acidifier le milieu. Dans ces conditions acides, le fer ferrique reste en

solution, ainsi la réaction d’oxydation indirecte de la pyrite s’active (2.1-4) :
FeS, + 14Fe3* + 8H,0 — 15Fe?* + 2502~ + 16H* (2.1-4)

Le fer ferriqgue demeure en solution et oxyde directement la pyrite, engendrant un processus
cyclique et rapide impliquant les réactions (2.1-2) et (2.1-4). Le fer ferreux genéré lors de
I’oxydation de la pyrite par le fer ferrique peut étre oxydé en fer ferrique par 1’oxygeéne réaction
(2.1-2). Ensuite, ce fer ferrique oxyde la pyrite par I’intermédiaire de la réaction (2.1-4); ce qui

produit a son tour du fer ferreux, et ainsi de suite.

Certaines bactéries, en particulier les Thiobacillus ferrooxidans, sont connues pour catalyser des
réactions (2.1-1) a des pH tres faibles, favorisant ainsi I’augmentation de la vitesse de réaction de
plusieurs ordres de grandeur (10% & 10°%) (Nordstrom et al., 2000). Dans la Figure 2.1-1 sont

illustrées les phases et les équations de formation du DMA en fonction du temps et du pH de I’eau.

Reactions en phases | et ||
i FeSj (s) +7/20p +Hy0 === Fet? '280'42 +2H*
,E PHASE | Fe'? 430, +HY === Fe'® + %H,0
j 3 TYSD—.. ' +3H,0 === Fe(OH)y(s) + 3H"
T { PHASEN
% e s s s i s T
;i I
. |
PHASE Il | Réactions en phase ||

§ ' Fc’ t%0gt H' == &_'3 0‘f1H20

Délai event DMA I +3 +2 -2

<t ’l FeS, (s)+14Fe’® +8H,0 == 15F'* +280," +16H"
Temps

Figure 2.1-1: Etapes de formation du DMA (d’aprés Kleinman et al., 1981)
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2.1.2  Apercu sur la formation du DNC

Le drainage neutre contaminé se défini par un drainage minier dont la qualité chimique a été

affectée par le passage a travers le rejet minier, méme si ce drainage n’est pas acide (Bussiére et

al., 2005). Le drainage neutre contaminé résulte de différents processus, mais il existe trois

contextes généraux pour ce phénoméne (MEND, 2004), ainsi le DNC est produit dans les cas

suivants :

Le premier procédé est le phénomeéne d'oxydation des sulfures et la génération d'acide dans
lequel les métaux sont initialement solubles et libérés. Comme vu ci-dessus, apres la génération
d'acide avec un faible pH, le drainage peut contenir des niveaux élevés de nombreux métaux.
Puis, il entre en contact avec des solides ayant un potentiel de neutralisation (PN) suffisant pour
consommer l'acide et rétablir des conditions de pH neutre. Lors du processus de neutralisation,
certains métaux (mais pas tous) peuvent étre €liminés de la solution par précipitation. Ainsi, les
métaux qui ne sont pas affectés par la neutralisation peuvent rester a des niveaux élevés dans
la solution; d’ou la génération du DNC. Ensuite, dans le cas du traitement d’un effluent
contaminé afin d’atteindre la conformité avec les objectifs réglementaires, on procéde par
I’ajustement du pH, habituellement avec de la chaux, de sorte que les métaux retirés de la
solution peuvent se déposer en particules, formant une boue qui peut étre contenue et gérée. De
nombreux métaux qui sont associés a un drainage neutre ne sont pas complétement retirés par
un traitement a la chaux ou a d'autres produits chimiques alcalins. Le traitement de plusieurs
métaux dans un drainage neutre n'est pas une pratique courante facile et nécessite une

application au cas par cas des méthodes spécifiques pour chacun de ces métaux.

Deuxiemement, lorsqu’il s’agit des résidus potentiellement générateurs d’acides, on procéde
par le mécanisme de lixiviation en appliquant des mesures d’atténuation afin de prévenir
I’oxydation comme la technique d’inondation des résidus sous un recouvrement a I’eau. Ainsi,
les résidus inondés et les stériles peuvent rester neutres cependant, dans certains cas ils sont
susceptibles de libérer des métaux comme le nickel et le zinc souvent solubles a pH neutre.
Généralement, il peut y avoir de lixiviation des métaux a partir des rejets inondés lorsque ceux-
ci avaient été exposés préalablement aux conditions climatiques (précipitation, air de

I’atmosphere) préalablement. Il arrive aussi que les rejets réactifs ennoyés s’oxydent
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Iégerement et générent des concentrations en métaux dépassant les normes tout en ayant un pH

proche de la neutralité.

e Enfin troisiemement, la lixiviation des métaux peut se réaliser en I’absence de génération
d’acidité. Souvent, cela se produit a I’intérieur des gisements dans lesquels la teneur en sulfure
est insuffisante pour produire de 1’acide ou dans le cas ou les résidus renferment des sulfures
non générateurs d’acide tels que la sphalérite et la galéne. L’oxydation des minéraux d’arsenic

dans les rejets de mines d’or en est un exemple de ce cas.

2.1.3  Meéthodes de traitement du DMA

Lorsque le processus de génération du drainage minier acide est démarré, il devient nécessaire de
procéder au traitement chimique des eaux de drainage qui consiste a collecter toutes les eaux de
drainage du site minier actif dans des grands bassins puis les traiter avant de les réutiliser a I’usine
ou les déverser dans I’environnement. La réglementation au Québec impose a travers la
Directive019 sur I’industrie miniére les limites annuelles des effluents finaux comme suit : 0,2
mg/L pour As et le Pb; 0,5 mg/L pour Ni et Zn; 0,3 mg/L pour le Cu; 3 mg/L pour le Fe et un pH
compris entre 6 et 9 (Directive 019, 2005, 2012).

Il existe deux techniques de traitement chimiques des eaux de drainage : les systemes actifs et les
systemes passifs comme I’illustre la Figure 2.1-2 (Genty, 2012).

Systémes actils : aération, addition de
Abiotiques p{ chaux, coagulation et précipitation
Systémes
— actils Biologiques — Bioréacteurs sulfidogéniques
Trait " Abiotiques p| Systemes  passils: drains  calcaires
raitements anoxiques, drains calcaires oxiques,
cascade pour aérer
Sorption
Systémes t b fe ad ) . .
(tourbe) Marais aérobie/anaérobie L 2
passils L té
Bioliltres sullato-réducteurs £5 Systeines
Biologiques de PTO(!'IIC“‘H'
- . . successils
Barriéres permeables réactives a4’ alcalinite
Biofiltres pour oxydation du ler

Figure 2.1-2: Stratégie biologique et abiotique de traitement du DMA tiré de (Genty, 2012)
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a) Traitement actif

Il représente une méthode qui consiste a collecter par un systéme de canalisation toutes les eaux
(ruissellement,) du parc a résidu, de la mine a 1’usine dans un basin ou elles sont traitées
chimiquement par 1’ajout d’un neutralisant le plus souvent la chaux. Cette addition d’oxydant
chimique (sous 1’aération) et du neutralisant, permet d’accélérer 1’oxydation des ions métalliques
en solution et d’augmenter le pH de I’effluent. En plus on ajoute des floculants pour faciliter
I’agglomération et la précipitation. Le traitement actif s’applique seulement pour des sites en
activité pendant la phase opérationnelle de 1’usine et peut engendrer des quantités trés importantes

de boues qui nécessitent a leur tour une gestion convenable pour la protection de I’environnement.
b) Traitement passif

Contrairement aux traitements actifs, les systemes passifs sont moins colteux et sont plus envisagés
pour les sites miniers abandonnés. Son principe consiste a faire circuler les effluents miniers a
travers des matériaux qui génerent suffisamment d’alcalinités pour neutraliser I’acidité ainsi
diminuer la charge des métaux comme 1’exemple des bioréacteurs passifs. Ces derniers ont eu une
importante utilisation dans le traitement du drainage minier acide et offrent des avantages
économiques, (colts d’exploitation tres faible, consommation d’énergie minimale) et techniques
(destruction élevée des métaux a pH faible). Les méthodes passives utilisent généralement des
réactions catalysées par des bactéries anaérobies ou aérobies avec des matieres résiduelles ou
matériaux naturels au lieu des produits chimiques, tout en réduisant les quantités de boues générées.
Les principales méthodes de traitements passifs sont les drains oxiques calcaires, les drains

anoxiques calcaires et les biofiltres passifs sulfato-réducteurs

2.1.4  Méthodes/techniques de neutralisation du DMA

La formation du drainage minier acide est aussi fonction de la présence ou de I’absence des
minéraux neutralisants ou acidivores. Souvent les résidus renfermant les minéraux sulfureux
peuvent contenir des minéraux ayant le pouvoir neutralisant de 1’acidité produit lors des réactions
d’oxydation. Ainsi , leur dissolution est I’un des principaux facteurs de contrdle du pH des eaux
interstitielles et de drainage, de la mobilité des métaux et métalloides et du taux d'oxydation des
minéraux sulfureux (Bussiere et al., 2005). Parmi les minéraux neutralisants on retrouve les
carbonates tels que la calcite (CaCOs) et la dolomie (CaMg(CO3)2) possedent le meilleur potentiel

de neutralisation. Ensuite de fagon moindre, les oxydes, les hydroxydes et les silicates solubles
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peuvent participer a la neutralisation du milieu. En pratique, la dissolution des carbonates
consomme I’ion (H*), libére des cations divalents (par exemple Ca2*, Mg?*) et génére des ions
carbonates ou bicarbonates en solution. Les mécanismes de neutralisation de I’acide sulfurique par
la calcite et la dolomie sont représentés par les équations suivantes (Aubertin et al., 20023;
Strémberg et al., 1999) :

2CaC0; + H,S0, — 2Ca%* + 2HCO; + SO2~ (2.1-5)

CaMg(C05)2 + H,S0, — Ca?* + Mg?* + 2HCO; + S02~ (2.1-6)

Une oxydation importante des sulfures peut générer des eaux trés acides caractérisées par des
concentrations élevées de Fe dissous (Moncur et al., 2005; Stromberg et al., 1999). La dissolution
conséquente des minéraux aluminosilicates dans le milieu d'oxydation des sulfures contribue
également & la mise en solution de I'Al (Jurjovec et al., 2002). Les phases (oxy)hydroxyde de fer
(1) et d'Al précipitent sous la zone d'oxydation lorsque I'eau acide migre vers le bas et elle est
neutralisée par la dissolution des minéraux carbonatés (Moncur et al., 2005). Ces (oxy)hydroxydes
contribuent ensuite a la neutralisation de I'acide aprés épuisement des minéraux carbonatés dd a
une oxydation soutenue des minéraux sulfureux. Dans des conditions acides, la dissolution a
I'équilibre de ces phases consomme les ions (H*) et libere soit Fe (111) ou Al comme illustré dans
les réactions (2.1-7) et (2.1-8) :

Fe(OH); + 3H* —> Fe3* + 3H,0 (2.1-7)
Al(OH); + 3H* - AB* + 3H,0 (2.1-8)

La contribution relative de ces minéraux carbonatés a la neutralisation des acides dépend de leur
abondance et de leur réactivité. Des études en laboratoire sur la dissolution des carbonates dans les
stériles sulfurés ont démontré que la taille des grains et, par conséquent, la surface sont des facteurs

importants pour la neutralisation des acides (Stromberg et al., 1999).

De plus, dans les résidus riches en sulfures, la dissolution des silicates devient la principale réaction
de neutralisation de Il'acide aprés épuisement des phases carbonatées et des (oxy)hydroxydes
(Jambor et al., 2002; Plante et al., 2012).
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La dissolution des silicates peut étre congruente ou incongruente. La dissolution congruente
représente une phase solide qui se transforme en composantes solubles. La dissolution
incongruente représente la dissolution la plus courante des silicates dans les systemes naturels ou
une phase solide est transformée en une autre phase solide. Par exemple, la dissolution du membre
terminal du feldspath plagioclase, I'anorthite, peut étre présentée comme congruente (2.1-9) ou
incongrue (2.1-10) (Sherlock et al., 1995).

CaAl,Si,05 + 2H* + 6H,0 — Ca?* + 2AI3* + 2H,Si0, + 60H" (2.1-9)

CaAl,Si,0, + 2H?* + H,0 — Ca?* + Al,Si,05(0H), (2.1-10)

2.2 Prévention de la géeneration du DMA

2.2.1  Elimination des sulfures

Généralement pour exclure les sulfures on procéde a la désulfuration des résidus sulfureux. C’est
une pratique qui consiste a retirer assez de sulfures pour rendre les résidus non générateurs de
DMA. La désulfuration s’applique pour les résidus du concentrateur a I’aide des procédés
minéralurgiques tels que la flottation ou la séparation gravimétrique a leur sortie du concentrateur
(Demers, 2008; Mermillod-Blondin et al., 2005). Cette technique génére un concentré de sulfure
et des résidus désulfurés contenant une teneur résiduelle en sulfures mais qui sont non générateurs
d’acide. Le concentré de sulfure peut étre retourné sous terre sous forme de remblai minier
(Benzaazoua et al., 2008; Hamdi, 2011). La partie désulfurée peut étre utilisé comme matériau de
recouvrement jouant le role de barriere a I’oxygene. La teneur résiduelle en sulfure du
recouvrement constitue un atout car le recouvrement consomme de I’oxygéne sans générer de
DMA et le flux d’oxygéne qui atteint les résidus peut étre réduit (Benzaazoua et al., 2008; Demers
et al., 2008; Mermillod-Blondin et al., 2005).

2.2.2 Barriére a ’eau

Techniquement, il consiste a exclure 1’eau provenant de 1’environnement extérieur vers les résidus
miniers afin de prévenir la production de drainage minier acide. L’exclusion de 1’eau peut étre
réalisée par la mise en place de recouvrements de type barriére étanche empéchant ainsi

I’infiltration d’eau de la surface vers les résidus miniers. Ce type de recouvrement imperméable
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peut étre constitué¢ d’un systéme multicouche et vise a limiter selon le climat du milieu (humide,
aride ou semi-aride) I’infiltration de 1’eau vers les résidus miniers en utilisant des matériaux
appropriés. Généralement, dans les milieux a climats humides, I'exclusion de I'eau se fait a I'aide
de recouvrements étanches souvent constitues de plusieurs couches distinctes ayant chacune un
role spécifique. En milieux arides ou semi-arides, on utilise des couvertures avec effet de barriére
capillaire de type stockage et relargage. Ainsi, la couche de rétention d’eau faite de matériaux fins
accumule les eaux durant la saison de pluie, puis cette eau retourne a 1’atmosphére par évaporation
pendant la période chaude. En pratique, lorsqu’on construit un recouvrement de nature stockage et
relargage (climat aride) ou de CEBC (en climat humide) en pente, se produit le phénomene de
déviation de I’eau a I’interface entre le matériau grossier et le matériau fin, souvent appelé déviation
de l’eau de barriéres capillaires inclinées. La configuration d’un tel recouvrement est
habituellement composée d’une couche de barricre capillaire ou couche de faible perméabilité qui
doit étre faite par des matériaux pouvant atteindre une conductivité hydraulique tres faible allant
a107 cm/s sur laquelle on peut ajouter au moins une ou plusieurs couches constituées de matériaux.
Ces matériaux peuvent étre soit naturels (sols fins ou mélange de différents sols) ou
géosynthétiques (géomembrane, géocomposites bentonitiques et composites polymériques). Le
Tableau 2.2-1 présente les caractéristiques spécifiques, avantages et inconvénients de 1’utilisation
de ces matériaux comme barriére hydraulique pour empécher I’infiltration de 1’eau vers les résidus

réactifs.

2.2.3 Barriére a I’oxygéne
2.2.3.1 Recouvrement en eau

Le recouvrement en eau permet de créer une barricre a I’oxygene de 1’air en couvrant les résidus
sulfureux d’une couverture d’eau c’est-a-dire les maintenir sous 1’eau afin de diminuer la diffusion
de ’oxygéne vers les résidus sulfureux. Cette technique repose sur le fait que le coefficient de
diffusion de I’oxygéne dans 1’eau (Dy° = 2,5x10™° m?/s) est 10 000 fois plus faible que celui dans
Iair (D% = 1,8x10° m?/s). 1l s’agit de placer sur les résidus potentiellement générateurs de DMA
une couche d’au moins 1 meétre d’eau. En pratique pour réaliser un tel recouvrement, il est
nécessaire que la géomeétrie du parc a résidus soit d’une forme étanche permettant de contenir un
bilan d’eau important (les apports d’eau doivent étre supérieurs aux pertes d’eau) pour maintenir a

long terme les résidus sous 1’eau (Aubertin et al., 2015; Cosset, 2009).
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Le recouvrement en eau se décline en deux techniques principales de dépositions des résidus : la
déposition subaquatique lorsque les résidus non oxydés provenant du concentrateur sont
directement déposés sous 1’eau; et I’inondation ou 1’ennoiement qui consiste a recouvrir totalement
de I’eau sur les résidus préalablement entreposés dans le parc a résidus et peut étre partiellement
oxydés, d’ou la possibilité de relargage des métaux et des sulfates dans la couverture aqueuse pour

la technique d’inondation (Awoh, 2012).
2.2.3.1 Couverture monocouche avec nappe phréatique surélevée (NPS)

La méthode de recouvrement qui est souvent employée dans le cadre de la restauration des parcs a
résidus par nappe surélevée avec une seule couche. Une nappe surélevée consiste a rehausser
volontairement le niveau naturel de la nappe phréatique pour maintenir les résidus miniers a un
degré de saturation élevé en permanence, soit par submersion ou capillarité permettant ainsi de

limiter leur oxydation(Cosset, 2009; Ouangrawa et al., 2005).

Tandis que, le recouvrement monocouche lui permet de limiter 1’érosion des rejets, de réduire les
ruissellements et 1’évaporation, de maximiser les infiltrations et d’empécher la remontée d’eau
contaminée provenant du parc a résidus. La couverture peut étre constituée d’un seul matériau
grossier (sable, gravier, roches concassées, etc.), des matériaux fins (argile compactée), des résidus
non générateurs de DMA ou résidus désulfurés et autres matériaux comme les enduits de surface,
les boues de désencrage, les copeaux de bois, des mélanges de boues et sols. Pour rendre efficace
et rapide cette technique, souvent pour les résidus frais (non oxyde), il est demandé que leur
épaisseur au-dessus de la nappe phréatique soit inférieure a la moitié¢ de la pression d’entrée d’air
du matériau; et au cas ou ils sont déja exposés (partiellement oxydés), il est souvent recommandé
de rehausser la nappe a la surface des résidus. Comme le recouvrement en eau, cette technique tire

profit de la faible diffusivité de I’oxygene dans ces couches de matériaux partiellement saturés.

Cependant la nappe surélevée présente plus d’avantages géotechniques par rapport au
recouvrement en eau puisque le niveau d’eau est plus bas au sein du parc a résidus, et les pressions
d’eau sont plus faibles. Dagenais et al. (2006) dans 1’étude paramétrique pour évaluer I'effet de
divers facteurs sur les profils de teneur en eau des résidus réactifs, ont montré 1’effet de la position
de la nappe phréatique sur les profils de teneur en eau et sur le flux d'oxygene a la surface des

résidus.
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Tableau 2.2-1: Types de matériau pouvant étre utilisés dans les barrieres hydrauliques (tiré de Aubertin et al., 2015)

Recouvrement Caractéristiques et recommandations Avantages Inconvénients
- ksat visée, typiquement de I’ordre de 107" cm/s - Empécher linfiltration d’eau; Influence du degré de compaction et
. - . . L , . . de plusieurs autres facteurs, incluant
Sols fins étlFssé \I/Iaméissii ggz:rlgizgge (Atterberg) du sol doivent | - Ell\;[itﬁgz)mx d’emprunt (disponible, la chimie du lixiviat, sur la valeur de
P Kat in-situ et Ieffet du gel/dégel.
Tenir compte de leurs propriétés physiques (épaisseur, | Leur utilisation dans I’industrie Peuvent étre instables dans le cas de
densité, transmissivité de vapeur), mécaniques miniere est plus récente et plus sollicitations dynamiques; ce qui
(résistance a la traction, au déchirement et & la limitée, mais elle progresse constitue un inconvénient a leur
perforation, déformabilité, résistances des joints), rapidement; utilisation, puisque leur angle de
chimiques (résistance aux attaques par 1’eau, 1’0zone, o s friction au contact des sols (ou
Géomembranes Tapis d’étanchéité sous les zones de

les rayons ultraviolets et les acides), biologiques
(altération par les bactéries, les champignons etc.) et
thermiques (effets des températures extrémes sur la
résistance mécanique).

traitement du minerai (par
lixiviation) et sous les bassins de
stockage de solutions méres ou
percolées »

d’autres géosynthétiques) est
relativement faible, surtout a long-
terme (en raison des effets de fluage);

Durée de vie n’est pas connue avec
exactitude.

Géocomposites
bentonitiques

Constitués d’une couche de bentonite sodique ou
potassique placée entre deux géotextiles;

Faible ksat (~107° cm/s) lorsqu’ils sont en bon état;

Solution complémentaire ou de remplacement aux
géomembranes et aux sols fins comme composante de
faible perméabilité.

Capacité d’autoréparation a la suite
de I’hydratation de la bentonite;

Comportement peu affecté par les
cycles de mouillage — séchage ou de
gel- dégel;

Bonne résistance aux tassements
différentiels et aux perforations
accidentelles.

Composition chimique du lixiviat
peut accroitre la conductivité
hydraulique de la bentonite;

Leur faible angle de friction limite la
pente maximale permise;

Leur faible épaisseur favorise les
mécanismes de transfert par
diffusion, incluant les flux
d’oxygene.
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Le degre de saturation (Sr) a la surface des résidus, couverts par une couche de protection en sable peut
varier entre 90 et 99% (Figure 2.2-1)pour une valeur de profondeur de la nappe phréatique inférieure
ou égale a la valeur de la pression d'entrée d'air des résidus (ya). Ces valeurs élevées de (Sr) donnent
un coefficient de diffusion effectif (De) comparable a celui de la diffusion de I'O2 dans I'eau. Par contre,
I'efficacité du concept de nappe phréatique élevée peut étre affectée négativement lorsque les résidus

sont tres réactifs (Dagenais et al., 2006; Ouangrawa et al., 2007).

Permeable dam
Protection layer
(30 to 50 cm of sand)

tailings
e T
Impervious foundation

- %
P S S S =

. / Impervious core
Filter zone

Protection layer
(30 to 50 cm of sand)

Impervious zone

Permeable dam

Figure 2.2-1: Modeles conceptuels de la nappe phréatique surélevée dans des résidus réactifs pour
contrébler la génération du DMA (Aubertin et al., 1999)

2.2.3.2 Recouvrement de type multicouches

Le recouvrement de type multicouches encore appelé couverture avec effets de barriere capillaire
(CEBC) représente un type de recouvrement constitué de plusieurs couches composées de différents
types de sol ou de matériaux géosynthétiques. En principe, il consiste a la mise en place d’une couche
de sol relativement fin sur un matériau grossier. Un tel recouvrement a pour fonction soit de limiter
I’infiltration d’eau, I’apport d’oxygene et ou les deux a la fois vers les résidus miniers réactifs. En
milieux humides, on utilise souvent le recouvrement (CEBC) pour limiter la diffusion de 1’oxygéne
dans les résidus réactifs et réduire ainsi I’oxydation des sulfures et la production du drainage minier
acide. Il peut étre construit sur les parcs a résidus de concentrateur ainsi que sur les haldes a stériles
(Aubertin et al., 1995, 2002b). Les matériaux souvent utilisés pour confectionner un tel recouvrement

sont de texture et de granulométrie différentes favorisant la création des effets de barriere capillaire.



19
En effet la différence au niveau des propriétés hydrogéologiques des matériaux saturés et non-saturés
de ces couches superposées sert a empécher la percolation de 1’eau dans les résidus; ainsi le matériau
grossier se désature plus vite et sa conductivité hydraulique non saturée devient plus faible que celle
de la couche a matériaux fins. Souvent les relations entre succion-teneur en eau et conductivité
hydraulique — teneur en eau des couches de ces matériaux sont indispensables pour contréler ce
phénomene de barriere. L’idée est de maintenir au moins une des couches du recouvrement a un tres
haut degré de saturation (couche de rétention d’humidité ou CRH). Contrairement aux matériaux de
granulométrie grossiere, les matériaux a texture plus fine correspondent bien a cette CRH puisqu’ils
peuvent avoir des succions faibles, donc, demeurer saturés a des hauteurs de quelques metres au-dessus
de la surface de la nappe phréatique, et avec une conductivité hydraulique trés faible qui favorise leur
saturation progressive et ralentit I’écoulement de I’eau de ces matériaux. Pour construire les différentes
couches d’une CEBC (Figure 2.2-2), divers matériaux sont utilisés comme les matériaux géologiques
(sable, gravier, silt, argile, pierre concassee etc.), synthétiques (géotextiles, ggomembrane, bitumes,

ciments, etc.) ou composites (géocomposites bentonitiques, etc.).

Couche de drainage

* Matériaux grossiers (ex :
sable ; gravier)

°*103<k_, <10 cm/s

sat

O SR Couche de faible perméabilité

A" Couche drainante| (CFP)

s

OSSO o * Matériauxfins (ex : silt)
- Couche de faible pe ~abiltel -5
% Couche de faible permeabilite ° ksat< 10 cm/s

AT « AEV > 20 kPa

“Couche de supgort
o ff\ .S, >85%

\ * Limiter le flux d’oxygéne

el Couche de bris capillaire
glis -~ "+ | Effets de barriére capillaire | « Matériaux grossiers (ex :
sable ; gravier)
*103<k,, <101 cm/s

Figure 2.2-2 : Configuration typique d’un systéme de recouvrement multicouche CEBC (adapté de
Aubertin et al., 1999)
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Selon la Figure 2.2-2) et du haut vers le bas, le recouvrement de type multicouche est constitué des

couches suivantes :

La couche superficielle (A), d’une épaisseur variable soit de 10 — 20 cm & 50 cm et plus selon les

cas, est placée en surface du recouvrement. Elle a pour objectif de séparer les couches inférieures
du milieu extérieur, de permettre la réintégration paysagere du site, de réduire les effets de
fluctuation de température et d’humidité de résister a 1’érosion. Elle est le plus souvent composée

de sol organique ainsi que des géosynthétiques ou des lits de gravier et des enduits routiers.

La couche de protection (B) a une épaisseur variable jusqu’a un métre et accomplit plusieurs

fonctions simultanément soit : empécher les racines et les animaux de parvenir jusqu’aux couches
adjacentes, minimiser les intrusions humaines a travers la barriére. Elle joue également les réles de
réservoir pour retenir ou stocker provisoirement une portion des eaux d’infiltration jusqu’a leur
élimination par évapotranspiration et de protection des matériaux sous adjacents contre les cycles
climatiques (gel — dégel et précipitations). Pour des raisons économiques, souvent on utilise des

matériaux tout prés du site comme les silts sableux par exemple.

La couche drainante € est la couche drainante qui permet de réduire le gradient hydraulique de la

couche adjacente favorisant ainsi la réduction du débit d’infiltration dans la couche D ainsi que les
pressions interstitielles ce qui augmente sa stabilité. Elle permet également de contrdler les
écoulements dans les couches supérieures (A, B) pour augmenter leur capacité de stockage d’eau.
La couche C a souvent une épaisseur de 30 cm avec une conductivité hydraulique suffisamment
élevée (k > 10 cm/s) ce qui permet de produire un contraste important entre elle et le matériau de
la couche D. Les matériaux constituant la couche C incluent les sols pulvérulents (sable, gravier),
des matériaux synthétiques (géotextile) ou des matériaux composites congus pour des fins de

drainage.

La couche de faible perméabilité (D) la couche D est la principale couche de barriére aux échanges

entre les résidus et I’extérieur avec une épaisseur qui varie de 50 a100 cm. Elle permet de limiter
dans les zones humides, la diffusion de I’oxygene vers les résidus grace a sa capacité de rétention
d’eau ¢élevée. Dans les milieux arides et semi-arides, elle vise principalement a contréler
I’infiltration de ’eau, afin de minimiser la production du DMA. En effet, les propriétés de barriere
résultant du contraste de rétention d’eau entre les couches C et E permettent a la couche D de

demeurer saturée a un haut degré de saturation. Les principaux matériaux constituant cette couche
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sont les sols fins (argiles, silt). Elle peut aussi étre constituée de matériaux géosynthétiques comme

la géomembrane.

e La couche de support € est la couche de support de toutes les couches sus-jacentes, son épaisseur

varie de 30 cm et plus. Elle empéche la remontée capillaire du lixiviat contaminé provenant des
résidus. Habituellement, les matériaux utilisés pour la construction de cette couche sont les sables

et les graviers ayant une conductivité hydraulique comprise entre 10 et 10"t cm/s.

2.3 Polymeres superabsorbants et leurs propriétés

2.3.1 Définition, synthése et types de polymeres

Du grec « polu » plusieurs, et « meros » partie, le polymeére est une macromolécule, organique ou
inorganique, constituée par la répétition d’un méme motif, le monomere, reliés les uns aux autres par
des liaisons covalentes. Les polymeéres superabsorbants représentent des structures tridimensionnelles
de chaines polymeres hydrophiles, capables de gonfler dans I’eau, les fluides biologiques ou les
solutions aqueuses sans se solubiliser. Ils forment des hydrogels tout en conservant leurs propriétés
mécaniques (Chen et al., 2004; Hu et al., 2004; Karadag et al., 2000). Les PSAs constituent une
catégorie de matériaux macromoléculaires a part entiére qui se distingue par ses propriétés de réservoir

original en interaction avec leur environnement.

Il existe deux catégories de réactions chimiques permettant la préparation des polymeéres (Irmouli et
al., 2009). La polycondensation encore appelée polymérisation par étape permet 1’édification des
macromolécules a partir des monomeres di ou plurifonctionnels. La chaine se forme par I’intermédiaire
des réactions de condensation successive entre groupements fonctionnels portés par les molécules de
monomeres et par les molécules de polymere en formation. Souvent utilisée pour la synthése des

matériaux comme le polyéthyléne, le polystyrene, le polypropyléne.

La polymérisation en chaine est une préparation de polymeres par addition successive de monomeres
sur une extrémité active de la chaine macromoléculaire (par exemple le polyéthyléne téréphtalate
(PET). Les polyméres superabsorbants (PSA) sont faits de produits entierement synthétiques ou
d’origine pétrochimique. Les PSA sont préparés a partir de monomeéres acryliques (I’acide acrylique
(AA), ses sels et I’acrylamide (AM)), par polymérisation, et réticulation simultanée soit avec un agent
de réticulation polyvinylique ou par un agent de réticulation polyfonctionnel. La copolymérisation de
I’acide acrylique avec d’autres monomeres vinyliques hydrophiles tels que I’acrylamide a largement

étendu les applications des PAS. Les types de monomeres, de liaison et de réticulation jouent un réle
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important dans la conception des propriétés et leurs applications (Hu et al., 2004; Kiatkamjornwong,
2007).

Les PSA gonflés d’eau ou hydrogels sont des structures de polyméres hydrophiles qui peuvent
s’imprégner de grande quantit¢ d’eau. Ils représentent des gels polyméres macromoléculaires
insolubles dans I’eau construits a partir d’un réseau de chaines polymeéres réticulées. Ces derniéres sont
synthétisées a partir de monomeres hydrophiles par croissance en chaine ou par étapes, avec un agent
de réticulation fonctionnel pour favoriser la formation du réseau. Les polymeéres peuvent étre classés
selon leur origine (synthétiques ou naturels), leur structure chimique, leur morphologie ou par leur

usage technologique.

Du point de vue leur source, on distingue les polymeéres d’origine naturels obtenus par
copolymérisation par greffage de monomeres vinyligues sur des polysaccharides. Ce sont de hydrogels
a base de polysaccharides ou a base de polypeptides; et les polymeéres synthétiques sont les plus
nombreux et souvent obtenus a la base des produits pétrochimiques. Ils peuvent aussi étre classés du
point de vue chimique en fonction du type d’unités monomeéres utilisées dans leur structure pendant
leur fabrication ou polymérisation. C’est le cas des acides polyacrylates (AA) ou polyacrylamides
(AM) réticulés.

Les polymeres superabsorbants peuvent étre classés sur la base de la présence ou I’absence des charges
électriques en quatre types, a savoir :
e Lesioniques (présence des anions et cations),
e Les non-ioniques,
e Les électrolytes amphoteres (ou ampholytes) contenant a la fois des groupes acides et basics,
e Les Zwittérioniques (polybétaines) contenant a la fois des groupes anionique et cationique dans

chaque unité structurelle repétitive.

Les polyacrylates et les polyacrylamides sont les plus couramment commercialisés. Les polyacrylates
et ses sels copolymeéres d’acide acrylique et d’acrylate de sodium réticulés se distinguent des
polyacrylamides par leur grande capacité d’absorption d’eau en quelques dizaines de secondes
(Zohuriaan-Mehr et al., 2008).
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2.3.2 Caractéristiques générales des PSA

Les polymeres possedent diverses caractéristiques en fonction de leur application et leurs propriétés.
Les propriétés des polymeéres superabsorbants peuvent comprendre deux parties essentielles (Zhang et
al., 2005; Zouhourian et al., 2008) :

e les caractéristiques liées au processus technologique de leur fabrication (chimique, physique),
leur durabilité et stabilité dans I’environnement de gonflement, la granulométrie (grosseur des

particules, densité des grains), le degré de réticulation ou le taux de monomeres résiduels;

e les propriétés liées a la capacité d’absorption, une plus grande capacité d’absorption et de
rétention des liquides sous charge (Absorption Under Load — AUL). Il est souhaité que le
liquide absorbé par le polymére soit fortement retenu. En principe, le liquide ne doit pas étre

relargué méme si le polymeére est soumis a une charge.

A I’état d’hydrogels, les PSA peuvent, par rapport a leur propre masse, absorber et retenir des quantités
tres importantes d’eau ou de solutions aqueuses. Ces matériaux ont une tres forte capacité d’absorption
jusgu’a 1 000 a 100 000 % (10 — 1 000 g/g) dans I’eau déionisée alors que la capacité d’absorption des
hydrogels courants ne dépasse pas 100 % (1 g/g). La Figure 2.3-1 illustre un hydrogel superabsorbant

anionique a base d’acrylique a I’état sec et gonflé par I’eau.

%
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Figure 2.3-1 : Mécanisme d’absorption du polyacrylate de sodium : a) PSA a I’état sec, b) PSA dans
I’eau (d’aprés Hu et al., 2004)

Les polymeéres immobilisent le liquide et empéchent sa redistribution vers I’extérieur. La capacité
d’absorption (Kpsa) est mesurée expérimentalement en plagant une masse connue d’un échantillon de
polymére sec (Mo) dans un liquide pendant un temps suffisamment long pour le saturer, puis aprés

avoir retire I’exces du liquide par égouttage, le gel obtenu est pesé pour en déterminer sa masse (M).
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Cette capacité d’absorption peut dépendre a la fois de la nature du polymeére superabsorbant, du liquide

d’immersion et peut étre exprimée par la relation suivante :

M (2.3-1)

Koex =
PSA MO

ou M et Mo désignent respectivement la masse des grains de PSA gonflés par I’eau et la masse des
grains de PSA a 1’état sec.

Dans un état sec, le polymére PSA est un matériau solide. Lorsqu’un solvant est ajouté, il gonfle et
atteint 1’équilibre de gonflement d’ou le taux d’absorption a 1’équilibre (Qsq) qui est un aspect
fondamental du processus d’absorption. Il désigne la quantit¢ maximale a 1’équilibre de liquide qui
peut étre absorbée par une quantité de PSA donnée. On peut le déterminer par, soit la quantité de liquide
absorbée par une quantité de polymére pesée équation (2.3-2) dans un temps fixé (facteur de vitesse),
ou soit par le temps nécessaire a I'échantillon de polymere pour absorber une quantité donnée de
liquide.

M—M ]
_ 0 g, 1 (2.3-2)

Généralement, les PSA sont des matériaux hygroscopiques qui absorbent les liquides par le mécanisme
de piégeage physique de 1’eau, et que le transport des liquides a travers le polymere PSA est accompli
initialement grace a des phénomeénes de capillarité puis de diffusion par I’hydratation des groupes
fonctionnels favorisant I’expansion des chaines macromoléculaires. La vitesse a laquelle le polymere
sera entierement imprégné dépend de la granulométrie et la porosité des particules, de leur densité, de
la polarité des molécules de polymeére, ainsi que de son degré de réticulation. Les propriétés des PSA
y compris leur équilibre et aspects dynamiques, sont définis par I’interaction entre le PSA et son milieu
d’immersion. De nombreux facteurs de fabrication, physiques ou environnemental pouvant
significativement affecter la capacité de gonflement des PSA sont détaillés dans la littérature
(Zdravkovic et al., 2017; Zhao et al., 2010; Zhao et al., 2005).
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2.3.3  Facteurs internes influencant la capacité d’absorption des PSA
2.3.3.1 Effet du contenu monomérique

Le gonflement est I’'une des importantes caractéristiques des hydrogels. Généralement les capacités de
gonflement des PSA ainsi que leurs propriétés finales sont liées a leur composition monomeérique, leur
structure chimique, ainsi qu’a la nature du solvant (Lee et al., 1999). Lorsqu’un polymeére
superabsorbant est immergé dans un solvant, ses chaines tendent a se disperser et forment une solution
dépendant de I’affinité de la solution d’immersion. La théorie du gonflement ionique (Flory et al.,
1943) indique que la force de gonflement d’un gel dépend de I’€élasticité caoutchouteuse, de la pression
osmotique ionique et de I’affinité du gel avec I’eau. Le taux d’absorption est proportionnel au contenu
total de monomeére dans le polymeére superabsorbant. En outre, Lee et al. (1999) ont montré 1’effet de
la teneur en sulfobétaine lors de 1’étude du comportement de gonflement des poly (acrylate de sodium-
cosulfobétaines) réticulés dans les solutions salines aqueuses. En effet les capacités d’absorption d’eau
de ces hydrogels ont augmenté significativement dans [’eau désionisée ainsi que dans diverses
solutions (saline ou aqueuses) avec 1’ajout du monomeére zwittérionique pendant la copolymérisation
du superabsorbant. Plusieurs recherches (Lee et Yeh, 1997b; Li et Wang, 2005; Zhang et al., 2005),
ont rapporteé des résultats similaires sur la capacité d’absorption d’eau a I’équilibre élevée des hydrogels

en augmentant le nombre de groupes hydrophiles dans le gel.

2.3.3.2 Effet du taux de réticulation

La réticulation, processus de stabilisation chimique des polymeéres qui conduit a I’extension
multidimensionnelle de la chaine polymeére résultant en une structure de réseau. C’est cette liaison qui
relie une chaine de polymeére a une autre, et, peut-étre ionique ou covalente. Les polymeres réticulés
sont importants, car ils sont mécaniquement solides et résistants a la chaleur, a I’usure et aux attaques
des solvants. La réticulation (physique ou chimique) donne a I’hydrogel une structure de réseau en 3D,

ce qui le rend insoluble.

La densité de réticulation qui se définie par la quantité du réticulant par unité de volume de PSA est un
parametre trés important pour le contrdle du comportement d’absorption des PSA. Plusieurs
recherches (Aiouaz, 2013; Khan et al., 2014; Lee et Yeh, 1997a; Li et Wang, 2005; Li et al., 2004a,
2004b; Li, Zhang, et al., 2005; Zhang et al., 2006b) ont mis en évidence 1’effet du taux de réticulation
sur le gonflement des PSA, et les résultats ont prouvé que le taux de gonflement pendant I’absorbance
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saturée d’un superabsorbant est inversement proportionnel a la densité de réticulation. Le degre de
réticulation ¢élevé influe sur la capacité d’absorption des PSA, cette derniére diminue avec
I’augmentation de la densité de réticulation. Donc, pour un niveau de réticulation faible, le taux
d’absorption du PSA est élevé, mais en revanche, sa résistance devient faible (Bajpai et Tankhiwale,
2006; Bajpai et Singh, 2006).

2.3.3.3 Influence de la taille des particules de grains de polyméres

La granulométrie des particules de PSA a un effet considérable sur leur capacité d’absorption. Plusieurs
études (Belem et al., 2019; Buchholz, 2006; Casquilho et al., 2013; Esteves, 2010; Omidian et al.,
1999; Zohuriaan-Mehr et al., 2008) ont examiné I’influence de la taille des particules de PSA sur leur
gonflement. Les résultats ont montré que la taille des particules de PSA influence non seulement la
vitesse d’absorption, mais aussi le taux d’absorption des PSA. En effet, ces résultats confirment que,
plus les particules de PSA sont petites plus la vitesse d’absorption est rapide (Kabamba, 2019; Addi,
2020; Poudama, 2020 et EI Mahboub, 2021).

L’étude de Omidian et al. (1999) a montré que le taux d’absorption de I’cau par les particules fines de
PSA est plus élevé que celui des particules grossieres. Ce comportement dépend donc du degré de
réticulation des PSA. Leur expérimentation a révélé pendant I’absorption de 1’eau d’environ une demi-
minute, que la dimension des particules de polymeres superabsorbants a base acrylique influe sur le
gonflement et sur la cinétique de gonflement des PSA, plus la taille des particules est grossiére moins

le taux d’absorption est élevé.

Par ailleurs, I’influence de la surface spécifique des PSA par suite de sa granulométrie (diminution de
leur taille) a été aussi confirmée par (Casquilho et al., 2013; Esteves, 2010). Les résultats de ces
expérimentations ont permis de constater que le taux de gonflement pouvait augmenter avec
I’augmentation de la surface spécifique. Cette derniére peut étre expliquée par du fait de la diminution
de la taille des particules, ce qui se traduit par une absorption d’eau plus rapide a la surface des
particules. Ainsi, plus la surface spécifique est grande plus le taux d’absorption est élevé comme le
montre la Figure 2.3-2. Toutefois, les études menées par Buchholz (2006) ont défini la surface
spécifique dans un milieu de gonflement par le rapport entre la surface et le volume des particules
composant le composite. L’étude a porté sur des particules mélangées, mais non consolidees des

tampons absorbants constitués de particules des fibres et des granulés de polymere. La forme des fibres
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était approximativement un cylindre, et celle des granules de polymere est sphérique. La surface

specifique du mélange de fibres et de granules a été donnée par la relation suivante :

AParticules _ Afibres +Agranules _ nfaffl(Qf) + ngagfl(Qg) (2.3-3)

S, = = =
0 VParticule Vfibre + Vgranules nfvffz(QQf) + ngvgfz(Qg)

Ou A = somme des aires des particules, V = volume total des particules, ns, ng = nombre de fibres et
de granules, vf, vg = volume d’une fibre et d’un granule; f1(Q) et f2(Q) = respectivement les facteurs de
surface et de volume.
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Figure 2.3-2 : Capacité d’absorption des grains de PSA de différents diamétres (Dp) (d’aprés
Casquilho et al., 2013)

Casquilho et al. (2013) ont mentionné que 1’effet de la granulométrie sur la cinétique de désorption de
I’eau des particules de polymeres pré-mélangés avec du sol pur était négligeable comme illustré sur
laFigure 2.3-3. Cependant un effet significatif a été constaté par suite de la présence de PSA de

différente granulométrie dans du melange PSA et sol par rapport au sol pur sans PSA. En résumé, le
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temps de désorption du mélange de PSA avec du sol pur était tardif en comparaison avec le sol pur
sans polymere. Donc, il a fallu 13 jours pour la désorption des sols incorporés au PSA contre 9 jours
pour les sols purs.
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Figure 2.3-3 : Cinétique de désorption de I’eau des grains de PSA de différents diametres (Dp) pré-

mélangés avec le sol (d’aprés Casquilho et al., 2013)

En outre, Esteve (2010) a supposé que le gonflement des PSA serait contrdlé par un processus de
diffusion, apres une absorption spontanée de la phase liquide, la pression hydrostatique peut étre
considérée comme constante et le parametre physique fondamental affectant le taux d'absorption est la
taille de la particule de polymére, donc une dimension physique liée a la structure de réticulation des
différentes particules. Ces résultats ont révélé que la taille des particules exerce une influence
importante sur la vitesse d’absorption aussi bien que sur le taux de gonflement versus la capacité finale
de gonflement des PSA. La vitesse d’absorption pour les particules de petite taille était tres rapide
contrairement a celles de tailles grossiéres. Dans 1’étude de suivi de 1’évolution de diamétre des grains
de PSA en fonction du temps en contact avec une solution liquide synthétique, a I’aide d un microscope
optique, Esteve (2010) trouve qu’une particule de polymére a base polyacrylate de diameétre 50 um a

I’état sec peut absorber en une minute seulement 11 ml/g de solution alors qu’une particule de taille
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dix fois supérieure a absorbé 16 ml/g en une heure. En effet, deux minutes suffisent pour qu’un grain
de PSA de 113 um atteigne sa capacité maximale d’absorption. Cependant, il faut environ 20 minutes
pour un grain de 309 um de diamétre. Ces résultats observés ont mis en évidence la cinétique
d’absorption des PSA en fonction de la taille de leurs grains. Plus la taille des grains est fine, plus la
vitesse d’absorption est élevée. Pour décrire la cinétique d’absorption d’un polymére superabsorbant a
base de polyacrylate en fonction de la distribution granulométrique, Esteve (2010) s’est servi de la
seconde loi de Fick telle que donnée par 1’équation (2.3-4) :

aqQ (2.3-4)

E = K (Qmax - Q)

OuU Qmax représente le taux maximal d’absorption exprimé en ml/g ou g/g; Q est le taux d’absorption

en un instant t (min) en g/g ou mi/g.

Le taux d’absorption en un instant t (min), Q, peut étre déterminé par la relation suivante :

Q(t) = Qmax (1- e_kt) (2.3-5)

ou k est la constante du taux d’absorption (g/g ou ml/g) qui dépend du coefficient de diffusion des
molécules de solvant a I’intérieur des particules de PSA et de leur taille. La valeur de k est comprise

entre 0 et la valeur de Qmax (taux maximum d’absorption).

Le taux d’absorption k peut étre déterminé pour une gamme de taille des grains de PSA compris entre
0 et 500 micrometres, par une relation empirique de la constante de vitesse d’absorption des PSA en

fonction du diamétre d (um) des particules (Esteve, 2010) :
k = 2,27 x 103 x d~15¢7 (2.3-6)

Les travaux de Bao et al. (2011) ont aussi montré ’influence de la taille des grains de polymere sur la
cinétique d’absorption, le taux de gonflement a 1’équilibre (Qeq) ainsi que le taux de rétention d’eau.
En effet, comme les résultats de 1’étude de Omidian et al. (1999) le montrent, la cinétique d’absorption
des polymeres ainsi que le taux de rétention d’eau augmentaient au fur et a mesure que la granulométrie

des polymeres diminuait. Cependant, le taux d’absorption a 1’équilibre de gonflement augmentait au
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fur et a mesure que la granulométrie des polymeres augmentait également. Les résultats ont révelé une
augmentation des taux d’absorption par des diametres de polymére qui peuvent atteindre 177 um. Au-
dela de cette taille il a été observé une baisse progressive du taux d’absorption au fur et a mesure que
la granulométrie des polymeéres continuait d’augmenter. La diminution progressive du taux
d’absorption, aprés avoir atteint cette valeur supposée étre le pic, peut étre expliquée par le phénomene
de gel-blocking. Toutefois, des résultats de 1’étude sur la déshumidification des résidus miniers en
pulpe par les PSA (Ngandu Kabamba, 2019) ont aussi montré que les PSA a granulométrie plus fine
ont été les plus exposés au phénomeéne de gel-blocking et que la déshumidification nécessitant un

dosage de PSA plus élevé lorsque la teneur en eau augmentait.

Par ailleurs, Wack et al. (2007) ont montré que lors du gonflement des grains de polymere qu’une
coexistence entre deux phases se produisait : i) la formation d’une couche gonflée extérieure, puis ii)
un noyau sec interne (phase diluée et phase dense). Le développement de cette couche de gel
superficielle faiblement perméable bloque toute diffusion du liquide vers I’intérieur de la masse de
polymere non gonflé. Ce phénomene assez fréquent est connu sous le nom de ‘gel blocking’.
Cependant, il dépend entre autres de la porosité de la couche de 1’hydrogel gonflé ou de la
granulométrie. Les résultats ont confirmé que les polymeres de grains plus fins sont les plus exposés a

ce phénomene de gel-blocking comme illustré sur la Figure 2.3-4.

(1) PSA sec (2) H,0 (3) 4 H0 4) AHO

Figure 2.3-4 : Représentation schematique du mécanisme de blocage du gel ou ge-blocking (d’aprés
Wack et al., 2007)
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2.3.4  Influence des parametres physico-chimiques sur le gonflement des PSA
2.3.4.1 Effet de la température

L’influence de la température de solution d’immersion sur la variation des propriétés d’absorption des
polymeres superabsorbants a été largement étudiée par de nombreux chercheurs (Bahaj et al., 2009,
2010; Ismi et al., 2015a; Rodriguez et al., 2006; Vivek et al., 2008). Ces études ont permis de
comprendre ’effet de la température sur les interactions inter et intramoléculaires entre les
groupements carboxylates chargés négativement (COO") et les molécules de la solution d’immersion
des PSA et par la suite d’analyser leur capacité d’absorption en fonction de la température. En effet, la
température est susceptible d’affecter les propriétés €lastiques des chaines macromoléculaires et de
réduire, par conséquent, le taux de gonflement a I’équilibre des hydrogels. Les résultats de 1I’expérience
de (Vivek et al., 2008) réalisée avec des polymeres a base de polystyréne-greffé-poly (méthacrylate de
N, N-diméthyl-2-aminoéthyle) synthétisés a partir de polystyrene bromeé, comme illustré a la Figure
2.3-5, montrent que le taux de gonflement a I’équilibre (Masse-psa-gonfle/Masse-psa-sec) augmente avec
la température jusqu'a 40°C et ce, quel que soit la valeur du pH du milieu absorbant. Cependant, au-
dela de cette température, une diminution du taux d’absorption a été observée au fur et a mesure que

la température du milieu immergé augmentait (T > 40° C).
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Figure 2.3-5 : Dépendance du taux de gonflement Qeq) dans I'eau en fonction de la température
(d’apres Vivek et al., 2008)
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En outre, Bahaj et al. (2009) ont évalué la variation de la capacité maximale d’absorption des
polymeéres en utilisant différentes valeurs de pH (2, 7 et 10). Les résultats confirment ceux de Vivek et
al. (2008) et ont révélé que quel que soit la valeur du pH de la solution d’immersion, le taux
d’absorption demeure presque constant pour des valeurs de température comprises entre 10 et 40°C.
Cependant, la capacité d’absorption diminue au fur et a mesure que la température de la solution
d’immersion croit et ce quel que soit le pH de la solution. En effet, cette diminution de la capacité
d’absorption sous haute température peut étre expliquée par la sensibilité des chaines
macromoléculaires de la matrice polymeére a I’égard de la température. Ainsi, I’augmentation de la
température favorise la dilatation et 1’¢loignement des chaines macro moléculaires les unes par rapport
aux autres et deviennent par la suite incapables de retenir les molécules d’eau entre elles. Ce qui
provoque la désorption de I’eau libre présente dans le réseau polymérique et réduit par conséquent le

taux d’absorption du systéme polymérique.

En outre, I’étude de Li et al. (2004) sur I’analyse de 1'impact de la variation de température de 20 a
80°C sur le comportement d’absorption du composite superabsorbant a base d’acide acrylique et
d’attapulgite, montre une diminution du taux d’absorption de I’hydrogel avec 1’accroissement de la
température jusqu’ a 60°C suivie d’une légere augmentation au-dela de cette température. La
diminution d’absorption a mesure que la température augment a été reli¢e a I’effet de I’¢lévation de la
température qui a fait transformer les molécules d’eau liées dans le réseau du polymere en des
molécules libres; ce qui fait accélérer la migration des molécules d’eau vers I’extérieur du réseau
polymérique. La légére augmentation du taux d’absorption observée lorsque la température dépasse
60°C se traduit par I’énergie cinétique des molécules d’eau qui est suffisamment élevée pour que 1’eau
libre ait assez d’énergie pour se déplacer a I’intérieur des chaines polymériques sous hautes

températures; ce qui a pour effet d’augmenter le taux d’absorption de I’hydrogel.

Par la suite les résultats de Bahaj (2010) sur I’effet de la température du milieu sur le taux d’absorption
d’un polymeére superabsorbant a base d’acide acrylique fortement ionisé dans la gamme de température
allant de 10 a 90°C ont montré un comportement distinct de celui observé par Bahaj et al. (2009). En
effet, dans la gamme de température allant de 10 a 50°C, les résultats montrent une augmentation du
taux d’absorption mais qui diminue légeérement au fur et a mesure que la température augmente de 50

a90°C. L’amélioration d’absorption constatée a été attribuée, d’une part, a un effet purement chimique



33
qui fait déplacer 1’équilibre de la réaction acido-basique vers la formation des ions carboxylates COO~
avec 1’augmentation de la température, favorisant ainsi I’intensité¢ des forces répulsives entre les
groupements carboxylates chargés. Et d’autre part, ce comportement peut étre expliqué par la flexibilité
des chaines polymériques qui s’accroissent lorsque la température de la solution d’absorption s’¢léve;
ce qui facilite I’insertion de molécules d’eau entre celles-ci. Cependant, la l1égére diminution du taux
d’absorption au-dela de 50°C a été expliquée par le fait que le polymere superabsorbant acquiert une
plus grande capacité de déformation des chaines macromoléculaires par la mobilité des molécules
d’eau qui augmente énormément avec I’accroissement de la température. Ceci réduit la capacité des
chaines polymériques a piéger les molécules d’eau entre elles; ce qui se traduit par une réduction de la

quantité d’eau retenue par I’hydrogel.

De plus, Ismi et al. (2015) ont indiqué, lors de 1’évaluation de I’effet de la température du liquide
absorbé sur le taux d’absorption du polyacrylate de sodium, que le taux d’absorption du polymere
superabsorbant augmente proportionnellement avec la température lorsqu’elle augmente de 25 a 70°C
(Figure 2.3-6). En effet, le taux d’absorption d’eau dé€ionisée a quasiment doublé en passant d’une
température de 25 a 70°C. Ceci a été expliqué par le comportement élastique des chaines
macromoléculaires dilatées permettant 1’absorption d’importantes quantités d’eau. Cependant,
Rodriguez et al. (2006) ont expliqué l'augmentation du taux d’absorption des polyacrylates de sodium
a haute température par 1’accroissement de 1’énergie cinétique des molécules d’eau; ce qui facilite leur

mouvement du milieu extérieur vers le réseau polymérique.

320

FOo°C
280 - — - - — e — - ———— @
- 40°C
240 — .-"'
[=>] v
— J= I B e
= - -
<* 200 / 25°C
- /-
160 - /-
=
T T T T T
8] FE= 150 225 300 375

Temps (min)

Figure 2.3-6: Effet de la température sur le gonflement du polymére en fonction du temps de contact
(d’aprés Ismi et al., 2015)



34
2.3.4.2 Effets du pH de la solution d’immersion

Comme présenté ci-dessus, les polymeéres superabsorbants sont composés de monoméres et de
groupements fonctionnels qui peuvent étre acides ou basiques. De nombreuses études sur le
comportement d’absorption des superabsorbants en fonction du pH de leur environnement ou de la
solution d’absorption ont été réalisées, ceci, en vue d’évaluer la faisabilité de leur application dans un
domaine souhaité. Les etudes réalisées sur des polymeéres superabsorbants a base du polyacrylate de
sodium ou d’acide acrylique (Bao et al., 2011; Ismi et al., 2015a; Ismi et al., 2013; Lee et al., 1999;
Lee et Wu, 1997; Lee et Yeh, 1997a; Li et al., 2004b; Pourjavadi et al., 2006) ont montré que le pH de
la solution a un effet considérable sur le comportement d’absorption des gels résultants comme

I’illustre Figure 2.3-7.
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Figure 2.3-7 : Effet du pH sur la capacité d'absorption d'eau du superabsorbant Poly(acide
acrylique)/20% Attapulgite (d’aprés Li et al., 2004b)

En effet, il a été observé pour la majorité des résultats que dans une solution aqueuse a de faible pH,
les groupes carboxylates de la chaine polymeére peuvent se transformer en groupes acides
carboxyliques. Ces dernieres présentent une charge électrique neutre tout en entrainant une réduction
de la répulsion entre les groupes de la chaine polymeére. Par conséquent, on observe une diminution de
la répulsion électrostatique des chaines du polymére, provoquant ainsi la réduction de la capacité
d'absorption de I'eau. Cependant, a un pH élevé, supérieur a celui de la neutralite, diverses explications
sont données dans la littérature. Les résultats de Pourjavadi et al. (2006) montrent qu’a pH = 8, les
groupes acides carboxyliques de la chaine polymeére s’ionisent et se transforment en groupes
carboxylate de sodium, ensuite, la force de répulsion électrostatique entre les sites chargés (COO")

provoque une augmentation du gonflement, par la suite, une diminution du taux d’absorption s’effectue
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lorsque le pH devient supérieur a cette valeur. Ceci est rapporté a un effet de blindage de contre- ion
ou effet d’écran de charge de I’excés de Na* dans le milieu gonflant, qui protége la charge des anions
carboxylates et empéche une répulsion efficace, ensuite conduit a I’effondrement du gel. Des résultats
similaires ont été trouvés dans les travaux réalises par Li et al. (2004b), Lee et al. (1996, 1997) et Bahaj
et al. (2010).

2.3.4.3 Effet de la solution saline sur I'absorption d'eau

De nombreuses études ont révélé que les valences des charges et la concentration en sel de la solution
d’immersion exercent une influence significative sur le taux d’absorption des polymeéres
superabsorbants. Il a été constaté que les valeurs du taux d’absorption des hydrogels ioniques dans
I’eau désionisée sont fortement supérieures par rapport a celles mesurées dans les solutions salines
(Ismi et al., 2015a; Lanthong et al., 2006; Zhao et al., 2005). Ce phénomeéne a été attribué a un effet
d'écran de charge de surplus de cations provoguant ainsi une répulsion électrostatique anion-anion non
parfaite, et qui conduit a une diminution de la différence de pression osmotique (pression ionique) entre

le réseau d'hydrogel et la solution d’immersion.

Les résultats des expérimentations de Lanthong et al. (2005) et Bao et al. (2011) respectent
1’équation(2.3-7) de Flory et al. (1996). Cette équation décrit la contribution des charges ioniques entre

le polymeére et la solution et I’affinité entre le réseau de polymere et le solvant.

(i/2%82)" + (5 = %) /v, @31)

Ve/Vo

Qe5/3

ouU Qe est le taux de gonflement du réseau polymérique a 1’équilibre (g/g), i est le degré d’ionisation
multiplié par la valence de la charge fixe du réseau (%), Vu est le volume molaire d’une unité de
structure (1), S” est la force ionique de la solution externe (mmol.I"%), V1 est le volume molaire de la
solution (I), ve est le nombre effectif des chaines dans le réseau polymérique, et Vo est le volume du
réseau polymeérique non gonflé (). En effet, I'absorption d'eau diminue lorsque la force ionique de la

solution saline augmente.

Ce phénomeéne est principalement causé par la présence des cations dans les différentes solutions

salines. La pression osmotique entre le réseau polymérique et la solution saline externe diminue avec
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l'augmentation de la concentration de la solution saline. La Figure 2.3-8 montre la mise en évidence de

I'effet des différents cations sur le gonflement.
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Figure 2.3-8 : Capacité d'absorption d'eau d'un hydrogel superabsorbant dans des solutions aqueuses
de NaCl, KCI, CaCl; et MgCl; (d’aprés Bao et al., 2011).

En outre, les résultats obtenus de 1’étude réalisée par (Ismi et al., 2015a) sur le taux de gonflement d’un
polymére a base de polyacrylate de sodium (PA-Na) en présence de NaCl et de KCI ont révélé que la
quantité d'eau absorbée dans le réseau macromoléculaire est conditionnée par la présence de sel dans
la solution d’immersion. Elle est d'autant plus importante que la concentration en sel est faible. En
effet, le taux de gonflement passe de 214 g/g en I’absence de sel (eau distillée — concentration = 0
mol/L) & 6,14 g/g et 17 g/g, respectivement pour le NaCl et le KCI lorsque la concentration des sels est
de 1 mol/L (Figure 2.3-8). Ceci se traduit par la fixation des ions Na* et K* entre les chaines de
polymeres, provoquant par la suite un effet d'écran sur les groupes carboxylates et limite I'intensité des
répulsions électrostatiques entre les charges négatives (COO™). Par ailleurs, I'effet d'osmose dd a la
différence de concentration entre le milieu interne des polymeres et le milieu externe contenant I'eau
chargée en sel empéche I'eau de pénétrer dans le réseau macromoléculaire. C’est pourquoi le polymére

absorbe moins d'eau chargée en sel qu'il n'absorbe d'eau pure.

2.3.5 Reétention des métaux lourds par les PSA

Les études sur I’extraction des métaux lourds contenus dans les solutions aqueuses par les polymeres
polyacrylates de sodium a aussi attiré I’attention de nombreux chercheurs ou groupes de recherche
(Ismi et al., 2014; Ouass et al., 2017; Rifi et al., 2003; Taouil et al., 2014). En effet, la concentration

initiale des métaux peut exercer une influence significative sur la capacité de réetention ou
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« d’adsorption » des polymeéres. L’expérience de (Ouass et al., 2018) sur 1’adsorption du chrome
trivalent (Cr3) par le polyacrylate de sodium (Figure 2.3-9) montre que la quantité de chrome adsorbée
a forte concentration (20 mg/L) atteint le temps d’équilibre d’adsorption trés rapidement (30 mn)
contrairement a celle d’une concentration faible. Donc, la capacité d’adsorption du chrome est fonction
de I’évolution de sa concentration. Des résultats similaires pour le Cu?* sont rapportés par Ismi et al.
(2014) montrant que la capacité d’adsorption du cuivre par le gel polyacrylate de sodium est influencée
par la variation de la concentration initiale; plus cette dernicre est faible, plus la capacité d’adsorption

a I’équilibre est grande.

En outre les résultats de recherche de (Addi, 2020) ont révélé différents comportements sur le pouvoir
de séquestration de la plupart des métaux lourds contenus dans les eaux surnageantes des parcs a
résidus miniers fins du concentrateur en utilisant le polyacrylate de sodium. En effet, on constate une
proportionnalité entre la concentration de soluté dans les solutions avec le pouvoir d’adsorption ¢’est
le cas du Co, Cu et Pb, tant disque pour le Zn, I’As, le Cd et le Ni, le pouvoir de séquestration diminue

au fur & mesure que la concentration de soluté augmente.
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Figure 2.3-9 : Effet de la concentration initiale et du temps de contact sur 1’adsorption du Cr(III) par
le Polyacrylate de sodium (tiré de Ouass et al., 2017)
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2.3.6 Domaines d’application des PSA

Traditionnellement, les PSA ont servi pour des fins hygiéniques, et médicales. Ainsi, ils ont été utilisés
grace a leur propriété supérieure d’absorption de 1’eau pour fabriquer des couches pour bébé et
I’incontinence adulte, des produits d’hygiénes féminines. De plus. En raison de leurs excellentes
caractéristiques, les PSA sont largement utilisés dans de nombreux domaines en médecine tels que la
biomédecine, la biotechnologie, la pharmacie, la médecine vétérinaire, écologiques et biologiques
(Haraguchi et al., 2006; Hittermann et al., 1999; Karadag et al., 2002; Peppas et al., 2000; Vera-Avila
et al., 2012; Webber et al., 2004). En outre, les grands attributs que possédent les PSA les rendent tres
attrayant dans de nombreuses applications différentes. En effet, les PSA sont largement utilisés dans
de nombreux domaines, tels que l'agriculture, I'horticulture, le génie civil, I’industrie pétrolicre et la
gestion des rejets miniers (ex., déshumidification des résidus fins maturés des sables bitumineux,

densification des rejets de concentrateur et la séquestration de métaux lourds des eaux minieres).

2.3.6.1 Secteur de I’agriculture et de ’horticulture

Les PSA ont été utilisés intensément dans 1’agriculture et ont montré leur efficacité dans ’amendement
des sols sableux afin d’augmenter leur rétention d'eau au voisinage des racines des plantes ou encore
le contrdle de I’humidité (Casquilho et al., 2013; Huttermann et al., 1999; Parvathy et al., 2014; Zhuang
et al., 2013). Ces auteurs ont constaté que I'ajout de PSA dans le sol pouvait améliorer la force de
liaison entre les particules qui sont faciles a disperser et former une structure d'agrégats plus importante.
En outre, les résultats de Huttermann et al. (1999) ont montré que plus la concentration d’hydrogels
augmentait, plus la rétention d’eau du sol augmentait; ce qui par conséquent, augmentait la survie des
plantes et leur croissance. Ces observations ont été confirmées par plusieurs autres études (Casquilho
etal., 2013; Chen et al., 2004; Karadag et al., 2002). Une étude en laboratoire par Zhuang et al. (2013)
a mis en exergue les effets du polyacrylate de sodium (PSA) sur la rétention d'eau, la conductivité
hydraulique saturée (ksat), les caractéristiques d'infiltration et les profils de distribution d'eau d'un sol
sableux. L’étude a porté sur cinq traitements de PSA de 0,08%, 0,2%, 0,5%, 1% et 0,00% (noté CK,
pour sol témoin non traité). Ainsi, les résultats ont montré que la diminution de la conductivité
hydraulique saturée du sol sableux était proportionnelle a la quantité de PSA utilisée. De plus, ceci
favorise la diminution de la vitesse de migration de 1’eau vers la couche profonde; ce qui réduit le taux
d’infiltration du sol sableux, et ce, au fur et a mesure que le taux de PSA augmente. L utilisation de
ces taux de PSA dans le sol sableux a montré des taux d’infiltration extrémement faibles pouvant

empécher complétement I’infiltration de 1’eau dans le sous-sol (e.g., a un taux de 1%). Ce phénomene
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peut tre expliqué par le taux ¢élevé de rétention d’eau et la capacité d’absorption d’eau des PSA.
Cependant, il serait important de noter que la distribution de 1’eau était plus évidente vers la couche
supérieure (haut du mélange) et trés peu vers les couches plus profondes due a I’effet de PSA ajouté

dans le sol.

Plusieurs autres auteurs (Akhter et al., 2004; Bai et al., 2010; Baran et al., 2015; Lejcus et al., 2018)
ont constaté une diminution de la conductivité hydraulique saturée et du taux d’infiltration des sols
sableux placés, en expérimentation, en dessous d’une colonne d’eau constante, apres I’application d’un
agent de rétention d’eau a base de polymeére. Zhuang et al. (2013) ont souligné I’effet de 1’ajout du
PSA sur lateneur en eau en fonction de la profondeur du sol ( Figure 2.3-10). En effet, on peut constater
sur la Figure 2.14 que la teneur en eau de la couche saturée et de la région de transition augmente
considérablement avec 1’augmentation de la quantité de PSA ajouté. Pour le PSA1 (taux de 1%), la
teneur en eau volumique augmente de facon relativement importante par rapport aux autres traitements
(CK, PSA0,08, PSAO0,2 et PSAQ,5); ceci se traduit par une diminution de la teneur en eau volumique
avec la profondeur du sol dans la couche humide.
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Figure 2.3-10 : Profils de distribution de la teneur en eau volumique dans un sol sableux traité aux
PSA (tiré de Zhuang et al., 2013)



40

2.3.6.2 Secteur pétrolier et des hydrocarbures

En raison de leur capacité d’absorption d’eau (taux de gonflement) élevée, d’effet de barricre et du
pouvoir de séquestration de certains métaux lourds a I’exception de certains cations divalents, les PSA
sont utilisés dans le secteur des hydrocarbures. Plusieurs auteurs ont évalué le réle décisif des PSA
dans la gestion des résidus fins maturés des sables bitumineux (Farkish et al., 2013; Peer et al., 2003;
Roshani et al., 2017; Wang et al., 2010). Dans leur étude, Wang et al. (2010) ont utilisé deux types de
PSA, le premier synthétisé a I’interne « AI-PAM » est un hybride AI(OH)s—polyacrylamide avec une
liaison ionique entre les colloides Al(OH)s et les chaines de polyacrylamide, et le deuxiéme type est
un polyacrylamide synthétique partiellement hydrolysé connu sous le nom commercial de «
MAGNAFLOC 101, PERCOL 727 ».

Le but de leur étude était d’agglomérer en flocons de plus grosse taille les résidus fins maturés des
sables bitumineux a haute et faible concentration en matériaux fins. Ceci dans le but d’augmenter la
stabilité des bassins de retenue des résidus de sables bitumineux et/ou éliminer la nécessité de
construction de vastes digues pour la rétention de ces résidus de sable bitumineux. Aprés le dépot de
ces residus fins de sables bitumineux dans les bassins de retenue, les particules grossiéres se déposent
plus rapidement alors qu’une grande partie des solides fins et du bitume résiduel reste en suspension,
entrainant ainsi la formation de résidus fins maturés qui peuvent contenir souvent 30% massique de
solides pendant plus de deux ou trois ans apres leur dép6t. Ce qui constitue une véritable problématique
pour I’industrie pétroliére des sables bitumineux. Les résultats obtenus, particulierement avec le type
Al-PAM, ont permis de conclure qu’il était possible d’utiliser les PSA pour floculer efficacement les
résidus fins maturés des sables bitumineux en vue d’améliorer la décantation des résidus dans les

bassins de retenue.

Les résultats de 1’étude de Farkish et al. (2013) sur I’utilisation des polyacrylates de sodium (PSA)
pour la déshydratation rapide de résidus fins maturés des sables bitumineux confirment ceux de Wang
et al. (2010). Lors des expérimentations, ces chercheurs ont employé deux méthodes d’ajout (directe
et indirecte) des PSA a des taux différents de 0,5, 1 et 3% par rapport a la pulpe de résidus fins matures.
Les résultats ont démontré la capacité des PSA a augmenter de maniére significative la vitesse de

consolidation des résidus fins maturés ainsi que leur résistance au cisaillement non drainée.
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2.3.6.3 Secteur du génie civil

Les PSA jouent un réle significatif dans les travaux de génie civil, notamment pour le durcissement de
matériaux cimentaires afin de réduire 1’auto-dessiccation due au retrait autogéne du matériau. On
entend par retrait autogéne le phénomene qui peut conduire a la fissuration et affecter la résistance et
la durabilite du béton. 1l est considéré comme un défi technologique pour le béton a haute performance
(Jensen et al., 2001). Les résultats de I’é¢tude de Jensen (2001) ont révélé que 1'ajout de polymere
superabsorbant (le polyacrylate de sodium ou PA-Na ou PSA) dans le béton a ultra-hautes
performances peut réduire ce phénomene de retrait autogene. Ceci peut étre expliqué par la capacité
du PSA a augmenter I'hnumidité relative interne de la pate de ciment. En outre, I'utilisation du PSA dans
le béton a permis de réduire ou d'éliminer I'accumulation de contraintes et la fissuration qui en decoule
pendant le durcissement sous contrainte de ces matériaux cimentaires a haute performance (Jensen et
al., 2002). Egalement, dans un environnement ou les cycles de gel-dégel sont fréquents, ’utilisation

d’un PSA fournit au béton une protection contre le gel.

Snoeck et al., (2012) ont conduit une étude sur l'utilisation de PSA dans le mécanisme de colmatage et
de cicatrisation des fissures de matériaux cimentaires. L’objectif de leur étude consistait & empécher
I'écoulement des fluides par le gonflement des PSA apres leur exposition a I’environnement humide et
de faciliter la cicatrisation des petites fissures par I'utilisation dans les matériaux cimentaires renforcés
de fibres qui ont la capacité de restaurer les propriétés mécaniques. Les résultats ont montré que les
PSA sont capables, non seulement de colmater une fissure, mais aussi de sceller une fissure contre

I'intrusion d'un flux d'eau.

2.3.6.4 Secteur de la gestion environnementale des rejets miniers

Une étude exploratoire récente en laboratoire sur la densification des résidus miniers en pulpe a 1’aide
des PSA (El Mahboub, 2021; Addi, 2020; Poudama, 2020; Belem et al., 2019; Kabamba, 2019) a
relevé des résultats prometteurs pour la gestion environnementale de ces résidus miniers fins. De plus,
les PSA ont démontré leur capacité a séquestrer certains métaux lourds dissous dans les eaux minieres
via le processus d’adsorption chimique. Par ailleurs, une autre utilisation des PSA dans un systéme de
recouvrement sec pour la restauration de sites miniers générateurs d’acidité a déja été testée par Zhou
(1993). Le potentiel des PSA a jouer le role de barriere a ’oxygene a été testé en vue de la limitation
de la génération du drainage minier acide. Dans 1’étude, deux modes d’emploi ont été évalués; la

premiére consistait a évaluer le potentiel de barriére imperméable des PSA contenus dans une couche
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de matériau composite placés sur les résidus générateurs d’acidité. En effet, du fait de leur grande
capacité d'absorption d'eau et de pression de gonflement, les résultats ont montré que ces PSA
pouvaient "sceller" les résidus miniers. Le second mode d’utilisation est comme une couche de
revétement au fond d’un bassin de polissage pour empécher I’infiltration du lixiviat acide vers les eaux
souterraines. Cependant, cette deuxiéme utilisation s’était avérée moins concluante du fait de la
physico-chimie des interactions entre les PSA et le lixiviat des résidus (e.g., présence de cations
divalents) qui peut provoquer la dégradation des PSA.

2.4 Notions fondamentales sur I’écoulement de I’eau dans un milieu poreux tel

gue les parcs a résidus miniers

La prédiction du mouvement des fluides en zone saturée et non saturée est une problématique
importante en hydrogéologie ainsi que pour certains domaines techniques tels que 1’entreposage des
rejets miniers et la restauration des sites miniers. Les résidus miniers sont généralement entreposés
dans des parcs a résidus sur de grandes étendues de surface ceinturés de digues permettant de contréler
des exfiltrations a I’extérieur du site, dont le fond est composé d’un sol de faible perméabilité ou d’une
géomembrane ayant la méme caractéristique. Dans les régions a climat humide, les CEBC sont utilisés
comme une technique de prévention de la production du drainage minier acide. Ces CEBC jouent
principalement le role de barriere a I’oxygene de I’air, de réduction de Iinfiltration des eaux vers les
résidus miniers réactifs sous la couverture tout en maintenant une des couches des matériaux proches
de la saturation. Afin d’évaluer techniquement la performance d’'une CEBC a maintenir un degré de
saturation élevé (> 85%) dans la couche de rétention d’eau, il est important de s’assurer du respect de
leurs caractéristiques hydrogéologiques. Il faudrait alors répondre a la question sur les capacités de
contrastes suffisantes des matériaux utilisés pour créer les effets de barriére capillaire en condition non

saturée et cela, en évaluant leurs caractéristiques hydrigues.

Pour un site minier donné, le degré de saturation des résidus miniers peut varier selon leur position
topographique a I'intérieur du parc a résidus et dépend aussi fortement des conditions climatiques
environnantes. Souvent, les résidus miniers déposés a la surface du parc se retrouvent a I’état non saturé
parce qu’ils sont en contact direct avec I’atmosphere et subissent de 1’évaporation, tandis que les
résidus en profondeur sont fréquemment a 1’état saturé puisqu’ils se trouvent sous le niveau de la nappe

phréatique. Les résidus miniers ainsi que le sol peuvent étre considérés comme un systéme hétérogene
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complexe, composé de trois phases : la phase solide constituée des particules du sol (minéraux), la
phase liquide composée d’eau et la phase gazeuse représentée par de 1’air. Un milieu est dit saturé
lorsque la phase gazeuse est absente de la matrice poreuse. Ainsi, a proximité de la surface, le sol

présente des zones plus ou moins humides assimilables a des milieux poreux non saturés (Figure 2.4-1).

ZONE
NON

ZONE
SATUREE

Figure 2.4-1 : Distinction entre la zone saturée et la zone non saturée d’un sol (tiré de Musy, 2005)

Plusieurs parametres permettent de caractériser le sol en tant que milieu poreux et qui sont :

e la courbe granulométrique qui renseigne sur la proportion relative des différentes tailles des

particules (argiles, sables, silt et gravier) formant la structure du sol;

e la porosité (n) qui traduit I’importance de 1’espace occupé par les pores remplient de différents

constituants, liquides et gazeux;
e le degré de saturation (Sy) qui renseigne sur la proportion des pores qui est occupée par 1I’eau.

Dans un sol saturé (S = 1), tous les vides sont saturés par de 1’eau, donc la teneur en eau volumique

(6w) du sol est égale a la porosité (n) du sol selon la relation suivante:
0, = n.S, (2.4-1)
La porosité (n) est reliée a I’indice des vides (e) par 1’équation :

n -
e = m = WGS/Sr (24 2)

ou w est la teneur en eau massique, Gs est la densité relative.
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2.4.1 Ecoulement de I’eau dans un milieu poreux saturé
Dans un matériau poreux saturé, Darcy a démontré experimentalement que la vitesse du mouvement de

I’eau a travers un sol est proportionnelle au gradient hydraulique. Pour un milieu & une dimension, la loi de

Darcy s’exprime, par (e.g., Hillel, 1998) :

AH - A . 2.4-3

Q =—ky—sar" I =ky-sat " A1 ( )
Ky—sar " A1 2.4-4

v = w sa; — kw—sat . i ( )

Ou Q est le débit [L3/T], kw-sat €St la conductivité hydraulique saturée ou coefficient de perméabilité de
Darcy(L/T); AH est la charge hydraulique (différence des hauteurs piézométriques entre I’amont et
I’aval de 1’échantillon) [L]; A est la section d’écoulement du milieu poreux [L?]; L est la longueur de
la colonne [L]; v est le débit spécifique ou vitesse de Darcy (L/T), i est le gradient hydraulique (L/L).
Le gradient hydraulique (i) est le rapport de la différence des charges hydrauliques entre deux points
étudiés par la distance entre ces deux points, est défini comme suit :

. _oh (2.4-5)

P

Ou h représente la charge hydraulique d’un fluide incompressible exprimée par (De Marsily,1986) :

v p (2.4-6)

Ou Vv est la vitesse réelle de 1’eau au point donné [L/T], p la pression de I’eau [ML1T2], z I’élévation
du point par rapport a un plan de référence [L], g est I’accélération de la pesanteur [LT?] et p la masse

volumique de I’eau [ML].

En milieu poreux, les vitesses réelles sont habituellement tres faibles et le terme de charge dynamique
2

Z—g est négligeable en comparaison aux autres termes de 1’équation(2.4-6). La charge hydraulique se

réduit a la pression statique et s’écrit comme suit :

WP oL, (2.4-7)

2]
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Pour un milieu a trois dimensions (cartésien) et anisotrope, I’expression (tensorielle) de la loi de Darcy

peut étre étendue comme suit :

qx ix
q = (qy> = —[kij] x [iy

qz iz

(2.4-8)

ou Qx, Qy, gz représentent les débits spécifiques (vitesses de Darcy) suivant les axes X, y et z, ix, iy et iz
les gradients hydrauliques suivant les axes x, y et z et kij le tenseur de deuxiéme ordre de la conductivité
hydraulique. La loi de Darcy n’est valide que si certaines conditions sont vérifiées comme : fluide
incompressible, milieu saturé en eau, écoulement laminaire et homogene sans seuil et condition
isotherme (Pabst, 2011). Toutefois, cette linéarité de la relation entre g et i peut étre modifiée en

écoulement turbulent a la suite de la présence de macropores et de fractures (dessiccations, fissuration).

2.4.1.1  Mesure de la conductivité hydraulique saturée Ksat

La conductivité hydraulique saturée est la grandeur ou le paramétre qu’exprime 1’aptitude d’un milieu
poreux a laisser passer un fluide sous I’effet d’un gradient de pression. Elle caractérise la facilité d’une
formation géologique a laisser I’eau s’écouler, chose qui peut varier en fonction de I’hétérogénéité
granulaire et de la densité des fissures dans le matériau considére. Ce caractére des roches, des résidus
miniers ou des matériaux synthétiques de retenir ou de laisser passer I’eau représente la propriété
hydrogéologique la plus importante et peut étre mesurée au laboratoire a I’aide de perméametre. On en

distingue plusieurs de types perméamétres:

e le perméametre a parois rigide : permet de réaliser des essais de perméabilité a charge constante
pour les matériaux grossiers (Ksat > 10 cm/s) et a charge variable pour les matériaux fins (Ksat

< 10° cm/s);

e |e perméameétre a paroi flexible ou la cellule triaxiale : est utilisé souvent pour des matériaux

possédant une perméabilité trés faible (ksat < 10° cm/s).
Sur le terrain, la mesure de Ksat peut étre obtenue soit a 1’aide du perméamétre de Guelph ou par des
essais de pompage en utilisant des puits de pompage et les piezométres.
2.4.1.2 Estimation de la conductivité hydraulique saturée ksat

I1 est possible d’estimer la conductivité hydraulique saturé des matériaux granulaires (sable, gravier)

par des formules empiriques. Pour les sols fins ou grossiers, plastiques ou a faible plasticité, il existe
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plusieurs méthodes pour prédire la valeur de la conductivité hydraulique saturée (Chapuis, 2004;
Chapuis et al., 2003). Le modéle de Kozeny-Carman modifié (KCM) (Mbonimpa et al., 2002) est I’une
des méthodes d’estimation de la conductivité hydraulique la plus courante. Il tient compte du facteur
de tortuosité de la porosité déterminée a 1’aide de 1’analyse granulométrique permettant d’exprimer la
surface spécifique en fonction du coefficient d’uniformité Cy (= Deo/D10) ainsi que de I’indice des vides
(e) du matériau. L’expression du modéele KCM est donnée comme suit :

5

Y es 1
ksat(cm/s) = (O,l ﬁ) X 1—+e Cu/3 D120

(2.4-9)

Ou yw = le poids volumique de I’ecau et vaut 1000x9,8 Pa/m = 10x9,8 Pa/cm; pw = la viscosité
dynamique de 1’eau et vaut 10° Pa.s; Dio en cm. De plus, le terme (0,1xyw/pw) correspond

approximativement & 980 cms™,

2.4.2  Ecoulement de ’eau dans un milieu poreux non saturé et zone vadose

La zone vadose représente la portion de sol située entre la surface du niveau de la nappe phréatique
jusqu’a la surface du sol. C’est dans cette zone qu’a lieu les échanges entre les différentes phases solide,
liquide et gazeux. Elle est aussi qualifiée de zone partiellement saturée. Au niveau de la surface
phréatique, la pression devient nulle parce que la pression interstitielle de I’eau uw est égale a la pression
interstitielle de 1’air Ua. La pression effective de 1’eau du sol appelée succion (y) est négative (-p = )
et est définie comme étant la différence entre la pression de ’air et la pression de 1’eau (\y = Ua — Uw).
Au-dessus de la nappe phréatique, la pression d’entrée de I’eau est plus faible que celle de I’air, c’est
pourquoi on retrouve a ce niveau des succions positives. Ainsi, la charge hydraulique est exprimée par

unité de hauteur ou de pression :
h=vy+z (2.4-10)

0U z est I’élévation par rapport a la nappe phréatique, y est la succion.

La loi de Richard (1931) qui décrit les écoulements en milieu non saturé, ne sera pas présentée ici,
permet de trouver la relation entre la teneur en eau volumique et la succion; d’ou la nécessité de la

courbe de rétention d’eau (CRE).
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24.3 Courbe de rétention d’eau

La courbe de rétention d'eau (CRE) d’un matériau poreux est la fonction qui décrit la relation entre la
variation de la teneur en eau volumique (6w) de ce matériau en fonction de la succion (y) qui lui est

appliquée. La succion est définie par la différence entre la pression d’air (Ua) et d’eau interstitielle (Uw):

Vo= Uy — Uy (2.4-11)

La CRE dépend des caractéristiques physiques intrinséques du matériau (granulométrie, porosité,
densité relative des solides, etc.) et permet d’évaluer la remontée capillaire de 1’eau au-dessus de la
nappe phréatique pour les dép6ts homogénes dans des conditions stationnaires. De la représentation
graphique d’une CRE, on obtient deux paramétres caractéristiques : la pression d’entrée d’air (ya) OuU
AEV (Air Entry Value) qui correspond a la pression au début de la désaturation (Sy < 100%) (début de
drainage) et la pression résiduelle (yr) qui correspond a la pression ou la teneur volumique d’eau du
sol est égale a la teneur en eau résiduelle (6r) (Aubertin et al., 1998). Dans ce cas, presque tous les
vides sont remplis d’air et il ne reste que 1’eau retenue par adhésion a la surface des grains et ou tres
peu d’eau isolée retenue par tension capillaire. Habituellement, on peut déterminer la valeur de ces
deux parametres par la méthode graphique. L’AEV est obtenu par ’intersection des tangentes a la
courbe de saturation compléte et celle a la désaturation du sol dans un plan semi-log, et la WEV est
I’intersection des tangentes entre la pente de désaturation et la droite de teneur en eau résiduelle. En

laboratoire, il existe plusieurs méthodes qui permettent d’obtenir la CRE telles que :

e les cellules Tempe souvent employées pour des résidus miniers et permettent des mesures de
succions comprises entre 10 et 1500 kPa;

e les cellules de pression de 100 bars (10 000 kPa), ou extracteurs pour les matériaux fins et
déformables

e les cellules triaxiales et avec une plaque drainante pour des matériaux grossiers avec des
succions allant de 10 a 10 000 kPa;

e les solutions salines utilisées pour des succions plus élevées de 3 000 a 1 000 000 kPa.

Un exemple de courbe de rétention d’eau montrant la désaturation du sable et du silt en fonction de la

succion est présenté a la Figure 2.4-2.
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Figure 2.4-2 : Courbes de rétention d’eau typiques pour un sable et un silt (Aubertin et al., 1995)

2.4.4 Estimation des propriétés des sols non saturés

Pour un milieu non saturé, la conductivité hydraulique non saturée change en fonction de la teneur en
eau volumique du milieu, contrairement a celui dit saturé ou la conductivité hydraulique est souvent
considérée constante. Dans un milieu poreux, lorsqu’on applique une succion, son degré de saturation
diminue, I’air occupe une grande proportion des pores du milieu et I’écoulement devient facile et
rapide; ce qui favorise la diminution de la conductivité hydraulique du milieu. Les méthodes
d’évaluation de la courbe de rétention d’eau au laboratoire permettent d’obtenir plusieurs points dans
le plan de teneur en eau et succion mais souvent nécessite un temps trés long. Lors de la phase de
préfaisabilité dun projet, il est primordial de réaliser des analyses des propriétés de base des matériaux
pour calculer les parameétres clés de la CRE (Bussiére, 1999). Il existe plusieurs modéles
mathématiques qui permettent de prédire ces parametres tels que le modéle de Kovacs modifié
(Aubertin et al.,1998; Kovacs, 1981; Mbonimpa et al., 2006) ou de décrire la courbe de rétention d’eau
mesurée des sols et ou mélange de matériaux (Brooks et Corey, 1964; van Genuchten, 1980; Fredlund
et Xing, 1994).
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2.4.4.1 Modeles prédictifs de la CRE

Les modeles prédictifs décrits dans la littérature permettent de relier les caractéristiques de rétention
d’eau interstitielle avec les propriétés physiques des sols telles que la granulométrie et 1’indice des

vides (Arya et Paris, 1981; Kovacs, 1981; Aubertin et al., 1998; Arya et al.,1999).

Aubertin et al. (1998, 2003) et (Mbonimpa et al., 2006b) ont développé le modele de préediction de
Kovacs Modifi¢ (MK) en s’appuyant sur le modele originalement proposé¢ par Kovacs (1981). Dans ce
modele, il est supposé que 1’eau soit retenue dans les matériaux granulaires par des forces de capillarité
(Sc) et des forces d’adhésion (Sa). Il est I’'un des modé¢les les plus utilisés et qui donne des résultats
satisfaisants pour les matériaux granulaires utilisés dans les couvertures avec effet de barriére
capillaire. Le modéle Kovacs modifié est applicable aux sols compressibles (Mbonimpa et al., 2006a)
et prend en considération les effets d’hystérésis (Magsoud et al., 2012).

Au cours d’essais de cycles de mouillage ou de drainage d’un échantillon de sol saturé, les CRE
obtenues sont différentes. Pour une succion donnée, la teneur en eau est croissante en drainage qu’en
mouillage. L’effet d’hystérésis est a la base de cette différence. Ce phénomene d’hystérésis est fonction
des caractéristiques des matériaux; souvent il est plus prononcé pour des matériaux de granulométrie
variable. Le modele de Kovacs a été utilisé par (Magsoud et al., 2006, 2004, 2012) pour prédire ces
phénomeénes d’hystérésis avec les courbes principales limites et primaires de séchage et de mouillage

(Figure 2.4-3).
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Figure 2.4-3 : Effet d’hystérésis au niveau de la courbe de rétention d’eau (Magsoud et al. 2012)
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2.4.4.2 Modeles descriptifs de la CRE

I1 existe dans la littérature plusieurs modéeles descriptifs de la courbe de rétention d’eau qui sont classés

en cing catégories basées sur la formulation mathématique tels que les modeéles:

i.  de loi puissance,
ii.  exponentiels,
iii.  polynomiaux,
iv.  cosinus hyperboliques, et

V. avec fonctions d’erreurs.

Les plus utilisés sont ceux proposes par Gardner (1958), Brooks et Corey ou B-C (1964), van
Genuchten ou v-G (1980) et Fredlund et Xing (1994). Le modéle descriptif de van Genuchten (1981)
est le plus utilisé pour interpréter les résultats de laboratoire. Ce modéle relie la succion au degré de

saturation par la relation (2.5-11) ainsi qu’a la teneur en eau volumique (2.5-12):

s - [ 1 ]m” (2.4-12)
e 1+ (a, + )

0 = () +0, (2.4-13)

1+(apy)™]my

Ou S est le degré de saturation effectif ou réduit [L%/L"®], y est la succion [L], a,, est un paramétre qui
est environ égal & (1/ya) [L™], my et ny sont les constantes d’ajustement du modéle (my = 1 - 1/ny), @

est la teneur en eau volumique, 6, la teneur en eau volumique a saturation, & la teneur en eau résiduelle.

Le degré de saturation effectif ou réduit (S.) [L3/L3] (van Genuchten, 1980) et la teneur en eau effective

ou réduite (&) (Brooks et Corey (1964) sont déterminés respectivement par les relations suivantes :

s - © —0,) (2.4-14)
e (es —6 )
0 = 20 — [1+ a,y"]™™ (2.4-15)
€= 0s—0, 4

Ou 6,est la teneur en eau résiduelle, 6; la teneur en eau a saturation (6, = n).
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Les modeles B-C (non présenté) et v-G sont intégres dans des codes numériques (ex. du logiciel RETC)
(van Genuchten et al., 1991). Ces codes utilisent une méthode non linéaire des moindres carrés qui
détermine automatiquement les parameétres a et n avec les données obtenues de la courbe de rétention

d’eau permettant ainsi d’ajuster 1’équation (2.4-12).

2.4.4.3  Fonction de perméabilité

Dans un sol saturé considéré biphasique, il y’a seulement la présence de particules solide et de 1’eau,
tandis qu’un sol non saturé est constitué¢ de solides, liquide et gaz. L’¢étude de I’écoulement de 1’eau
dans un milieu non saturé est complexe et a toujours nécessité la résolution des équations de Richard
(1931) qui ne sont pas présentées ici. Pour ce faire, la connaissance de la fonction de perméabilité ou
conductivité hydraulique non saturée (k. ou k(y) ou Kk(0)) devient primordiale. Elle représente la
capacité qu’a un sol non saturé de transporter ou de conduire 1’eau, et peut étre estimée en fonction de
la succion ou de la teneur en eau du sol. Cette fonction peut étre déterminée au laboratoire a 1’aide de
différentes techniques : méthodes de débits sortants, méthode par régime permanent et méthode de
profils instantanés. Ces techniques se font par des mesures en perméametre ou en colonne dans des
conditions contrélées avec des suivis de la teneur en eau et de la succion appliquée au milieu. Ces
essais sont généralement trés longs et dispendieux. Voila pourquoi on procéde souvent par déduction
(méthode indirecte) a partir de la courbe de rétention d’eau ou par des modeles empiriques
macroscopique et statistiqgue permettant de calculer la conductivité hydraulique en fonction de la
succion k(y) ou de la teneur en eau k(0) a partir de la conductivité hydraulique saturée ksat. Ces
modeéles mathématiques sont présentés en détail dans Bussiere (1999) et Mbonimpa et al. (2006b). La
fonction de conductivité hydraulique non saturée obtenue directement par Mualen — van Genuchten
(1980) (Mualem, 1976, 1986; van Genuchten et al., 1991) en fonction de la teneur en volumique
effective ou normalisée (&:) est donnée par la relation suivante :

2

o = eae by = ar + (005 [1— (1—0,7m) "] (2.4-16)

2.4.4.4  Conductivité hydraulique des matériaux polymériques

Comme indiqué dans la section sur les PSA, quelques recherches sur leur capacité de rétention d’eau
et la faible conductivité hydraulique des hydrogels ont été réalisées (Alexandre et al., 2009; Tan et al.,
2016; Zhou et al., 1993). En effet, lors du gonflement, les particules de PSA s’immiscent dans les

macropores et entre les grains du sable, puis il peut en résulter une élévation de la rétention d’eau qui



52
se traduit par la diminution presque équivalente de la porosité d’air (vides intergranulaires). Zhou et
al. (1993) dans leur étude ont développé des techniques permettant de calculer la perméabilité
intrinséque ainsi que la conductivité hydraulique des échantillons. Plusieurs scénarios ont été réalisés
parmi lesquels figuraient des mélanges de polymeres et de matériaux géologiques (sable, argile, silt,
etc.) et des résidus désulfurés et d’autres sans PSA. Ces mélanges étaient composés de 1% de PSA
dans chaque cas, avec 99% de sable (scénario B), ou 99% de résidus désulfurés (scénario E), ou 89%
de résidus désulfurés et 10% de silts. L’idée était de comparer ’efficacité des mélanges de PSA avec
des sols dans un recouvrement pour créer I’imperméabilité ou une barriére a I’eau ou a I’oxygene dans

le systéeme de multicouches. Dans cette étude, la perméabilité a été calculée selon la loi de Darcy

S

k est la perméabilité, Q est le débit, A la section transversale du milieu, AL la distance entre les capteurs

de pression, AP la variation de la pression et ) est la viscositeé.

La conductivité hydraulique k (m/s) est liée a la perméabilité intrinséque par la relation suivante :

K = (%) k (2.4-18)

Ou pest la masse volumique du fluide (kg/m?®), g est I’accélération de la pesanteur (m/s?).

Les résultats ont révélé que les scénarios (G) et (B) avaient les plus faibles valeurs de perméabilité et
de conductivité hydraulique k inférieure a 10~ cm/s pour (G). Ce qui fait croire a la possibilité de sa
réalisation au cas d’insuffisance de matériaux géologique (sable, silt), le PSA serait adapté comme

appoint dans les recouvrements.

2.5 Mouvements des gaz dans les milieux poreux

Pour prévenir la production du DMA, plusieurs techniques sont employées qui sont entre autres la
désulfuration, 1’exclusion de 1’oxygeéne de 1’air, ou le contrdle de I’infiltration de I’eau vers les résidus
miniers sulfureux. La méthode la plus efficace pour empécher le contact des résidus avec 1’oxygene de
I’air consiste a créer des barrieres a I’oxygene en utilisant les systémes de recouvrement de type sol
(multicouches de type CEBC et monocouche). Souvent ce contact est effectué par le transport de gaz

a travers les matériaux poreux dans les haldes a stériles ou parcs a résidus. Dans la zone vadose du parc
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a résidus (zone partiellement saturée), I’oxygene peut se déplacer soit sous forme gazeuse, dissoute ou
les deux a la fois en fonction de I’interconnectivité des pores et du degré de saturation. Les mécanismes
contribuant au flux de I’air et le transport d’oxygene sont : la diffusion moléculaire causée par la
concentration ou les gradients de pression partielle qui ont lieu entre les zones de forte concentration
en oxygene et celles de faible concentration, la convection se produit sous 1’influence des gradients de
température et I’advection sous les gradients de pression. Ces deux derniers se produisent souvent dans
les haldes a stériles. Dans les résidus miniers fins de faible perméabilité et les matériaux utilisés pour
les recouvrements, la diffusion moléculaire est le seul moyen de transport de I’oxygeéne (Mbonimpa,
et al., 2003).

25.1 Lois de Fick

La diffusion moléculaire peut se produire dans la phase gazeuse ainsi que dans la phase aqueuse du
milieu. La diffusion de ’oxygene est créée par des gradients de concentration (ou pression partielle)
résultant de la zone de fortes concentrations d’oxygene et celles de faibles concentrations mesurées a
des niveaux différents. Pour les matériaux granulaires a nature non réactif ou inerte en régime

permanent, le flux d’oxygene peut étre calculé par la premiére loi de Fick en 1D d’aprés la relation de
Hillel (1998) et (Aachib, et al., 2004) :

oC(z,t) (2.5-1)

F(z,t) = — D, 5
z

Ou F = le flux d’oxygéne en [mol m™? an], De = le coefficient de diffusion effectif [m?/an], C = la

concentration des gaz en [mol/mq], t = le temps en [an] et z = la profondeur ou distance en [m].

En régime transitoire, pour un milieu triphasique et inerte (comme les parcs a résidus et leurs
recouvrements faits de matériaux non-consommateurs et ni producteurs d’oxygéne), on assiste a des
concentrations d’oxygéne qui varient en fonction de la position (z) et du temps (t), souvent la deuxieme
loi de Fick est utilisée :

o _ oc (2.5-2)

0
&(eeq 0) = a_z (D, 6_Z)

Ou 6¢q est la teneur en eau équivalente qui est déterminee par la relation suivante :

Beg = 0 + H- 0, (2.5-3)
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ou Ow est la teneur en eau volumique du matériau exprimee par (6w = n.Sy) ou n et S; sont respectivement
la porosité et le degré de saturation; 6, exprimé par la relation (62 = n - 6w) représente la teneur en air
volumique, H la constance de Henry estimée approximativement a 0,03 a 20°C, t le temps, De est le
coefficient de diffusion effectif qui tient compte de la quantité de pores remplie d’air et se calcule par
la relation : De = BeqD” oll D” est le coefficient de diffusion intrinséque du matériau. Lorsque le
matériau utilisé est de nature réactif (ex. présence de sulfure), I’oxygene peut réagir avec les sulfures;
ce qui engendrera sa consommation par les réactions d’oxydation des minéraux sulfureux. En régime
permanent, la premiere loi de Fick reste valide. Cependant, la deuxiéme loi de Fick (étant une équation
de continuité), elle, tiendra compte de la consommation d’oxygene par les sulfures, donc va étre
modifiée afin de décrire la consommation d’oxygeéne dans le matériau réactif. Les réactions
d’oxydation des sulfures sont considérées comme des réactions cinétiques de premier ordre. Donc, la
deuxiéme loi de Fick modifiée devient (Aachib et al., 2004; Mbonimpa et al., 2003) :

o _ ac (2.5-4)

0
_(eeq'c) = 8_Z(De a_z)_Kr'C

ot
Ou K; est le coefficient du taux de réaction (consommation) d’oxygéne [m®(O2)/m3(rejets).s].

2.5.2 Estimation du coefficient de diffusion effectif (De) et du taux de réaction (Kr)

Il est possible au début d’un projet de restauration d’un site minier, d’utiliser les mod¢les prédictifs
pour déterminer les paramétres des équations du flux d’oxygene comme le coefficient de diffusion

effectif (De) et le coefficient du taux de réaction (K,).

2.5.2.1 Estimation du coefficient de diffusion effectif (De)

Dans le cas des matériaux géologiques granulaires, les propriétés des milieux diffusifs peuvent étre
différentes. La premiere et la deuxiéme loi de Fick contiennent un coefficient spécifique et qui dépend
des propriétés intrinséques du milieu. Habituellement, on utilise des méthodes indirectes pour prédire
le coefficient de diffusion effectif (De). Il existe plusieurs modéles d’estimation utilisant les formules

empiriques et semi empiriques.

Le modeéle de Millington et Shearer (1971) fut I’'une des meilleures approches. Dans ce mod¢le, les
auteurs ont tenu compte de la distribution des pores et de leur géométrie. Le modele de Millington et

Shearer (1971) a été étudié et développé par Collin et Rasmuson (1988). Et par la suite il a été modifié
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pour intégrer la diffusion a travers 1’eau contenue dans les pores par Aubertin et al. (2000), Mbonimpa
et al. (2003) et Aachib et al. (2004) selon la relation suivante :

1 2.5-5

D == (D OgP, +H D6, P,) (259
Ou n est la porosité totale, D% est le coefficient de diffusion de 1’oxygéne dans I’air (1,8x10°5 m?/s a
25°C), D% est le coefficient de diffusion de I’oxygéne dans 1’eau (2,5x10° m?/s & 25°C), 0, est la

teneur en air volumique du matériau [L%/L3], 8w est la teneur en eau volumique du matériau [L3/L%], H

est la constance de Henry ( = 0,03 a 25°C), Pa et Pw sont les parametres reliés a la tortuosité.

Ces parameétres sont déterminés par les relations suivantes :

P, = 1,201-03- 1,515-62 + 0,987-0, + 3,119 (2.5-6)

P, = 1201-03 - 1,515-02 + 0,987-0,, + 3,119 (2.5-7)

Généralement, de bonnes prédictions de la valeur de De peuvent étre obtenues en considérant P, = Py
= 3,33 (Aubertin et al., 2000; Mbonimpa et al., 2002, 2003).

2.5.2.2  Estimation du coefficient du taux de réaction (K)

Le coefficient du taux de réaction K; refléte la vitesse de consommation de 1’oxygene par les minéraux
sulfureux. Pour le cas spécifique des rejets de concentrateur, le coefficient du taux de réaction peut étre

déterminé en utilisant soit le modéle de Collin (1987) ou le modele du noyau de réaction.

Le modele de Collin (1987) est basé sur la cinétique de surface et dont le taux de réaction varie
linéairement avec la proportion des minéraux sulfureux contenus dans les résidus. Dans ce cas, on pose
I’hypothese que la pyrite peut étre directement en contact avec 1’oxygeéne librement disponible, donc,
la surface de la pyrite par unité de volume de pyrite est la méme que pour le solide (m? de pyrite par
m3 de pyrite est égale & m? de solide par m® de solide). L’équation de Collin tient compte aussi de la
porosité et de la surface réagissant par I’entremise du parametre Dy déterminé a I’aide des parameétres
de la courbe granulométrique selon la relation (Gosselin et al., 2007; Mbonimpa, Aubertin, et al., 2003)

suivante :
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Le modeéle de Collin (1987) adapté de Mbonimpa et al. (2003) peut étre écrit dans la forme suivante :

6 )
K, = K—(1-n)C, (2:5-9)
Dy

Ou K’ représente la réactivité de la pyrite avec I’oxygéne (K’ ~ 5x1071% m3 O, /m? pyrite/s ou 4,3x10*

m3 O./m? pyrite/j), Cp est la quantité de pyrite contenue dans le matériau sec (kg/kg), n = porosité.
2.5.3 Mesure des coefficients de diffusion effectif (De) et de réaction (Kr)

2.5.3.1 Matériaux géologiques granulaires

Le coefficient de diffusion effectif peut étre déterminé en laboratoire en régime stationnaire ou en
régime transitoire. Habituellement, le De se mesure en régime transitoire a 1’aide de deux techniques

expérimentales a savoir: les essais a une chambre et les essais a deux chambres (El-Farhan et al., 1996).

L’essai a une chambre consiste a mettre en contact un échantillon de matériel avec un réservoir scellé,
appelé réservoir source qui sera purgé a I’aide d’un gaz inerte. Au début de I’essai, de I’air ou de
I’oxygéne est injecté dans le réservoir source puis scellé. Une sonde a oxygéne mesure la diminution
de la concentration d’oxygene dans le réservoir source au cours du temps. Selon la courbe de
diminution de la concentration d’oxygene avec le temps, le coefficient de diffusion peut étre déterminé
numeériquement a I’aide des codes numériques tels que POLLUTE (Barbour et al., 1996; Lim et al.,
1998).

L’essai a deux chambres ou cellules Figure 2.5-1 peut mesurer environ 10 cm de diametre et 21 cm de
hauteur et ces chambres sont toutes équipées de sondes d’oxygene reliées a un systeme d’acquisition.
Cet essai fonctionne a peu pres de la méme maniére que celui d’une chambre. Cependant, il est possible
dans ce cas-ci de mesurer la variation de la concentration d’oxygéne dans le réservoir inferieur. Pour
un matériau réactif, la mesure des coefficients de diffusion et du taux de réaction effectifs se fait
simultanément en laboratoire. L’échantillon de matériel est placé sur une plaque perforée dans la cellule

a un degre de saturation et une porosité prédéterminée.

L’oxygene est évacué de la cellule, pour ensuite étre introduit seulement dans la section au-dessus de
I’échantillon. Des sondes a oxygene enregistrent pendant une période déterminée la diminution de la
concentration d’oxygene dans le réservoir source ainsi que I’augmentation de la concentration dans la
section en dessous de 1’échantillon. L’évolution des concentrations mesurées dans les deux réservoirs

en combinant avec le bilan de masse permet de déterminer le De” et K" ou De et Kr. Le code numérique
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POLLUTE peut étre utilisé (Aachib, Mbonimpa et Aubertin, 2004; Aubertin et al., 2000; Mbonimpa,
Aubertin, et al., 2003; Yanful et al., 1993).
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Figure 2.5-1 : Appareil a deux chambres pour la détermination expérimentale de De (tiré de
Mbonimpa et al., 2003).

Les résultats des travaux expérimentaux de certains auteurs (Elberling et al., 1994; Gosselin et al.,
2007) montrent que la saturation du milieu joue un réle non négligeable dans la réactivité des matériaux
sulfureux. Le coefficient de diffusion (De) est fortement influencé par le degré de saturation (S;) et la
porosité (n). Pour une saturation comprise entre 20 et 80%, les rejets sont plus réactifs et le sont
nettement moins quand la saturation est inférieure a 20% ou supérieure a 80%. La réactivité est
optimale pour un degré de saturation autour de 50%. Dans les sols, le coefficient de diffusion effectif
diminue au fur et a mesure gque la teneur en eau du sol augmente et atteint sa valeur minimale a pleine

saturation.

2.5.3.2  Diffusion de l’oxygene dans les matériaux polymérique

Les propriétés de barriére au gaz des polymeéres dans le cadre de la perméation des gaz ou des vapeurs
a travers les films ou revétement de polymeéres ont été rapportées par de nombreux chercheurs
(Alexandre et al., 2009; Duan et al., 2013; Tan et al., 2016). En effet, la perméation a travers un
revétement de polymere peut impliquer a la fois la nature de la molécule pénétrante dans le polymere,

sa concentration et aussi, la diffusion a travers celui-ci.

Pour les polymeres sans sites de liaison hydrogéne (hydrophobes), pendant I’absorption, le
regroupement des molécules d’eau se produit grace aux fortes énergies d’action entre les molécules
d’eau; ce qui conduit a une diminution du coefficient de diffusion en fonction de la concentration d’eau
dans les plis. Au contraire, dans les polymeéres hydrophiles, les coefficients de diffusion vont augmenter

avec la concentration d’eau a la suite d’effets de la plastification. Tan et al. (2016) dans leurs travaux
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sur les propriétés de barriére a I’eau des polyméres/argiles et ceux du Graphene nano-composite ont
décrit la diffusion dans des systemes polymeéres a 1’aide de la premiére et de la deuxiéme loi de Fick
(2.5-1) et (2.5-2).

2.6 Synthese récapitulative

Le polyacrylate de sodium [-CH2-CH(COONa)-]» forme un gel au contact de 1’eau et est capable de
gonfler jusqu’a 1000 fois sa masse initiale en eau. Il s’agit de polymeéres superabsorbants (PSA) qui
ont été utilisés dans beaucoup de domaines industriels et représentent une alternative de matériaux dans

le secteur minier et environnemental.

Le drainage minier acide (DMA) est I’'un des problémes les plus préoccupant de I’industrie minicre
canadienne. En effet, le DMA peut étre causé par 1’oxydation des sulfures des rejets de concentrateur
dans les parcs a résidus a la suite de leur exposition a ’air libre de I’atmosphere. Afin d’y remédier,
plusieurs techniques de gestion (en cas d’oxydation) et de prévention ont été¢ développées par de
nombreux chercheurs parmi lesquelles, la méthode de prévention par les recouvrements de type sols

ou couvertures multicouches avec effet de barriére capillaire (CEBC).

Ces couvertures permettent de limiter ou de minimiser la quantité d’air qui se diffuse vers les résidus
sulfureux. Ainsi, dans une situation en manque de matériaux adaptés (silt, résidus désulfurés, etc.), il
pourrait étre envisageable d’utiliser des PSA mélangés avec du sable ou des résidus miniers fins non
générateurs d’acidité disponibles pour former la couche de faible perméabilité (la couche D, Figure
2.2-2) d’une CEBC.

Le but serait de réduire la conductivité hydraulique du sable, de maintenir le matériau a un haut degré
de saturation (> 85%) grace au pouvoir d’absorption et de maintien de I’eau élevé des PSA. De plus,
les PSA pourraient également retenir des métaux lourds et des métalloides dissous lors de 1’absorption
de I’eau miniére. Toutefois, il est aussi important de s’assurer de la durabilité de la couche D parce que

I’intérét est qu’elle tienne longtemps.

2.7 Besoins en recherche

En vue d’empécher la formation du drainage minier acide (DMA) par 1’utilisation des techniques de
restauration des sites miniers, principalement celle du recouvrement de type couverture multicouches
avec effet de barriére capillaire (CEBC), plusieurs matériaux (ex. matériaux géologiques granulaires

fins et grossiers ainsi que leur mélange, boues de traitement de DMA, tills, etc.) ont largement été testés
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aussi bien en laboratoire que sur le terrain afin de vérifier leur adéquation par rapport aux exigences de

performance des différentes couches de la technique.

Toutefois, les sols (sable, silts, etc.) amendés avec des polyméres superabsorbants (PSA) n’ont été
utilisés que trés rarement en expérimentation au laboratoire en vue d’une application comme matériau
de recouvrement des résidus miniers problématiques. Il apparait donc opportun d’évaluer la faisabilité
de I'utilisation des PSA de type polyacrylate de sodium (PA-Na) pour créer une couche de faible
perméabilité (CFP) destinée a limiter la diffusion de I’oxygéne vers les résidus miniers sulfurés au

moyen d’essais en colonnes au laboratoire.

Les paramétres a mesurer seront le taux d’infiltration de 1’eau, la conductivité hydraulique saturee, la
capacité de rétention d’eau et le potentiel d’adsorption (enlévement) de métaux lourds contenus dans

les eaux miniéres.
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CHAPITRE3  APPROCHES METHODOLOGIQUES

Les approches methodologiques retenues pour cette étude comprennent 1’échantillonnage des
matériaux d’essais, leur caractérisation physique (densité relative et distribution granulométrique),
les essais préliminaires sur les matériaux (dosage des mélanges, calibrage des capteurs, etc.), et la
caractérisation des propriétés hydriques des matériaux (courbes de rétention d’eau, conductivité
hydraulique saturée). De plus, des essais d’absorption d’eau surnageant synthétique par les PSA

seront réalisés afin d’estimer leur potentiel d’enlévement des métaux lourds par adsorption.

3.1 Matériaux d’essais

3.1.1 Nature et provenance

Dans cette etude, du sable normal de béton et des résidus miniers non générateurs d’acidité seront
utilisés comme matériaux de base qui seront ensuite amendés avec des PSA de type PA-Na (pour
former des mélanges sol-PSA) afin de créer des couches de faible perméabilité (CFP) destinées a
limiter ou empécher la diffusion de 1I’oxygene vers les couches de résidus producteurs d’acidité. Le
choix du sable (ksat variant entre 10 et 10° m.s?) réside dans le fait qu’il soit inerte mais aussi
parce qu’il est souvent utilisé dans la restauration des parcs a résidus miniers fins a 1’aide des
multicouches, notamment dans les couches C (couche drainante) et E (couche de bris capillaire)
du systeme de recouvrement multicouche de type CEBC (cf. Figure 2.2-2). En effet, la couche
drainante doit avoir une conductivité hydraulique saturée trés élevée, tandis que la couche de bris
capillaire utilise le contraste granulométrique entre le sable et les particules fines de PSA. Le sable
utilisé provient du marché, tandis que les résidus miniers sont échantillonnés a la mine Goldex,
propriété de Mines Agnico Eagle Ltée. Les PSA nous ont été fournis par Recyc PHP inc. de

Drummondville (Québec, Canada).

3.1.2 PSA de type PA-Na provenant de Recyc PHP inc.

Les PSA utilisés dans cette étude sont de type polyacrylate de sodium (noté PA-Na) fournis par
Recyc PHP inc. de Drummondville (Québec, Canada). Les PSA de type PA-Na sont des polymeres
superabsorbants, de formule générale [-CH>-CH(COO.Na) ], qui sont obtenus par polymérisation

de I’acide acrylique mélangé a 1’hydroxyde de sodium en présence d’un initiateur pour former un
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sel de sodium acide polyacrylique encore appelé polyacrylate de sodium (PA-Na). Quatre types de
PSA PA-Na nous ont été fournis par la compagnie Recyc PHP. Tous ces quatre types de PSA
présentent un taux d’absorption compris entre 270 et 300 fois leur propre masse seéche dans 1’eau
déionisee. 11 s’agit de PSA récupérés a partir de couches hygiéniques défectueuses non utilisées.
Ces PSA sont sous forme de poudre ou de granules de couleur blanche (Figure 3.1-1) et ayant
plusieurs granulométries différentes. Ces quatre types de PSA sont le SAG-MO6L a grains
grossiers, les SAG-A03P et SAG-MO06K de granulométrie moyenne et le SAG-M85F de

granulométrie tres fine.

Figure 3.1-1 : Photo de poudre de PSA

3.2 Essais préliminaires

Des essais préliminaires ont été réalisés sur les échantillons de PSA seul et de PSA mélangés avec
du sable afin d’identifier parmi les quatre types de PSA disponibles, ceux qui seraient le plus

adéquats pour les amendements afin de créer la CFP.
3.2.1 Essais d’absorption

3.2.1.1  Préparation des échantillons d’essais

L’essai d’absorption va porter sur I’absorption des effluents surnageants des résidus de mine de
Goldex et de I’eau désionisée. La teneur en eau initiale de départ (wo) de 1’échantillon étant de
68,9% avec un pourcentage solide (Cwo) de 59,2%, ainsi pour une masse totale connue (Mro), la

masse d’eau initiale (Mwo) peut étre calculée comme suit :
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Myo = Mgxwy = Mg(1/Cpo — 1) = (MrCyo)(1/Cpo — 1) (3.2-1)

ou Ms = la masse seche des grains solide. L’équation (3.2-1) peut aussi s’écrire comme suit :
Mwo = (Mo - Ms) = (Mro - M10Cwo0) = MT10(1 - Cw0) (3.2-2)
avec C,o = My/Myo 0u Ms = M1oCwo (3.2-3)

Pour une teneur en eaux initiale (wi) visée pour une pulpe de résidus utilisée pour le test
d’absorption par immersion ou par trempage des PSA, la masse d’eau surnageant a ajouter (Mw-aj)

aux résidus pour obtenir la pulpe peut étre calculée comme suit :

Mw-aj = Mwi — Mwo = Mri (1- Cwi) — Mro (1 - Cwo) = Mro Cwo(Wi— wo) (3.2-4)
avec Mrti = Mtox(Cwo/Cwi) (3.2-5)
Mw-aj = M10x(Cwo/Cwi — 1) (3.2-6)

Ou Mwi = la masse d’eau contenue dans les résidus utilisés pour le test d’absorption par immersion
des PSA, Mri = la masse totale de la pulpe aprés 1’ajout d’eau pour le test d’absorption, Cwi = le

pourcentage solide massique de la pulpe d’essai d’absorption.

Pour ces essais préliminaires, une pulpe dont la teneur en eau massique initiale wi de129% a été
utilisée pour ’essai d’absorption par immersion des PSA, ce qui correspond a un pourcentage

solide massique Cwi = 43,6%.

3.2.1.2 Dosage des PSA et détermination de la capacité d’absorption

Le dosage des PSA peut étre fait en massique (Dmpsa) ou en volumique (Dvpsa). De plus, la quantité
de PSA peut étre calculée soit par rapport a la masse totale des résidus miniers en pulpe (Dmpsa-p
ou Dvpsa-p), SOit par rapport uniquement a la masse de 1’eau libre contenue dans les résidus miniers
fins (Dmpsa-w OU Dvpsa-w). Les dosages massiques sont donc définis comme étant le rapport entre
la masse des PSA secs (MPSAsec) et la masse totale des résidus miniers fins en pulpe (Mpuipe_résidus)
ou la masse de 1’eau libre contenue dans les résidus miniers fins (Meau). 1IS peuvent respectivement
étre exprimés selon les formules suivantes (Ismi et al., 2015b; Lee et al., 2004; Macron, 2014;
Sadeghi, 2012; Sahi et al., 2017; Sahi et al., 2019; Zhang et al., 2006a):
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DmPSA—p = mPSA—sec/mPulpe_résidus (3-2'7)
Dimpsa—w = Mpsa—sec/MEau (3.2-8)

Ces dosages massiques des PSA (Dmpsa-p 0U Dmpsa-w) peuvent étre exprimés en kg/t, g/kg ou g/g
(ou en kg/kg, t/t). Les dosages volumiques sont définis comme le rapport entre la masse des PSA
secs (Mpsa-sec) €t le volume de la pulpe de résidus miniers fins (Vpuipe résidus), OU uniquement le
volume de I’eau libre contenue dans les résidus miniers (Veau). IS peuvent respectivement étre
exprimés selon les formules suivantes (Sahi et al., 2017, 2019):

Mpsa—sec (3.2-9)

DvPSA—p = = Ppulpe_residus DmPSA—p
qulpe_résidus

Mpsp— 3.2-10
Dypsa—w = Tsec = PwDmpsa—w ( )
au

oU ppulpe_résidus = Masse volumique totale de la pulpe de résidus miniers fins en g/cm?, kg/m? ou

t/m®. La masse volumique de I'eau 2 4°C ,_ (0U p, ) peau OU pw est de 1 g/cm® (ou 1000 kg/m? ou

1 t/m?3). Les dosages volumiques des PSA (Dvesa-p 0U Dvpsa-w) peuvent étre exprimés en kg/m?, en

g/L, en t/m3 (ou en g/mL).

Afin de pouvoir déterminer le pourcentage solide massique final (Cw-f) apres absorption, le taux
(ou la capacité) d’absorption a I'équilibre de gonflement (Qeq) peut étre calculé. La capacité
d'absorption (Qeq) correspond a la quantité d’eau des pulpes des résidus miniers que les PSA sont
capables d’absorber pendant la durée de leur immersion (t = 2 h, arbitrairement) dans les résidus
miniers fins. La capacité d’absorption des polymeres peut étre déterminée selon la méthode
massique (ou gravimétrique), ou la méthode volumique (Gao, 2002). Les deux méthodes,

volumique (v) et massique (m) peuvent étre exprimées, respectivement par les équations suivantes:

Q _ Upsa—-gonflé — VpsA-sec _ VEau-PsA (3.2-11)
eq — -
Upsa-sec Upsasec
Our = Mpsa—gonflé — Mpsa-sec  MEqu-PsA (3.2-12)
eq — -

Mpsa—sec Mpga—sec
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OU Vpsa-gonflé, Mpsa-gonfie = VOlume et masse des PSA gonflés apres leur immersion; Vesa-sec, Mpsa-
sec = vVolume et masse des PSA Secs; Veau-psa €t Meau-psa = volume et masse d’eau contenue dans

les PSA apres leur gonflement.

A 1a fin du test d’absorption, le pourcentage solide massique final (Cw) peut étre calculé en fonction
de la masse totale initiale des échantillons des résidus miniers en pulpe a I’instant t = 0 (MrTi), du
pourcentage solide massique initial au moment de 1I’immersion Cwi (43,6%), a I’instant t = 0, et de
la nouvelle masse des PSA gonflés apres absorption (Mpsa-gonfie) @ ’instant t > 0. Ainsi, le
pourcentage solide massique final (Cwr) peut étre déterminé a partir de 1’une des équations de base
suivantes (Kabamba et al., 2019):

B C,pi (%) (3.2-13)
wa(%) = 1— (mpsA_gonflé - mPSA—sec)
Mr;
e Coonfia w; (%) -1 (3.2-14)
wr (%) = 100 + wp (%) 100
C,0i (%) (3.2-15)

wa(%) - Mpsa-sec
1= Qea (FH255)

Tous les paramétres dans ces équations ont déja été définis dans les paragraphes ci-dessus.

3.2.1.3 Protocole expérimental

La Figure 3.1-2 illustre schématiquement le protocole expérimental de déshumidification des
résidus miniers en pulpe utilisés dans ces essais préliminaires. Selon les dosages retenus
arbitrairement de 1 et 1,5 g de PSA (seulement en massique pour ces essais) et placés dans des sacs
en géotextile de porosité comparable a celle du papier filtre. Ce qui correspondait a des dosages de
let1,5gdePSA/500 ml de pulpe. Les masses des sacs a I’état humide, ont également été obtenues
préalablement. Pendant le processus de déshumidification, les grains de PSA gonflent au maximum
selon les caractéristiques d’absorption (i.e. leur capacité d’absorption) et leur masse finale

augmente en conséquence.
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Figure 3.2-1 : Schématisation du protocole de déshumidification des résidus miniers fins en pulpe

(adapté de Sahi et al., 2019)

3.2.1.4 Résultats préliminaires

Les résultats des tests d’absorption selon le type de PSA sont présentés dans le Tableau 3.2-1).

Tableau 3.2-1 : Essais d'absorption en fonction du type de PSA pour une pulpe a Cwi = 43,6 % et

un dosage de 1 g de chaque type de PSA/500 ml de pulpe

Apres absorption par immersion des
Résidus en pulpe | w;(%) | Cuwi(%) | Typesde PSA PSA
Ws ((%J)l Cuwt (0/0)2
SAG-M06K 88,3 53,1
SAG-MO06L 91,0 52,3
Mine Goldex 129,2 43,6 SAG-M85E 91,9 52.1
SAG-A03P 81,9 55,0

!déterminée a I’étuve, a 80°C pendant 48 h; 2calculé a partir de wr (%) selon la relation suivante : Cwr (%) = 100%/[100

+ wr (%)].

Les résultats présentés ici indiquent des capacités d’absorption plus grandes et une cinétique

d’absorption plus lente pour les PSA des grains grossiers (M0O6L, A03P et MO6K) que pour le PSA

de grains fins (M85F). Ces résultats ont permis de confirmer ceux des études antérieures sur les
PSA (e.g., Sahi etal., 2017; 2019; Kabamba, 2019; Addi, 2020; Poudama, 2020). De plus, au cours

du processus d’absorption, les grains fins de PSA forment un écran qui les empéche d’absorber

davantage d’cau et c’est le phénomeéne du blocage de gel ou gel-blocking (Figure 3.2-2). Cela veut

dire qu’un dosage moyen des PSA & grains fins serait souhaitable pour favoriser la création du gel-

blocking. En effet, seul ce type de granulométrie de PSA permet de retenir 1’eau absorbée pendant
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longtemps. De plus, il se transforme en gel, créant ainsi une sorte d’écran capable de blogquer ou

d’empécher l'infiltration de l'eau a travers le gel formé.

-

-

Figure 3.2-2 : Photo montrant le gel formé par du PSA de type M85F a grains fins apres
absorption (gel-blocking)
3.2.2 Essais de détermination de la teneur en eau volumique du sable amendé avec des PSA
3.2.2.1 Amendement du sable avec des PSA a grains fins (SAG-M85F)

Afin d’essayer de comprendre la réponse hydrique du sable amendé avec des PSA, des essais
préliminaires ont été réalisés au laboratoire. Le Tableau 3.2-2 présente trois scénarios de mélanges

de sable normal de béton avec différentes proportions de PSA a grains fins (SAG-M85F).

Tableau 3.2-2 : Dosage des matériaux en pourcentage

Scénarios Matériaux de bases
PSA (%) Sable normal de béton (%)
PSA (témoin) 100 0
Sable (témoin) 0 100
MSPSA (a) 0,5 99,5
MSPSA (b) 1 99
MSPSA (c) 5 95

Le but de ces essais était de déterminer, en premier lieu, le dosage optimum de PSA a utiliser dans
les mélanges sable-PSA (ou résidus-PSA, le cas échéant), c’est-a-dire, quel pourcentage de PSA

serait nécessaire pour le mélange optimal qui pourrait étre utilisé dans le mélange pour créer une
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couche de faible perméabilité (CFP). En deuxieme lieu, il fallait procéder aux mesures de la teneur
en eau volumique en fonction du temps (Bw(t)). Cette étape nécessite de calibrer les sondes de type

EC-5 pour les mesures des teneurs en eau volumiques.

Les essais ont été réalisés dans des moules en plastique a fond perforé de 4 pouces de diametre et
8 pouces de hauteur (4 x 8) équipés des sondes EC-5 placées verticalement dans le matériau a
I’intérieur des moules, puis reliées a un systéme d’acquisition des données de type Em-50 pour
I’enregistrement des mesures en continu des teneurs en eau volumiques. Avant de les mélanger, les
matériaux sont d’abord sechés a 1’étuve a une température de 60 °C, refroidis ensuite, et finalement
mélangés au PSA, ceci pour éviter I’hydrolyse des PSA et pour faciliter leur homogénéisation. Les
matériaux peses et bien mélangés ont été placés dans les moules perforés. Une quantité de 2 litres
d’eau deionisée, suffisante pour saturer le moule de sable seul, a été ensuite ajoutée a tous les
échantillons d’essais (volume d’eau constant). Il faut noter qu’en ce qui concerne les PSA seuls
(ttmoin) et le sable normal de béton mélangé avec 1% massique de PSA a grains fins (SAG-M85F),
I’eau n’a pas percolé durant toute la durée de 1’essai (= 72 h), contrairement au sable de béton seul
sans PSA (témoin). Dans le cas du 0,5% de PSA, les 2 L d’eau ont suffi pour mouiller le matériau
sans percoler (impossible de statuer sur 1’état de saturation). Pour ce qui est des 5% de PSA, presque

la totalité des 2 L d’eau a été absorbée par les PSA au niveau de la surface.

3.2.2.2  Evolution de la teneur en eau volumique pendant [’essai de percolation

Pour les mesures des teneurs en eau volumiques des échantillons testés (sable mélangé avec des
PSA, sable seul, PSA seul), les sondes EC-5 pré-calibrées (par le fabricant) ont été préalablement
vérifiées. Par la suite, les matériaux ont été rincés avec les 2 L d’eau jusqu’a leur mouillage partiel
ou total selon 1’échantillon. Il faut noter que les moules avaient été placés directement dans des
béchers afin de contenir les eaux drainées. Toutefois, cette facon de disposer le moule ne permettait
pas de contrdler I’eau drainée. Les mesures des teneurs en eau volumiques (TEV) sont prises apres
le mouillage des matériaux. A noter que dans la pratique de ’essai, les caractéristiques physiques
(granulométrie) des matériaux n’ont été pas determinées, donc la porosité des matériaux lors de
leur mise en place dans les moules n’a pas été calculée. La Figure 3.2-3 compare 1’évolution de Ow

au cours temps écoulé.
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Cette figure montre que la teneur en volumique initiale a saturation (6w = n) est de 0,33 pour le
sable seul et de 0,79 pour le PSA seul (soit plus du double que celle du sable). Cette derniere teneur
en eau correspondant a la porosité a été calculée connaissant le volume total du moule et le volume
total d’eau absorbé par les PSA. Pendant le processus d’absorption de I’cau par les PSA seuls, il
est possible d’observer deux phases distinctes : la premiere phase correspond a 1’état gonflé jusqu’a
I’équilibre d’absorption Qeq (6w = 0,79), tandis que la seconde phase se traduit par un état
d’effondrement des PSA dans la solution lorsqu’ils se transforment totalement en gel. Cependant,
lorsque les PSA deviennent totalement sous forme de gel, ils semblent perdre toute leur capacité
de rétention d’eau (I’eau du gel n’est pas disponible car ne semble plus étre de 1’eau libre), c’est-
a-dire que les mesures des teneurs en eau volumiques diminuaient progressivement jusqu’a 0w =

0,20 (soit une baisse de prés de 54%).

Evolution de la teneur en eau volumique en fonction du temps
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Figure 3.2-3 : Evolution de la teneur en eau volumique des matériaux de base (PSA et Sable)
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Les résultats pour le sable semblent incohérents car le sable aurait d0 se désaturer trés rapidement.
Toutefois, cette incohérence pourrait s’expliquer aisément par le fait que le moule d’essai contenant
le sable et muni de la sonde de mesure de la teneur en eau volumique EC-5 positionnée
verticalement, était placé au fond d’un bécher. De ce fait, 1’eau qui se drainait du moule restait dans
le bécher et re-saturait le sable dans le moule. Il s’agissait donc plus d’un artéfact expérimental

qu’une erreur de mesure ou d’un dysfonctionnement de la sonde EC-5.

La Figure 3.2-4 montre ainsi que 1’ajout de 1% massique de PSA au sable entrainait un changement
de comportement en termes d’évolution de la teneur en eau volumique au cours du temps écoulé.

Sur cette figure, on peut observer une augmentation de 6w jusqu’a une valeur de 0,69 contre 0,33
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pour le sable seul (témoin) avant de se stabiliser & 0,53 pendant tout le reste de la durée du test.
Cette chute de la teneur eau correspond a la phase de drainage avant la transformation des PSA a
’état de gel. A noter qu’en termes de percolation, le mélange sable et 1% PSA était resté

imperméable pendant et apres la saturation compléte.

Evolution de la teneur en eau volumique réelle dans le temps
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Figure 3.2-4 : Evolution de la teneur en eau volumique des matériaux de base (PSA et Sable)

comparée du mélange de 1% de PSA avec le sable

3.2.2.3 Implications pour la suite des travaux de laboratoire

Les résultats de ces essais préliminaires ont confirmé les résultats des études précédentes a savoir
que les PSA pourraient étre utilisés pour la déshumidification des résidus miniers fins en pulpe et
pour atteindre des pourcentages solides massiques souhaités en optimisant leur dosage. En ce qui
est leur utilisation potentielle comme amendement du sable (ou des résidus non générateurs d’eau
acide) afin de créer une couche de faible perméabilité (CFP), les resultats préliminaires montrent
qu’un faible pourcentage de PSA (entre 0,5 et 1% massique) pourrait étre utilisé a cet effet a cause
de I’absence de percolation de I’cau. En effet, les essais préliminaires ont montré qu’avec de 0,5 &
1% au maximum de PSA mélangé a du sable, aprés absorption de I’eau, les PSA se gonflent et
contribuent a combler les pores du matériau. Cela a tendance a reduire drastiqguement la percolation
du mélange ainsi crée. Il est donc raisonnable de croire au potentiel des PSA a pouvoir a former le

gel bloguant (gel-blocking) afin d’aider a créer une CFP destinée a jouer le role d’une barriére a
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I’eau ou a I’oxygene dans un systeme de recouvrement des parcs a résidus sulfurés. Ce qui sera

vérifié dans la suite du mémaoire.

3.3 Meéthodologie adoptée pour le projet de recherche

La Figure 3.3-1 présente le diagramme schématique de la méthodologie qui a été suivie pour le
projet de recherche. On y distingue trois grandes phases: 1) la caractérisation physique des
matériaux, 2) les essais d’absorption d’eau par les PSA et leur potentiel d’adsorption de métaux

lourds et 3) la caractérisation des propriétés hydrogéotechniques des matériaux testes.

La phase 1 comprend essentiellement la détermination de la masse volumique des grains solides
(ou le calcul de leur densité relative Gs ou Dr) et les courbes de distribution granulométrique des
matériaux qui seront testés. La phase 2 prendra en compte les variables tel que le temps de séjour
des PSA dans ’eau surnageant, la classe granulométrique des PSA et différents métaux lourds
dissous dans 1’eau surnageant. La phase 3 comprend des essais d’infiltration en colonnes, la
détermination de la conductivité hydraulique saturée (ksar) et la détermination des courbes de
rétention d’eau (CRE), sans oublier la détermination des gradients d’oxygene, la diffusion effective

et le flux d’oxygene dans les colonnes.
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(sable, résidus miniers, PSA)

|
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avecles PSA
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des matériaux
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Figure 3.3-1: Diagramme schématique de la méthodologie suivie pour le projet de recherche
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3.3.1 Préparation des mélanges faits de sable et différents types de PSA

Comme déja indiqué dans la section sur les essais préliminaires, deux types de matériaux ont été
utilisés pour la préparation des mélanges avec les différents types de PSA pour créer différentes
possibilités de la couche de faible perméabilité (CFP), a savoir le sable normal et des résidus
miniers fins non générateurs d’eau acide (mine Goldex). Le sable de construction est utilisé tel quel
(tout-venant) sans tamisage, et par conséquent, peut contenir quelques grains grossiers de type
gravier et de particules de taille moyenne dans sa distribution granulométrique. A partir des
résultats des essais préliminaires, sept dosages différents de PSA ont été définis pour la préparation
des mélanges a savoir 0.3, 0.5, 0.6, 0.7, 0.8, 0.9 et 1% massique de PSA. De plus, méme si tous les
PSA utilisés sont de type polyacrylate de sodium (PA-Na), il n’en demeure pas moins qu’eu égard
a leur différence granulométrique, leur réponse dans les mélanges pourrait bien différer. Une fois

les différentes pesées d’échantillons effectuées, le tout est mélangé et soigneusement homogénéisé.
3.3.2 Caractérisation physique des matériaux de base

3.3.2.1 Masse volumique spécifique des grains solides et densité relative (Gs)

Le pycnométre a hélium (Figure 3.3-2) a servi pour déterminer la masse volumique des grains

solides (ps) des matériaux de base et leurs mélanges et d’en déduire leur densité relative Gs ou Dr

(= ps/pw).

Figure 3.3-2 : Pycnometre a hélium

Pour ce faire, une masse de matériau est pesée puis introduite dans la chambre d’analyse. Ensuite,
le matériau est pressurisé avec de I’hélium jusqu’a une pression prédéterminée. Le gaz hélium

pouvant circuler facilement dans la chambre d’expansion a un volume connu, mesure ensuite la
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pression d’équilibre. Le volume de 1’échantillon analysé peut ainsi étre calculé a 1’aide de la loi
des gaz parfaits, et le rapport de la masse sur le volume donne la valeur de ps en g/cm? (Gs ou Dr

= ps/pw), avec une erreur de I’ordre de +0,01 g/cm?,

Dans les Tableaux 3.3-1 et 3.3-2 sont présentes les résultats de la détermination de la densité
relative (Dr ou Gs) des différents matériaux de base et leurs mélanges, au moyen du pycnometre a
hélium. On peut observer que la densiteé relative (Gs) des types de PSA SAG-M85F, SAG-AO03P et
SAG-MO6K est identique. Le Gs pour le PSA de type SAG-MO6L est légérement inférieure a celle
des trois autres PSA. La densité relative moyenne des PSA est de 1,62 et a été déterminée en
mélangeant tous les quatre types de PSA pour former le PSA de type SAG-M4.

Tableau 3.3-1 : Densité relative des matériaux de base testés

. SAG- SAG- SAG- SAG- Résidus
Materiau M85F A03P MOBK MoeL | SAG-M4 | Sable Goldex
Ge 161 163 162 158 162 272 279

La densité relative des mélanges de sable et de PSA et de résidus de la mine Goldex et de PSA a

été calculée en utilisant la relation suivante (Belem, 2022, note de cours sur les remblais miniers):

-1

Xpsa xgranulat

(3.3-1)

Gs_mélange =

Gs_PSA Gs_granulat

ou xpg4 = proportion (fraction) de PSA; x4,qnuiqe = Proportion (fraction) de sable ou de résidus
dans le mélange sable-PSA ou résidus-PSA, avec (xpss + Xgranuiar = 1); Gs_psa €t Gs_granulat =

densité relative du PSA et du sable seul ou des résidus seuls.

Le Tableau 3.3-2 montre que la densité relative des mélanges est contrdlée par celle du granulat

(sable ou résidus miniers).

Tableau 3.3-2: Densité relative des melanges sable-PSA pour la couche CFP

Densité relative (Gs) des mélanges
Mélange 0.5% 0.6% 0.7% 0.8% 0.9%
0,3% PSA PSA PSA PSA PSA PSA 1% PSA
PSA + sable 2714 2711 | 2709 | 2707 | 2705 | 2703 | 2.702
PSA +residus | 4g, 2780 | 2778 | 2776 | 2774 | 2772 ;
Goldex
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3.3.2.2 Analyse granulométrique des matériaux

L'analyse de la distribution de la taille des grains de PSA est importante pour comprendre leur
propriété d’absorption et de rétention d’eau, et surtout leur potentiel a former du blocage de gel a
I'intérieur des mélanges. Les analyses granulométriques des échantillons de PSA utilises dans cette
étude ont été réalisées a 1’état sec a I’aide du granulometre au laser MASTERSIZER 3000 de Malvern
Panalytical. Ce granulometre utilise la diffraction laser pour mesurer la distribution

granulométrique volumique des matériaux.

Concretement, le MASTERSIZER mesure I'intensité de la lumiere diffusée lorsqu'un faisceau laser
traverse un échantillon de particules dispersées. Ces données sont ensuite analysées pour calculer
la taille des particules qui ont créé le motif de diffusion. Le MASTERSIZER 3000 présente a la Figure
3.3-3) dispose des accessoires de dispersion humide pour I’analyse de la distribution
granulométrique des résidus Goldex, du sable et un systeme de dispersion a sec qui permet une

dispersion rapide de poudre, méme pour les matériaux les plus fragiles (ex. des PSA).

Ce granulométre laser est recommandé pour les fractions granulométriques comprises entre 0,05

um et 879 um. La précision de mesure est de £2% pour le diamétre des particules.

Figure 3.3-3: Granulometre laser MASTERSIZER 3000 (Malvern Panalytical)

La Figure 3.3-3 présentent les courbes de distribution granulométrique des matériaux testés, a
savoir les quatre types de PSA, le sable normal de béton et les residus de la mine Goldex (non

générateurs d’acidité).
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Figure 3.3-4: Courbes de distribution granulométrique des matériaux de base

Généralement, les courbes de distribution granulométrique permettent de déterminer les parametres
importants de gradation tels que les coefficients d’uniformité (équation (3.3-2)) et de courbure
(équation (3.3-3)) a partir du diamétre effectif (D1o) et des diamétres D3o et Deo qui représentent
respectivement les diametres des particules correspondant a 10%, 30% et 60% des passants sur la
courbe granulométrique. Le coefficient d uniformité renseigne sur 1’homogénéité granulométrique
du matériau. Ainsi, lorsque Cu > 6 le matériau est dit de granulométrie étalée. Le matériau est dit

uniforme lorsque Cuy < 3.

¢, = Deo
v =D, (3.3-2)
Dso”
. L — 3.3-3
Ce D1 " Do ( )

Les Tableau 3.3-3 et 3.3-4 présentent les résultats de I’analyse granulométrique des matériaux de
base et de leurs différents mélanges. Les valeurs des principaux parameétres granulométriques de
tous les matériaux de base : sable seul et les échantillons de PSA (M85F, M0O6L, M06K et A03P)
présentées dans le Tableau 3.3-3 ainsi que les valeurs de Cy calculées indiquent que la distribution
de la taille des particules des PSA est tres serrée ou uniforme (Cu = Deo/D1o < 2). Le diamétre
effectif (D1o) varie comme suit : M85F < MO6L < M0O6K < AOQ3P. Les valeurs de Cy pour les
mélanges avec différents pourcentages de PSA (Tableau 3.3-4) montrent une distribution

granulométrique serrée (2 < Cy <5).



Tableau 3.3-3: Parametres granulométriques des matériaux de base

Matériaux D1o (um) D30 (um) Deo (um) Cu

Sable 150 251 421 2,80
Reésidus Goldex 3.7 16.8 62.5 17,05
M85F 139 187 259 1,87
MO6K 254 346 476 1,87
A03P 261 350 477 1,83
MO6L 522 625 750 1,44

M4 198 309 516 2,60
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Tableau 3.3-4 : Parameétres granulométriques des mélanges des matériaux de base

Matériaux D1o (um) D30 (um) Dso (um) Cu
Sable + 0,5% M85F 142 207 315 2,22
Sable + 0,6% M85F 142 202 302 2,13
Sable + 0,7% MB85F 140 198 291 2,08
Sable + 0,8% M85F 139 193 280 2,01
Sable + 0,9% M85F 139 190 270 1,94
Sable + 1,0% M85F 138 186 261 1,89

Résidus + 0,3% M85F 9 62 182 20.57
Résidus + 0,7% M85F 20 130 220 10.88

3.3.3 Evaluation du taux d’absorption et d’adsorption de métaux lourds contenus dans les

effluents miniers synthétiques

Pour toute utilisation des PSA, la connaissance de leur taux d’absorption est essentielle. De plus,
leur mélange avec un sol pour créer une couche de faible perméabilité (CFP) comme élément d’un
recouvrement nécessite de connaitre leur capacité de rétention d’eau. Ce qui a conduit a déterminer
préalablement leur capacité d’absorption dans 1’eau déionisée a différentes températures.
Récemment, des essais ont eté réalisés au laboratoire pour 1’évaluation du taux d’absorption des
PSA dans des effluents miniers, a la fois pour déterminer leur potentiel de densification des résidus
miniers en pulpe et de séquestration de metaux lourds contenus dans ces effluents miniers (Addi,
2020; Kabamba, 2019). Dans le present projet, le taux d’absorption des PSA sera évalué afin de
déterminer leur taux de rétention d’eau dans la matrice polymeére. Pour ce faire, une masse
identique d’un gramme (1 g) de tous les quatre types de PSA (M85F, M0O6L, M0O6K et AO3P) sec
a été immergée dans un méme volume d’eau déionisée de 350 ml pendant un temps fixe d’une
heure. Apres filtration a I’aide d’un filtre a thé et du filtre & air pour éliminer toute I’eau interstitielle

(’eau entre les grains de PSA gonflés), ’hydrogel est pesé pour obtenir la masse de PSA a
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I’équilibre de gonflement et la capacité ou le taux d’absorption a 1’équilibre peut étre calculé a
I’aide de I’équation (2.3-1) ou de 1’équation (3.2-12).

En rappel, le taux d’absorption représente la quantité maximale d’eau ou de solution que peuvent
absorber les échantillons de PSA a I’équilibre. En outre, des essais de désorption des PSA gonflés
au cours du temps vont permettre d’évaluer le taux de rétention d’eau des PSA a I’état libre
(condition ambiante). Pour ce faire, les échantillons d’hydrogels gonflés jusqu’a 1’équilibre sont
laissés a I’air libre au laboratoire puis leurs masses finales sont pesées régulierement a différents
temps ecoulés (apres 2, 5, 9, 13, 16, 23, 30 et 37 jours temps a partir duquel, on observe plus de
variation de masse des PSA). Soit Kpsa-geis(to) la capacité d’absorption d’eau des PSA aprés un taux
de résidence d’au moins 24 heures (= Mpsa-geis(to) / Mpsa-secs). Afin de déterminer le taux de
désorption (ou la capacité de rétention d’eau), les gels de PSA sont laissés a 1’air libre et sont
ensuite pesés apres différents temps écoulés (2, 5, 9, 13, 16, 23, 30, et 37 jours). Soit Mpsa-geis(t),
la masse de gel de PSA apres le temps écoulé t (jours). Le taux de désorption ou la capacité de

rétention d’eau (%CR) peut étre calculé comme suit :

KPSA—gels(t) _ MPSA—gels(t)/MPSA—secs _ MPSA—gels(t)
KPSA—gels(tO) MPSA—gels(tO)/MPSA—secs MPSA—gels(tO)

%CR = (3.3-4)
oU Kpsa-geis(t) est la capacité de rétention de I’eau ou le taux de désorption des gels de PSA apreés

leur temps (t) d’exposition a 1’air ambiant.

3.3.3.1 Essais d’absorption de [’eau déionisée a différentes températures

Les tests d’absorption de I’eau déionisée chauffée a différentes températures (de 40°C a 80°C) ont
été réalisés au laboratoire a 1’aide d’une plaque chauffante et d’un thermomeétre. Ainsi, ce dispositif
permet de chauffer 1’eau déionisée tout en mesurant la température correspondante. Le but de ce
test est de comprendre le comportement d’absorption des PSA dans différentes conditions de
température. Pour ce faire, une masse fixe de 0,5 mg de type de PSA est introduite dans une quantité
arbitraire de 300 ml d’eau chauffée jusqu’a la température comprise entre 40 et 80°C pendant 10
min, puis I’hydrogel retiré de 1’eau est pesé aprés avoir été filtré pour éliminer toute 1’eau

intergranulaire du PSA.
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3.3.3.2 Essais d’absorption a différents pH

Plusieurs solutions a pH différents ont été préparées au laboratoire par 1’ajout des solutions
concentrées d’acide chlorhydrique (HCl) et d’hydroxyde de sodium (NaOH) dans de I’eau
déionisée dans le but d’obtenir des solutions de pH basique et de pH acide pour les essais sur
I’influence du pH sur le taux d’absorption. Le pH-métre de marque VWR-collection a été utilisé
pour I’ajustement des mesures du pH. Quatre valeurs de pH ont été retenues pour les essais
d’absorption, a savoir : deux pH acides (3,45 et 5,86) et deux pH basiques (8,69 et 10,54). Les
essais consistent a immerger une méme masse de 0,5g de chaque type de PSA dans une quantité
connue de 300 ml de solution basique ou acide pour un temps de séjour de 30 min, 1 h, 8 h et 24

h. Les taux d’absorption ainsi obtenus seront comparés a ceux obtenus dans 1’eau déionisée.

3.3.3.3 Evaluation du taux de rétention de métaux lourds par les PSA

Afin d’évaluer le potentiel d’adsorption de métaux lourds tels que Co, Zn, Cu, Pb, As, Al, Fe, Cr,
Ni et S par les PSA, des solutions synthétiques d’effluents contaminés a partir de leurs sels dissous
dans de I’eau déionisée ont été préparées au laboratoire. La Figure 3.3-5 présente les étapes des

essais destinés pour estimer la capacité d’adsorption de métaux par les quatre types de PSA.

Figure 3.3-5: Etapes des essais d'adsorption de métaux par les PSA : a) PSA secs, b) processus

d’adsorption apres ajout de la solution métallique synthétique et c) séparation des PSA contenus

dans un sachet de thé de la solution résiduelle sans y appliquer une pression.

Le but étant de simuler au mieux la composition chimique des eaux surnageantes des parcs a résidus
potentiellement contaminées. Trois concentrations ont été synthétisées (forte, moyenne et faible)
soit de 3, 2 et 1 ppm + 0,001, soit trois échantillons pour chaque élément chimique. Pour ce faire,

connaissant les concentrations finales souhaitées ainsi que le volume de chaque solution, la relation
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de calcul de la concentration a été utilisée pour déterminer les masses des solutés a dissoudre dans

I’eau déionisée :

[Cl=M/V=M=[C]xV (3.3-5)

Un dosage massique de 1,5 g/500 ml (soit 0,03 g/ml ou g/cm?®) de chaque échantillon de PSA a été
testé pour les trois concentrations en métaux lourds (solutions synthétiques). Ainsi, la masse de
chaque type de PSA est immergée dans 500 ml de solution synthétique pendant un temps de séjour
d’environ 2 heures pour favoriser I’adsorption des métaux lourds. Aprés ce temps d’immersion, la
quantité de solution synthétique résiduelle (celle qui n’a pas été absorbée) est conditionnée dans
des tubes a essais destinées aux analyses élémentaires a 1’lCP-MS (spectrométrie de masse a

plasma a couplage inductif) pour déterminer la concentration finale de 1’é1ément lourd concerné.

Le Tableau 3.3-6 présente les concentrations initiales des solutions synthétiques pour quelques
éléments (As, Co, Cu et Ni), ainsi que les valeurs de pH de ces solutions synthétiques avant les

essais d’adsorption.

Tableau 3.3-5 : Concentrations initiales et pH initiaux des solutions synthétiques

212 .. Concentration initiale .

Element chimique (ma/L ou ppm) pH initial
[As]1 1,22 411
[As]2 2,39 3,95
[As]3 3,41 3,77
[Co]1l 1,12 3,68
[Co]2 2,14 3,95
[Co]3 3,75 4,18
[Cu]l 1,27 4,24
[Cu]2 2,28 474
[Cu]3 3,63 5,63
[Ni]1 1,25 5,21
[Ni]2 2,28 4,35
[Ni]3 3,53 4,14

1 : concentration faible; 2 : concentration moyenne; 3 : concentration forte



79

3.3.4 Propriétés hydrogéotechniques

Le comportement hydrique d’un matériau peut étre étudié au travers de la détermination de la
conductivité hydraulique saturée (ksat) et de la courbe de rétention d’eau (CRE). De plus, ce sont
ces deux propriétés (ksat > 107" m/s; wa > 20 kPa; Sy > 85%) qui permettent généralement de qualifier
I’adéquation de la CFP et des couches drainante et de bris capillaire dans le cas des couvertures
avec effet de barriere capillaire (CEBC). Rappelons a nouveau que lorsque les PSA a grains fins
sont gonflés d’ecau (de 200 a 300 fois leur propre masse en eau), ils se transforment généralement
en gel. 1l est alors important de comprendre le comportement hydrique des mélanges de matériaux
granulaires tel que le sable et les résidus miniers fins qui ne sont pas générateurs d’acidité avec des
PSA.

3.3.4.1 Essais de perméabilité

La conductivité hydraulique saturée (ksar) €st un parametre qui traduit la facilité qu’a un matériau
poreux a se laisser traverser par un fluide et peut permettre aussi de quantifier le débit du fluide a
travers 1’échantillon analysé. Au cours de 1’essai de perméabilité, plusieurs parametres entrent en
jeu pour la détermination de la conductivité hydraulique saturée (ksat) qui sont, entre autres, 1’indice
des vides (e) et le degré de saturation (Sr). Avant le début des essais, il est recommandé que le
matériau soit totalement saturé (S = 100%). Les essais de permeabilité seront réalisés afin de
déterminer les valeurs de conductivité hydraulique des matériaux de base (résidus miniers non
générateur, sable normal de béton) et tous les échantillons des mélanges sable-PSA et résidus-PSA.
I1 est a noter qu’il n’était pas pertinent de réaliser des essais de perméabilité directement sur des
PSA gonflés (hydrogel) en raison de la difficulté liée a leur saturation compléte dans le

perméameétre ainsi qu’a leur aspect gélatineux apres saturation.

La conductivité hydraulique saturée (ksar) peut étre déterminée au laboratoire par les méthodes
directes a I’aide des essais soit a charge constante (constant head) ou a charge variable (falling
head). Les essais a charge constante sont réalisés sur des matériaux grossiers comme les sables et
les graviers qui sont trés perméables (Ksat > 10° cm/s ou 107 m/s). Les essais a charge variable sont
réalisés sur des matériaux fins comme les sables fins ou les silts qui sont faiblement perméables
(ksat < 107° cm/s ou 107 m/s). De plus, les essais a charge constante peuvent étre réalisés a I’aide
de perméametres a parois rigides (ex. cedométre), tandis que les essais a charge variable peuvent

étre réalisés a I’aide de perméameétres a parois rigides et flexibles (ex. cellule triaxiale).
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Seuls les échantillons des mélanges de sable avec 0,8%, 0,9% et 1% de PSA seront utilisés pour
les essais de perméabilité au perméametre a parois flexibles en suivant la norme ASTM D5084-90.
Toutefois, 1’essai sur le sable (témoin) sera réalisé a charge constante au perméametre a parois
rigides selon la norme ASTM D2434-06, tandis que les essais sur les échantillons des mélanges de
sable avec 0,5%, 0,6% et 0,7% de PSA seront réalisés a charge variable au perméameétre a parois
rigides selon la norme ASTM D5856-95.

Il est a noter que dd au fait que les PSA ont deux comportements distincts a sec et apres gonflement
et qu’ils se gonflent beaucoup apres absorption de 1’eau disponible dans le mélange jusqu’a leur
équilibre d’absorption, la détermination de 1’indice des vides (e) et du coefficient d’uniformité (Cu)
des mélanges sable-PSA n’ont pas été faites. Par conséquent, le model de Kozeny-Carman Modifié
(KCM) (Mbonimpa et al., 2002) ne pourra donc pas étre utilisé pour estimer ksa. La méme

limitation se posera pour la prédiction des courbes de rétention d’cau (CRE).

A. Protocol d’essais avec le perméameétre a parois rigides

La réalisation de 1’essai de perméabilité avec le perméameétre a parois rigides se résume aux étapes
suivantes : montage du perméameétre, mise en place du matériau, saturation du matériau dans le
perméameétre suivi de la conduite de 1’essai. Le perméameétre a parois rigides est composé d’une
embase inférieure, d’une embase supérieure, d’un cylindre, de deux pierres poreuses et du

géotextile, d’un ressort et d’un cadre.

Lors du montage de I’appareillage, de la graisse d’étanchéité est appliquée a I’embase inférieure
ainsi que sur les pourtours inférieur et supérieur du cylindre puis le tout est serré a 1’aide d’écrous
du cadre posé sur le cylindre. Par la suite et a I’aide d’un pied a coulisse, une valeur moyenne des
mesures des épaisseurs du géotextile et de la pierre poreuse est calculée avant qu’ils ne soient
placés au fond du cylindre et sur I’embase inférieure. Ensuite, les valeurs moyennes des mesures
de la hauteur avant (h1) et la masse (m1) du perméameétre vide sont calculées ainsi que celles (hz)
et (m2) aprées la mise en place du matériau et son compactage dans le cylindre. Dans notre cas le

matériau a été compacté dans le cylindre dd a la difficulté de compaction du mélange sable et PSA.

La masse du montage embase inférieure et cylindre est prise, puis, la masse du matériau compacté
dans le cylindre peut étre déterminée en faisant la différence entre la masse du montage apres
compaction et celle avant la mise en place du matériau dans le cylindre. Afin de faciliter a la fois

la compaction de 1’échantillon dans le perméameétre et sa saturation, environ 8% de la masse du
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matériau sec en eau y est ajoutée. Ceci dépend de la nature du matériau. La différence entre les
hauteurs hz et h2 permet de calculer la hauteur de 1’échantillon dans le perméameétre. On termine le
montage en posant sur la partie supérieure de 1’échantillon le second géotextile et la pierre poreuse

tout en fixant bien le ressort et I’embase supérieure du perméametre.

Avant de saturer 1’échantillon, on s’assure d’avoir retiré toutes les bulles d’air dans le matériau en
procédant a son remplissage complet par de 1’eau déionisée, puis on pése 1’échantillon avant la
saturation. Ensuite, on procéde a la phase de saturation sous vide avec de 1’eau désaérée du bas
vers le haut du perméametre avec un faible gradient pour permettre, non seulement I’absorption de
I’eau par les PSA, mais surtout la saturation compléte des pores de 1I’échantillon. Dans ce cas-ci, la
durée de cette opération dépendait du pourcentage de PSA dans le mélange. La durée a été tres
longue lorsque la masse de PSA utilisée dans le mélange était élevée, souvent de 48 h a 96 h selon
le taux de PSA dans le mélange (Figure 3.3.-6). La masse apres saturation complete est prise pour

permettre le calcul du degré de saturation par la méthode des masses et de volumes.

Figure 3.3-6 : Photos illustrant : (1) la phase de saturation du mélange sable et PSA dans le

perméameétre a parois rigides; et (2) le gonflement du matériau apres saturation compléte.

Avant le début de I’essai, il est important de surveiller le niveau d’eau désaérée dans le tube

cylindrique (tube de lecture de la variation de la hauteur d’eau en fonction du temps).

=Essais a charge variable : on ouvre la valve pour permettre la circulation de ’eau a travers
I’échantillon pendant un temps (t1), et on note le niveau d’eau dans le tube (h1); au temps t2 on

note la hauteur d’eau hy, et ainsi de suite.
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=Essais a charge constante : on ouvre la valve pour permettre la circulation de 1’eau a travers
I’échantillon et 1’on s’assure de la stabilité du niveau d’eau dans les deux tubes cylindriques, puis
on note le temps fixe, la variation (hz - hy) et le volume d’eau qui s’est écoulé pendant I’intervalle

de temps.

Dans cette étude, la conductivité hydraulique saturée (ksar) du sable (témoin) a été déterminée par

I’essai a charge constante et a 1’aide de la relation suivante :

Veaux L QL (3.3-6)
t TAH AH

ksat -

Avec kst = la conductivité hydraulique saturée(cm/s); Vea = volume d’eau (cm®); A = aire de

I’échantillon (cm?); H = hauteur de 1’échantillon (cm); t = temps écoulé (s); Q = débit d’eau (cm®/s).

La conductivité hydraulique ksat des mélanges sable et PSA (PSAM3) de 0,5 a 0,8% a été
déterminée par I’essai a charge variable avec le perméametre a parois rigides (Figure 3.3-7) a I’aide

de la relation suivante:

L h
Ko = ——2"_In (—1) (3.3-7)
Aty — t1) h,

Avec A et a = les surfaces respectives du perméameétre et du tube cylindrique (cm?); hy et hz = les

hauteurs d’eau dans le tube (cm); t1 et t le temps écoulé (s).
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Figure 3.3-7: Schéma d'un perméameétre a parois rigide
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B. Protocol d’essais avec le perméameétre a paroi flexible (cellule triaxiale)

Pour les mélanges de sable et PSA a pourcentage élevé, le perméametre a paroi flexible a été utilisé
car dans le perméameétre a paroi rigide, le matériau restait plus d’une dizaine de jours sans pouvoir
se saturer. Ceci se traduisait par une situation d’un énorme gonflement a la suite d’une forte
absorption d’eau et & un état gélatineux de 1’échantillon. Ce qui pouvait endommager les conduites
du perméameétre, puisque le gel ne s’écoule pas facilement par gravité. D’ou la nécessité d’opérer

avec la cellule triaxiale (Figure 3.3-8).

Le perméameétre a paroi flexible est composé d’un cylindre en acier avec collier de serrage, une
membrane flexible, un cylindre en plastique, deux pierres poreuses, quatre joints toriques, deux
papiers filtres, le mouton et une poire en caoutchouc. Avant la réalisation de 1’essai, le matériau
doit étre soigneusement homogeénéisé avec une teneur en eau bien connue. Dans notre cas, il a fallu
humidifier suffisamment le mélange sable et PSA afin de permettre un minimum d’absorption de
I’eau par les PSA et ainsi faciliter une bonne compaction de 1’échantillon. Ensuite, on procéde a la
mise du matériau comme suit :
— Remplir le cylindre en acier avec 1’échantillon en fines couches compactées;
— Araser le surplus sur le dessus avec une regle métallique;
— Installer la membrane flexible a I’intérieur du cylindre en plastique tout en vidant tout I’air
entre le cylindre et la membrane a 1’aide de la proie en caoutchouc;
— Démouler délicatement I’échantillon du cylindrique en acier et le placer dans le cylindre en
plastique et la membrane;
— Retirer le cylindre en plastique et la poire;
— Placer une pierre poreuse saturée et un filtre papier en haut et au bas de 1’échantillon, puis
les deux joints toriques a 1I’aide du cylindre en plastique de haut en bas;
— Installer I’échantillon sur I’embase de la cellule, placer la paroi en le centrant bien, et serrer
tous les écrous tout en s’assurant de leur étanchéité;
— Remplir la cellule avec de I’ecau désaéree, vérifier toutes les connexions (conduites d’eau et
d’air) pour éliminer toute source de fuite;
— Procéder a la saturation de 1’échantillon, puis a 1’essai en suivant la méme démarche que
celle réalisé a I’aide du perméamétre a paroi rigide et a charge variable aprés la purge

(confirmation de 1’état de saturation).
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Figure 3.3-8 : Montage du matériau (mélange de sable et 1% PSA) dans la cellule triaxiale

3.3.4.2 Courbe de rétention d’eau (CRE)

La courbe de rétention d’eau (CRE) est une fonction indispensable pour définir le comportement
non saturé des sols et leur mélange. Elle représente la relation entre la teneur en eau ou le degré de
saturation en fonction de la succion appliquée. Autrement dit, la CRE est représentée par les valeurs
des mesures d’eau perdue du matériau pendant la désaturation sous une pression donnée. Cette
CRE peut étre décrite selon la granulométrie, la forme, la minéralogie et la surface spécifique des
grains, la porosité et la composition chimique de ’eau interstiticlle (Aubertin et al., 2003).
S’agissant des mélanges de sable et de PSA de différentes proportions, la CRE peut en plus de ces
parametres, dépendre du taux d’absorption et de la masse des PSA contenus dans le mélange. Ainsi,
dans I’optique de déterminer le comportement hydrique des mélanges de sable et de PSA, des essais
de mesures de la courbe de rétention d’eau dans des cellules de pression (ou Tempe cells) ont été
réalisés au laboratoire. Le principe de I’essai consiste a appliquer des paliers de pression (jusqu’a
1500 kPa) au-dessus de 1’échantillon, puis de suivre I’évolution de la teneur en eau volumique du
mélange. En ce qui concerne les sols granulaires ou leur mélange (sable, résidus, boues, etc.), la
saturation est simple et moins contraignante contrairement aux mélanges de sable et de PSA. En
effet, dans ce cas il faudrait permettre aux PSA contenus dans le mélange d’absorber I’eau jusqu’a
1’équilibre, puis jusqu’a ce qu’il devienne gélatineux. A ce stade, il est supposé étre saturé. Pendant

la saturation des différents mélanges de sable et de PSA, on s’est servi du pouvoir d’absorption
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d’cau des PSA, 1 g de PSA pouvant absorber environ 300 & 350 ml d’eau pour assurer une

saturation parfaite des mélanges.

3.3.4.3 Mesures des teneurs en eau volumiques et des succions
a) Teneurs en eau volumiques (TEV)

La teneur en eau volumique dans les montages des essais en colonne a été mesurée a 1’aide de
sondes de teneur en eau volumique type EC-5 (Figure 3.3-9) qui détermine la constante diélectrique
des milieux grace a la technologie de reflectométrie dans le domaine fréquentiel. Les lectures des
sondes sont stockées dans un enregistreur de données (data logger Em50) et collectées a 1’aide du
logiciel Echo20 qui permet également de configurer la fréquence (en Hz) d’acquisition des
données. Dans chaque couche d’épaisseur connue, deux sondes EC-5 sont placées a 30 cm du haut

et 10 cm en bas de la couche de 40 cm, et les mesures de teneur en eau volumique (6w).
a b

Figure 3.3-9: Sonde de mesure de la TEV : (a) Sonde EC-5 et (b) Datalogger Em50

Puisque les sondes EC-5 sont pré-calibrées par le fabriquant, elles fournissent directement les
mesures de la teneur en eau volumique ou TEV (m3.m=). En principe, les sondes devaient fournir
les lectures en millivolts qui seraient ensuite calibrées avec les valeurs réelles de TEV calculées
car le voltage mesuré par les sondes est affecté par le milieu de mesure (par exemple, la présence
de sulfates dissous). Néanmoins, a défaut de disposer des mesures des voltages, il est possible de
corréler les valeurs de TEV mesurées par les sondes EC-5 avec les valeurs réelles calculées. A cet
effet, les différents matériaux d’essais ont été placés dans des moules en plastique de volume
(Vmoule) Variant entre 690 et 717 cm?. Les sondes EC-5 y sont introduites et de I’eau est

progressivement ajoutée jusqu’a saturation tout en prenant les mesures de TEV (Figure 3.3-10).
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Figure 3.3-10 : Corrélation entre la TEV mesurée par la sonde EC-5 et celle réelle calculee

La teneur en eau volumique réelle (TEVrselie = Oreelle) peut étre calculée a 1’aide des relations

suivantes :

Mgoiia 1
TEVi¢eie = 0 réette = m(a - 1) (3.3-8)

TEViseiie = 0 réette = C
w

— Mpymidge * Cw( 1 ) (3.3-9)

Vinoute * Pw
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Avec n = porosité, w = teneur en eau massique ou pondeérale, Gs = Dr = densité relative, ps = masse
volumique séche (ML), ps = masse volumique des grains solides (ML), pn = Mn/V1 = masse

volumique humide (ML), C = pourcentage solide massique (décimal). De plus,

0= (1 - n)wGs
n=1-2¢ doncn=1-—2
ps ps
ps = Gspw
pd = Cwph

Cw = Msolide/Mhumide
W = (1/Cu — 1)

La méthode la plus simple et la plus fiable est de calculer la masse maximale de solide que le moule
peut contenir (connaissant ps) sans aucun vide (Mso), d’estimer ensuite la masse fixe de solide qui
doit étre introduite dans le moule pour toutes les mesures subséquentes (Ms = Msolide). Le calcul du
volume de solide (Vs = Vsolide = Msolide/ ps) permet d’estimer le volume des vides (Vy) dans le moule
contenant le matériau d’essai (Vv = Vmoule — Vs). Connaissant Vy, le volume d’eau (Vw) ou la masse
d’eau totale (Mw) a ajouter au matériau d’essai pour le saturer sont connus. Avant de débuter les
mesures, 1l est souhaitable de définir le nombre (N) d’incréments (ex. N = 10 points de mesure) qui
servira a calculer le volume incrémental d’eau AVw (= Vw/ [N — 1]) ou la masse incrémentale d’eau
AMw (= Mw/[N — 1]) a ajouter pour chaque point de mesure (pour le premier point, AVw = AMy =
0). Il est préferable que pour le deuxieme point, le matériau sec et le volume incrémental d’eau
soient mélangés correctement ensemble avant de les placer dans le moule pour débuter les mesures.
Ceci facilitera également le mouillage et I’écoulement de 1’eau dans le moule lors des prises de

mesure pour les autres points.

Les résultats des mesures presentés dans la Figure 3.3-10 montrent que mis a part pour le sable ou
la pente de la droite de régression est inférieure a 1, pour tous les autres matériaux (mélanges sable
et PSA, résidus Goldex, mélange de résidus Goldex et PSA) cette pente est supérieure a 1. Ce qui
suggere que les sondes EC-5 sous-estiment la valeur réelle de la teneur en eau volumique. Cette
fagon de faire n’est pas réellement un calibrage, mais plutot une corrélation entre les valeurs de

TEV. L’équation générale de corrélation est de type affine (avec R? > 0.98) :
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TEVi¢eie = 0 réette = @ Opc—s (3.3-10)

Avec la pente a = 0.9986 pour le sable, a = 1.6251 pour le sable et 0,5% de PSA fins, a = 1.2066
pour le sable et 0,7% de PSA fins, a = 1.2344 pour le sable et 0,5% de PSA M3 (mélange), a =
1.0534 pour les résidus Goldex, a = 1.1596 pour les résidus Goldex et 0,05% de PSA.

b) Succions

Pour ces essais, seuls les sondes Watermark étaient disponibles. La sonde de succion (ex.
Watermark) permet de mesurer le potentiel hydrique ou chimique (énergie interne) d’un matériau
(ou sol) poreux contenant un fluide tel que 1’eau. Cette sonde est munie d’un dispositif de semi-
conducteur permettant de détecter la résistance électrique du milieu poreux non saturé; ce qui
permet par la suite de mesurer la tension capillaire de 1’eau contenue dans ce milieu poreux non
saturé. Une fois la sonde en contact avec 1’échantillon, la tension s’équilibre a I’intérieur de la
sonde, puis la lecture est faite a 1’aide du moniteur Watermark (Figure 3.3-11) qui permet de lire
la valeur en kilopascal (kPa) ou centibar (cbar). Il est a noter que plus le matériau est saturé, plus
cette valeur tend vers zéro. Et lorsque le matériau est a peu pres sec, la mesure devient supérieure
a 10 et peut aller jusqu’a environ 189 kPa. La plage de mesure du Watermark est comprise entre

zéro et environ 200 kPa.

Figure 3.3-11 : Bloc Watermark et data logger Watermark (Irrometer)

3.3.4.4 Montage des essais en colonnes

Les essais en colonnes vont permettre d’évaluer le comportement hydrique des différents mélanges
de sable et de PSA (teneur en eau volumique, succion) et d’évaluer leur capacité a réduire la
diffusion d’oxygéne dans le milieu. Pour ce faire, quatre colonnes instrumentées de sondes de
teneur en eau (de type EC-5), de succion et des tubes d’échantillonneurs de gaz ont été utilisés.

Deux configurations de colonnes ont été utilisées : une configuration représentant uniqguement la
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couche de faible perméabilité (CFP) qui est un mélange de sable avec 0,5% de PSA (Figure 3.3-12)
et une configuration représentant un bris capillaire avec la couche CFP en sandwich entre deux
couches de sable (Figure 3.3-12). Dans ce cas, les proportions de 0,7% et de 1% de PSA ont été
utilisées dans les mélanges avec le sable, et I’épaisseur de chacune des deux couches de sable

intercalaires est de 20 cm; ceci, dans le but de réduire les effets de gonflement des PSA dans la

colonne.
a) b)
90 cm4 I ! l I 4 90cm
/Légende \
B» Sonde EC-5
35-+4-- | 2 -1--35
Y I:l Couche d’eau

0,5% PSA 30cm 0,5% PSA Couche de mélange de PSA et

10-4-. -+--10 K sable (30 cm de hauteur) /

Figure 3.3-12 : Schéma de la colonne de CFP qui est un mélange sable et de 0,5% de PSA

a) b)
[ ] [ ]
90 cm 4 490cm

Légend

60-1-- Hp Sable 15em mp  Sable -1--60 KEgen € \
I Sonde EC-5

Couche d’eau
50--f-- Y :> | 2 --+--50
CFP (% PSA et CFP (% PSA et Couche de mélange de PSA
sable) 40cm sable)
20--+-- HD =3 -+-20 \ Couche de sable /
51— 7 Sable 10cm T Sable 1>

Figure 3.3-13 : Schéma de la colonne de CFP qui est un mélange sable et de 0,7% et 1% de PSA

On peut donc dire que la configuration de la Figure 3.3-12 représente une couverture de type

monocouche, tandis que la configuration de la Figure 3.3-13 représente le cas d’un recouvrement
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avec effet de barriere capillaire (mélange de sable avec 0,7% PSA). Dans ce cas, on s’attend a une
réduction du gonflement des PSA dans la couche de faible perméabilité (CFP), eu égard a I’effet
de la charge exercé par la couche de sable placée au-dessus de la CFP. Lors des essais préliminaires,
il a été observé pour les colonnes de mélanges de sable avec 0,7% et 1% PSA, le volume de la CFP
était resté presque inchangé. Toutefois, la percolation de ’eau a travers la couche était assez réduite
malgré le fait de la présence de la couche superficielle. Aprés 1’absorption a saturation des le
premier rincage, le matériau est quasiment resté imperméable lors du deuxiéme cycle de ringage.
Ce phénomene se traduit par le passage du PSA solide a 1’état gélatineux présentant ainsi I’aspect

d’un écran qui bloque I’eau a la surface de la couche supérieure du sable (effet du gel-blocking).

Dans le cas de la configuration de la Figure 3.3-13 ou la couche CFP est un mélange de sable et de
PSA sans couches intercalaires de sable (état non confiné), son degré d’imperméabilité pourrait la
faire jouer soit le role d’une couverture de type barriére a I’eau (i.e. conductivité hydraulique trés
faible, ksat < 10°° m/s), ou bien le role d’une monocouche de type nappe phréatique surélevée (i.e.,
que le bilan hydrigue sera contr6lé par les apports d’eau vers les résidus qui seront maintenus a un

haut degré de saturation, Sy > 85%).

La question qui pourrait se poser est de savoir si la CFP peut se comporter comme une couche de
stockage de I’eau durant la saison pluvieuse et la retourner a I’atmosphere par évaporation pendant
la saison séche comme dans le cas d’un recouvrement de type stockage et relargage ou store and
release (SR) souvent appliqué dans les régions arides. En effet, un tel systeme devra avoir une
grande capacité de rétention de I’humidité afin de pouvoir limiter 1I’écoulement de 1’eau vers la
couche de résidus réactifs sous-jacente. Une CFP fait d’un mélange de sable avec des PSA serait
capable d’absorber des quantités importantes d’eau avec un trés faible taux de percolation lorsque
les PSA sont complétement transformés en gel. Toutefois, toute variation des niveaux de
précipitation pourrait constituer une limitation du bon fonctionnement d’un tel type de CFP
contenant des PSA. Afin d’¢lucider ce phénomene, le matériau apres les essais de perméabilité a
été séché et soumis & un test de regonflement en le ringant de nouveau pour comprendre le

comportement du gel apres séchage (Figure 3.3.-14).
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Matériau aprés séchage

Figure 3.3-14: Mélange de sable et 0,7% de PSA apres séchage a I'étuve a 60°C pendant 72 h

3.3.4.5 Flux d’oxygene a travers les différents matériaux

Le contr6le du degré de diffusion de I’oxygéne a travers le matériau de la couche de faible
perméabilité (CFP) comme barriére a I’oxygene et/ou a 1’eau permet d’évaluer sa capacité et son
efficacité a empécher ou a réduire considérablement ou pas 1’oxydation des résidus sulfureux sous-
jacents. Plusieurs méthodes expérimentales existent pour estimer le flux d’oxygéne a travers la
CFP a savoir la méthode de 1’épuisement des sulfates, celle de la consommation d’oxygéne et la
méthode du gradient. Dans ce mémoire, ¢’est la méthode du gradient qui sera utilisée a I’aide de la
chromatographie en phase gazeuse. Pour que la CFP puisse étre considérée comme efficace, il est
important que la quantité d’oxygene qui pourrait étre diffusée par an soit dans la gamme de valeurs

comprises entre 20 et 40 g d’Oz/m?/an (Bussiére et al., 2009; Dagenais, 2005)

La méthode du gradient d’oxygene consiste a prendre des mesures de la concentration d’oxygene
au moins a deux niveaux d’élévation différents dans le matériau de la CFP. Ces mesures peuvent
étre faites soit au laboratoire dans des colonnes instrumentées ou in situ sur des recouvrements déja
en place. C’est une méthode assez pratique qui peut étre appliquée sur des matériaux inertes ou
réactifs et en régime permanent. Ainsi, en connaissant le coefficient de diffusion effectif (De) qui
aurait été estimé ou déterminé expérimentalement et disposant des valeurs des mesures de
concentration d’oxygene, il s’agira d’appliquer par la suite la premiére loi de Fick pour calculer le

flux d’oxygéne qui traverse la CFP.

La procédure expérimentale utilisée ici consiste a extraire un échantillon d’air de 3 a5 ml, a I’aide
d’une seringue de cinq millilitres, dans les ports d’échantillonnage de gaz installés a cet effet sur
les colonnes. Par la suite, I’air prélevé est introduit dans le chromatographe a phase gazeuse Agilent
microGC qui fonctionne avec le logiciel Agilent Cerity Data System. Le gaz peut ainsi étre analysé

a I’aide des détecteurs d’O2, d’azote et des bobines de détection du CO2
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CHAPITRE4 RESULTATS ET DISCUSSION

4.1 Essais d’absorption et d’adsorption

4.1.1 Capacité d’absorption des PSA dans I’eau déionisée (ED)

Les résultats présentés dans la Figure 4.1-1 (absorption dans 1’eau déionisée dont le pH = 6,45)
montrent, qu’aprés 24 heures de temps de résidence, ce sont les PSA SAG-AO03P qui possedent la
capacité d’absorption (Kpsa) la plus élevée; soit plus de 279 fois leur propre masse, contrairement
aux PSA SAG-M85F qui sont les plus fins des quatre types de PSA qui absorbent 196 fois leur
masse en eau. Toutefois, aprés 8 heures de temps de résidence la capacité d’absorption est similaire
Kpsa = 225 £2) pour les PSA les plus grossiers MO6L (D10 =522 um) et les moyennement grossiers
AO03P (D10 = 261 pum). Ces résultats confirment ceux déja obtenus (Kabamba, 2019; Kabamba et
al., 2019).

Asoprtion de types de PSA dans ED pH( 6,45)
OSAG-M0OBK DOSAG-MO6L m®mSAG-M85F mSAG-A03P

300 + 1 g de PSA dans 500 ml d’eau déionisée
: 1h

0.5h 8h

250 £

200 £
150 +

100 £

Rt e

50 £

Capacité d'absorption Kpga (9/9)

480 1440

Temps de résidence
Figure 4.1-1 : Capacité d’absorption d’eau des PSA en fonction du temps de residence

4.1.2 Capacité de rétention de I’eau absorbée

La détermination de la capacité de rétention (en pourcentage) de I’eau absorbée par les PSA (%CR)
permet d’évaluer leur potentiel a conserver 1’humidité dans les matériaux faits de leur mélange

avec du sable ou des résidus non genérateurs d’acidité. Si cette capacité de rétention (%CR) est
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suffisante (par ex. > 85% arbitrairement, et par analogie au degré de saturation), il serait
envisageable de pouvoir les utiliser dans une CFP de type barri¢re 1’oxygeéne ou a I’eau en vue

d’une application potentielle dans les systémes de recouvrement avec de couvertures seches.

La Figure 4.1-2 : Capacité de rétention de 1’eau des PSA Figure 4.1-2 présente les résultats des
calculs des capacités de rétention de 1’eau par les PSA aprés 37 jours de désorption dans les
conditions de laboratoire (température autour de 22 °C et un taux d’humidité autour de 83%). On
peut constater que la meilleure capacité de rétention de 1’eau a été observée avec les PSA a grains
plus fins (SAG-MS85F) qui gardent encore 90% de 1’eau absorbée apres 5 semaines de temps
désorption. Cette performance n’est possible pour les PSA a grains plus grossiers (SAG-MO6L et
SAG-A03P) que pour les deux premiéres semaines de temps d’exposition a 1’air libre. Cette figure
montre également qu’aprées 5 semaines de désorption la plus faible capacité de rétention est de 70%

(i.e. un maximum de 30% de 1’eau des PSA qui est libérée et qui a été observée avec MO6L et
AO03P).

Capacité de rétention %CR

BOY% ey
10 15 20 25 30 35 40

o
3]

Temps écoulé (jours)

Figure 4.1-2 : Capacité de rétention de I’eau des PSA en fonction du temps écoulé

La Figure 4.1-2 présente les images des textures des gels de PSA apreés les tests de désorption (la
Figure 4.1-2 est reprise pour montrer les correspondances avec la capacité de rétention des PSA).
Il faudrait rappeler que ce sont les PSA de types MO6L et AO3P qui semblent moins bien retenir

I’eau apres 5 semaines (Figures 4.1-3a & C).
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Figure 4.1-3: Aspect textural des gels des quatre types de PSA aprés 5 semaines de désorption

De la méme fagon que les PSA a grains fins absorbent moins d’eau (ex. M85F) que les PSA a
grains grossiers (ex. MO6L et AO3P), ce sont les PSA a grains fins qui retiennent 1’eau plus
longtemps (ex. M85F) que les PSA a grains grossiers qui se désorbent le plus rapidement (ex.
MOG6L et AO3P). En effet, aprés leur absorption d’eau a 1I’équilibre, les PSA a grains fins présentent
une texture gélatineuse qui ne favorise pas 1’écoulement libre de I’eau emprisonnée dans leurs
chaines macromoléculaires; d’ou leur pouvoir de rétention de 1’eau plus élevé. A partir de ces
observations, il est possible de conclure que les PSA a grains fins SAG-M85F seraient appropriés
pour retenir ’humidité dans un mélange de sable et de PSA (c’est d’ailleurs ce type de PSA qui a

été retenu pour la réalisation des essais hydrogéotechniques).

4.1.3 Capacité d’absorption de I’eau déionisée a différentes températures

Les résultats présentés de la Figure 4.1-4 montrent que pour tous les quatre types de PSA testés,
leur capacité d’absorption apres 10 min de temps de résidence diminue drastiqguement lorsque la
température de 1’eau augmente (entre 40 et 80°C), en comparaison avec leur capacité d’absorption
a température ambiante de 22°C (cf. Figure 4.1-1). Méme dans ces conditions particuliéres ou la
température de 1’eau a été augmentée par chauffage, ce sont les PSA de type MO6L, A03P et MO6K
(les plus grossiers) qui ont la plus grande capacité d’absorption, tandis que ce sont les PSA de type
MBSF (les plus fins) qui ont la plus faible capacité d’absorption. On peut noter qu’en passant de
22°C a 40°C, la capacité d’absorption a baisse de 89% pour le PSA A03P et de 92% pour le PSA
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MSSF. Lorsque la température de I’eau a été portée a 80°C, la capacité d’absorption a baissé de
95% pour le PSA AO03P et de 97% pour le PSA M85F. Rappelons que la capacité d’absorption des
PSA dépend de leurs caractéristiques physico-chimiques, du nombre de monomeres, du nombre de

réticulations et de la technique de leur synthése.

35
---A--- MOBL
30
O— MOBK
25 - -0 - MO85F

20 —o—A03P

R N

L S

Capacité d'absorption Kpga (9/9)

Température de chauffage de I'eau déionisée (°C)

Figure 4.1-4: Impact de la température sur le gonflement des échantillons de PSA utilisés dans

cette étude apres un temps de résidence de 10 min

4.1.4 Capacité d’absorption en fonction du pH de la solution d’immersion

La Figure 4.1-5 présente les capacités d’absorption d’eau par les PSA en fonction du pH de la
solution d’immersion et a différents temps de résidence. On peut noter que la capacité d’absorption
d’eau par les PSA a grains fins (PSA de type M85F) est plus affectée dans les solutions a pH acide
que dans les solutions a pH basique. De plus, dans la solution a pH = 3,45 et pour un temps de
résidence de 1440 minutes (24 h), on note une capacité d’absorption Kpsa de 2,3 g/g
comparativement a Kpsa de 181,2 g/g dans 1’eau déionisée (pH = 6,43); soit une baisse de 99% de
la capacité d’absorption. Avec un Kpsa de 57,6 g/g dans la solution alcaline (pH = 8,7) et apres 24
h, la baisse de la capacité d’absorption n’était que de 68%. Ces résultats confirment 1I’impact du

pH sur la capacité d’absorption d’eau des PSA et ce, selon leurs types.
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4.1.5 Capacite rétention de métaux lourds ou de métalloides par les PSA
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Le protocole de I’essai consistait a placer une masse identique de chaque polymeére dans 500 ml de

solution synthétique pour une durée de 2 heures qui est considérée suffisante pour I’adsorption

potentielle de métaux dissous. A noter que le pH des différentes solutions est mesuré avant 1’essai

de rétention et apres I’essai de rétention par les PSA dans les solutions dont I’exemple typique du

Co est seulement présenté dans le Tableau 3.3-5.

Tableau 4.1-1: Variation du pH des solutions synthétiques d’hydroxyde de cobalt en fonction du

type de PSA pour un temps de résidence de 2 heures

Type de PSA Volume (ml) pH (-)
(1,59) Initial Final Initial Final
M85F 389,2 4,2 9,0
MO6K 500 365,3 3,8 8,1
MO6L 334,1 3,9 8,5
AO03P 4978 3,5 7,9
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Ces mesures de pH confirment les résultats déja obtenus dans d’autres travaux antérieurs (cf. Addi,
2020). Cette augmentation du pH (de I’acidité a la neutralité ou jusqu’a I’alcalinité) aprés 1’ajout
des PSA peut s’expliquer par le phénomene d’échange cationique des cations Na* des PSA et les
autres éléments ajoutés dans les solutions (cf. Addi, 2020). Dans la littérature sur les PSA, il est
rapporté que l’augmentation du pH est généralement accompagnée d’une augmentation du
caractere oxydant du milieu aqueux d’immersion trés oxydant (Faris et al., 2021; Serpaud et al.,
1994). De telles conditions favoriseraient, par la suite, la mobilité des métaux dissous et leur
précipitation sous forme d’oxydes et d’hydroxydes. Apres enlévement par chaque type de PSA
(M85F, M06K, M06L, A03P) dans les solutions métalliques synthétiques, les solutions résiduelles
ont ensuite été soumises a I’analyse chimique élémentaire par spectrométrie de masse a source
ionisante au plasma d’argon (ICP-MS) afin de déterminer les concentrations finales des éléments
chimiques dominants dans les solutions métalliques synthétiques (Al, As, Co, Cu, Fe, Ni, Pb, Zn).
Pour des raisons de limitation de budget de recherche, il n’a pas été possible d’effectuer les analyses
chimiques a I’ICP-MS pour tous les éléments testés avec les quatre types de PSA. Par exemple,
I’ensemble des éléments composant les solutions synthétiques a pu étre analysé a I’ICP-MS apres
rétention seulement pour le PSA MO6K. Pour les trois autres types de PSA, il n’a pas été possible
d’analyser les éléments suivants : i) les éléments Cu, Fe, Ni, Pb, S et Zn pour le PSA M85F, ii) les
éléments Ni, S et Zn pour le PSA MO6L, iii) les éléments Fe, Ni, Pb, S et Zn pour le PSA A03P.

Le Tableau 4.1-2 présentent une partie des résultats de ces analyses chimiques a I’ICP-MS,
notamment ceux pour lesquels la concentration finale n’est pas supérieure a la concentration
initiale. En effet, certains résultats des analyses chimiques semblaient étre clairement aberrants
puisque ’eau utilisée pour les solutions synthétiques était de 1’eau déionisée, et par conséquent, il
n’existait aucune source extérieure qui pourrait justifier une augmentation des concentrations
finales élémentaires aprés adsorption. Il en résulte que les résultats étaient exploitables pour au
moins un seul élément avec les trois concentrations initiales (minimum, medium, maximum) pour
chacun des quatre types de PSA : I’élément Co pour le PSA de type M85F, I’¢1ément As pour le
PSA de type MO6L., I’é1ément Ni pour le PSA de type MO6K, et I’é1ément Cu pour le PSA de type
AO3P. En I’état actuel des choses, il n’est pas possible d’affirmer qu’il y’aurait une affinité
particuliere de rétention d’un type d’élément chimique par rapport a un type donné de PSA. 1l se
pourrait que les résultats d’analyse errones soient dus a une contamination chimique des solutions

préparées pour les analyses a I’ICP-MS.
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Tableau 4.1-2 : Concentrations finales en fonction du type de PSA dans les solutions synthétiques
(dosage de 1,5 g/500 ml) a température ambiante

Type de Solution Unité LDT" Concentration | Concentration
PSA" synthétique initiale (mg/L) | finale (mg/L)

[As]1 1,2201 0,2083

MO6L [As]2 2,3882 0,3755

[As]3 3,4065 0,5967

[Co]l 11171 0,6256

MB85F [Co]2 2,1410 1,4225

[Co]3 3,7458 1,8956

[Cu]l mg/L 0,0005 1,2700 0,9300

AO3P [Cu]2 2,2800 1,4200

[Cu]3 3,6300 2,4000

[Ni]1 1,2549 0,8199

MO6K [Ni]2 2,2787 1,4082

[Ni]3 3,5325 1,9389

“les éléments suivants n’ont pas été analysés : Cu, Fe, Ni, Pb, S et Zn pour M85F, Ni, S et Zn pour MO6L, et Fe, Ni,
Pb, S et Zn pour AO3P; “limite de détection de la technique (LDT); les chiffres de dosage : 1 = faible (= 1 mg/L
+0,001), 2 =moyen (= 2 mg/L +0,001), 3 = fort (= 3 mg/L +0,001)

En utilisant 1’équation (3.3-5), il est possible de calculer la masse de soluté dans chaque solution
synthétique initiale (M; = [Ci]*Vi) et la masse de soluté dans chaque solution synthétique finale
restante (Ms = [C¢]*V+) apres rétention par les PSA. Par la suite, il est possible de calculer le taux
rétention (Prst) des métaux lourds par les différents PSA dans les solutions synthétiques qui peut
aussi étre désigné comme le taux d’enlévement (Peni) OU le potentiel de séquestration des métaux,

Pseq (Addi, 2020) et qui est donnée comme suit :

i

My _ oo s L61Vi— [C Vs (4.1-1)

Prgt = Pepy = Pséq = 100 x M. [C.]V.
i ilVi

Le volume initial V; était de 1 litre (1 L) et le dosage en PSA était de 1,5 g/500 ml (ou 3 g/L ou 10
3 kg/L) de solution synthétique. Si Vw-psa est le volume d’eau (en L) contenu dans les PSA gonflés
en eau synthétique contenant un elément métallique (Mw-psa = masse de cette eau), le volume final
d’eau résiduelle non absorbée apres 1’essai de rétention (Vs) est la différence entre le volume initial
Vi et Vw-psa (Vi = Vi — Vupsa), et Vwpsa = Mw.psa/pw. La masse d’eau (en kg) contenue dans les
PSA gonflés en eau synthétique contenant un élément métallique (Mw-psa) peut étre déterminée en

connaissant le taux d’absorption d’eau synthétique a 1’équilibre (Qeq = Kpsa — 1) et la masse de
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PSA secs utilisée (Mw-psa = Qeq X Mpsa-sec). Les travaux de maitrise de Addi (2020) sur le potentiel
de séquestration des métaux par les PSA ont montré que la valeur de Qeq (relations 2.3-1, 3.2-11
ou 3.2-12) dépendait fortement de 1’é1ément métallique présent dans la solution synthétique. Une
équation de régression statistique a été proposée pour prédire Qeq €n fonction du rayon ionique (r
en Angstrom) de 1’élément i et de sa concentration initiale [Ci] (en mg/l) dans la solution

synthétique et est donnée par la relation suivante (Addi, 2020):

(Qeq), = 96.84r; + 14.22/r7 + 0.3116[C;] — 1.023In[C;]? (4.1-2)

Les rayons ioniques sont de 0.58 A pour I’arsenic, 0.74 A pour le cobalt, 0.96 A pour le cuivre et
de 0.72 A pour le nickel. Il devient alors possible de prédire le taux d’absorption a 1’équilibre (Qeq)
pour chaque élément i en utilisant 1’équation (4.1-2) et en connaissant la concentration initiale de
1I’élément i en question [Ci]. Par la suite le volume d’eau contenu dans les PSA gonflés en présence
des éléments métalliques est calculé comme suit : Vw.psa (en L) = (Qeq X Mpsa-sec) /pw; avec Mpsa-
sec = 10° kg (dans 1 L) et pw = 1 kg/L. Le Tableau 4.1-2 présente les résultats des prédictions de
Qeq pour les quatre éléments et leurs concentrations présentés dans le Tableau 4.1-2. Ainsi le calcul

du volume d’eau absorbée par les PSA en présence des éléments métalliques (As, Co, Cu et Ni).

Tableau 4.1-3 : Prédiction du taux d’absorption a I’équilibre (Qeq) pour les quatre types de PSA
ainsi gque les éléments As, Co, Cu et Ni pour trois concentrations initiales (faible, moyen, fort)

Typede | “Egmenti| r(a) | [CImgiL (p?éegi . 'V('Vlng’)SA Viwpsa (L)
As(1) 12201 | 1204 | 0388 | 0388
MOGL | As(2) | 058 | 23882 | 1291 | 0387 | 0387
As(3) 34065 | 1282 | 0385 | 0.385
Co(1) 11171 | 1071 | 0321 | 0321
MSSE | Co | 074 | 2141 | 1070 | 0321 | 0321
Co(3) 37458 | 1056 | 0317 | 0317
Cu(l) 127 | 1094 | 0328 | 0328
AOP | cu@ | 09 228 | 1092 | 0328 | 0328
cu(d) 363 | 1080 | 0324 | 0324
Ni(1) 12549 | 1082 | 0325 | 0325
MOGK | Ni2) | 072 | 22787 | 1080 | 0324 | 0324
Ni(3) 35325 | 1069 | 0321 | 0321

*|es chiffres de dosage : 1 = faible (= 1 mg/L +0,001), 2 =moyen (= 2 mg/L +0,001), 3 = fort (= 3 mg/L +0,001)
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Tableau 4.1-4 : Calcul des masses initiales et finales et du taux d’enlévement des métaux pour
chaque type de PSA dans les solutions synthétiques (dosage de 1,5 g/500 ml)

Masse

Type de *Solgt_ion _ _V_olume initiale M _Volume _ Masse Pret (%) Résiduel
PSA synthétiques | initial Vi (L) @ final Vr (L) | finale M+ (g) (%)
[As]1 1 0.0012201 | 0.6117384 | 0.0001607 -89.6 10.4
MO6L [As]2 1 0.0023882 0.612647 0.0002897 -90.4 9.6
[As]3 1 0.0034065 | 0.6153215 | 0.0004604 -89.2 10.8
[Co]l 1 0.0011171 0.6787 0.0005029 -62.0 38.0
M85F [Co]2 1 0.002141 0.6790927 0.0011434 -54.9 45.1
[Co]3 1 0.0037458 | 0.6833073 | 0.0015237 -65.4 34.6
[Cull 1 0.00127 0.6717377 | 0.0006698 -50.8 49.2
AO03P [Cu]2 1 0.00228 0.6724698 0.0010228 -58.1 41.9
[Cu]3 1 0.00363 0.6760661 0.0017286 -55.3 447
[Ni]1 1 0.0012549 0.6753945 0.0006349 -55.9 441
MO6K [Ni]2 1 0.0022787 0.6761161 0.0010905 -58.2 41.8
[Ni]3 1 0.0035325 0.679398 0.0015014 -62.7 37.3

*les chiffres de dosage : 1 = faible (= 1 mg/L +0,001), 2 =moyen (= 2 mg/L +0,001), 3 = fort (= 3 mg/L +0,001)

Le Tableau 4.1-2 présente les résultats des calculs du taux d’enlévement (Pen) des quatre métaux
(As, Co, Cu, Ni) par les quatre types de PSA (M0O6L, M85F, A03P, M06K). On peut noter que le
taux d’enlévement de 1’ As par les PSA MO6L est de 90% en moyenne pour les trois concentrations
initiales, tandis que le taux d’enlévement du Co par les PSA M85F (a grains fins) est de 61% en
moyenne pour les trois concentrations initiales. Le taux d’enlévement du Cu par les PSA de type
AO3P (les plus grossiers) est en moyenne de 55% et le taux d’enlévement du Ni par les PSA de
type MO6K est en moyenne de 59%. La Figure 4.1-6 présente les histogrammes des taux

d’enlévement des quatre métaux (ainsi que le pourcentage de métaux résiduels).

(a) Pourcentage d'enlévement de métaux (b) Pourcentage de métauxrésiduels

S—,

-100% -90% -B0% -70% -60% -50% -40% -30% -20% -10% 0% 0% 10% 20% 30% 40% 50% 60% 70% B80% 90% 100%

mmax [C] Emed [C] Omin [C] mmax [C] mmed [C] aomin [C]

Figure 4.1-6 : Histogrammes des taux d’enlévement des métaux (a) et du pourcentage des métaux

résiduels dans les solutions synthétiques (b)
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Figure 4.1-7 : Equations de régressions linéaires entre les concentrations finales [Cf] et initiales

[Ci] pour les trois métaux (Co, Cu, Ni) et le métalloide (As) testés

Puisque trois concentrations initiales ont été testées pour 1’adsorption physico-chimique des
métaux aux PSA (enlévement des métaux) il est possible de déterminer la corrélation entre la masse
finale de métaux aprés adsorption et la masse initiale (cf. Tableau 4.1-4). Si la relation est linéaire,
il serait possible de prédire le taux d’enlévement des métaux pour des concentrations initiales
différentes de celles utilisées lors des essais. En effet, les données disponibles montrent I’existence
d’une relation linéaire de type affine (y = ax) entre la concentration finale des métaux apres
rétention [Cs] a partir de la concentration initiale des métaux [Ci]. La Figure 4.1-7 présente les
droites de régression ainsi que les équations empiriques et leur coefficient de détermination (R? >
0,99 pour le Cu, Ni, As et R? > 0,98). On observe que la pente de la droite est de 0,1694 pour [As],
de 0,546 pour le [Co], de 0,6569 pour le [Cu] et de 0,5761 pour le [Ni].

Ces résultats sont tres importants, car ils montrent que le protocole d’enlévement des métaux par
adsorption physico-chimique sur les PSA pourrait étre éventuellement appliqué a grande échelle
pour la depollution des eaux miniéres contaminées. Mais pour en arriver a cela, il faudrait verifier
si le taux d’enlévement des différents ¢éléments toxiques pourrait permettre de respecter des seuils

fixés (concentration moyenne mensuelle acceptable, concentration maximale acceptable) par la
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Directive 019 sur I’industrie miniére (MDDEP, 2012). En prenant par exemple le cas de la mine
Eléonore (Newmont) qui est confrontée au probléme de la présence d’arsenic (As) dans 1’eau
interstitielle des résidus a une concentration [As] variant entre 0,208 et 1,14 mg/L (Rakotonimaro
et al., 2019), la valeur minimale correspond exactement a la concentration moyenne mensuelle
acceptable (CMMA) selon la Directive 019 ([As]cmma = 0,2 mg/L), tandis que la concentration
maximale dépasse largement la concentration maximale acceptable (CMA) selon la Directive 019
([As]cma = 0,4 mg/L). En utilisant 1’équation empirique de la Figure 4.1-7 pour I’[As], la gamme
de la concentration finale [Ass] aprés rétention partielle de 1’As par les PSA de type MO6L serait
entre 0,04 et 0,19 mg/L. Ce qui respecterait entierement les recommandations de la Directive 019.
Par la suite, les métaux retenus a la surface des polymeéres pourraient étre précipités dans une
solution a pH contrdlé. 1l est donc permis de penser qu’il faudrait poursuivre les travaux de

recherche dans ce sens.

4.2 Caractérisations hydrogéotechniques

4.2.1 Conductivité hydraulique saturée

Les résultats des mesures de ksat du sable et des mélanges du PSA de type M85F avec le sable a

’aide des perméametres a parois rigide et flexible sont présentés dans le Tableau 4.2-1).

Tableau 4.2-1 : Conductivité hydraulique (ksat) mesurée pour les mélanges de sable et PSA-M85F

Echantillon Ksat mesurée Ksat prédite Indice des vides Porosité
(m/s) (m/s)” (e) calculé calculée (n)

Sable 2,21x10° 1,40x10* 0.59 0,37

Sable + 0,5% PSA 4,34x107 1,78x10* 0.64 0,39
Sable + 0,6%PSA 3,48x107’ 2,04x10% 0.67 0,40
Sable + 0,7% PSA 3,65x107’ 1,37x10* 0.62 0,38
Sable + 0,8% PSA 3,51x107 3,43x10° 1.27 0,56
Sable + 0,9% PSA™ 2,94x107 1,96x1072 1.91 0,66
Sable + 1% PSA™ 2,07x10°8 4,86x107° 1.38 0,58

“prédiction a I’aide de 1’équation (2.5-8) de Mbonimpa et al. (2002) en considérant ’indice des vides initial avant
gonflement des PSA; ™Obtenus avec le perméameétre a paroi flexible

On peut observer que les valeurs de la conductivité hydraulique saturée (ksar) mesurées du sable et
des mélanges de sable et de PSA sont comprises entre 10° m/s et 10® m/s (matériaux semi-
perméables). A partir des paramétres des essais, I’indice des vides théorique (e) des échantillons

testés a pu étre calculé. Connaissant les parametres granulométriques des différents échantillons
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(D1o et Cy), I’équation (2.5-8) proposée par Mbonimpa et al. (2002) a pu étre utilisée afin de
comparer/confirmer les ordres de grandeur de ksat mesurés. Ces resultats montrent clairement que
I’amendement du sable avec une infime quantité de PSA-M85F (de 0,3 a 1% de la masse seche de
sable) a entrainé une réduction significative, de deux ordres de grandeur, des valeurs de Ksa selon

la proportion de PSA-M85F dans le mélange.

On peut aussi noter que les valeurs de ksa prédites sont de 2 a 5 ordres de grandeur plus élevées
que les valeurs mesurées. La principale raison a cela est le fait que 1’indice des vides théoriques
calculé (e) ne correspond pas a I’indice des vides réel qui est fortement affecté par le gonflement
des PSA-M85F qui contribue a combler davantage de vides. En effet, soit V1 le volume total du
moule du perméametre (= Vmoule), Vso le volume initial de solides (granulat + PSA secs), eo I’indice
des vides initial a la mise en place des matériaux a 1’état sec, Vst le volume final de solides (granulat
+ PSA-MB85F gonflés), er I’indice des vides final apres absorption sous charge des PSA-M85F
jusqu’a I’équilibre (Q eq = Mw-psa/Mpsa-sec) et aprés saturation de 1’échantillon de test. Les indices

des vides initiaux (eo) et finaux (ef) peuvent étre calculés a 1’aide des relations suivantes :

ey = VT - Vso — Vmoule - (VPSA—sec + Vgranulat) — Vmoule -1 (42_1)
VSO VPSA—sec + Vgranulat VPSA—sec + Vgranulat
e, = VT - st _ Vmoule - [(1 + Q’eq)VPSA—sec + Vgranulat] _ Vmoule -1 (4 2_2)
! VSf (1 + Q’eq)VPSA—sec + Vgranulat (1 + Q’eq)VPSA—sec + Vgranulat

L’équation (4.2-2) suggére que I’eau absorbée par les PSA-MS85F n’est plus disponible dans les
pores du matériau et par conséquent, les PSA-M85F gonflés sont considérés comme faisant partie
des solides. Toutefois, il n’est pas aisé de pouvoir déterminer le taux d’absorption sous charge
(Q’eq) qui permet de déterminer la capacité d’absorption des PSA-M85F utilisés comme
amendement dans un sol quelconque (e.g. (Lejcus et al., 2018; Misiewicz et al., 2019). Bien

entendu, la valeur de Q’eq dépendra également du dosage initial en PSA-M85F dans le mélange.

Le Tableau 4.2-2 présente quant a lui les résultats des mesures de ksa de quelques mélanges avec
des résidus de la mine Goldex (qui sont non générateurs d’acidité). On peut observer que les valeurs
de ksat mesurees des résidus de Goldex et des melanges de résidus et de PSA-M8S5F sont de 1’ordre

107 m/s (matériau semi-perméable).
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Tableau 4.2-2 : Valeurs de ksat mesurée pour les mélanges de résidus Goldex et de PSA-M85F

Echantillon Keae Mesurée (mis) Ksat prédite Indice des vi’des Porosité,(n)
(m/s) (e) calculé calculée
Résidus Goldex 2,23x107 5,68x108 0,48 0,32
Goldex + 0,3% PSA 6,73x107’ 3,37x107 0,47 0,32
Goldex + 0,7% PSA 5,26x107’ 1,36x10° 0,47 0,32

On peut noter cette fois-ci que les valeurs de kst prédites sont plus faibles d’un ordre de grandeur
par rapport aux valeurs mesurées. Ce qui semble démontrer qu’il y’aurait eu un probléme lors des
essais de perméabilité. En effet, a partir des observations visuelles de 1’état des échantillons
d’essais, il est possible d’affirmer que les résultats des mesures de ksat Sur les mélanges de PSA-
MBSSF et des résidus Goldex (non générateurs d’acidité) n’ont pas été concluant. Tout se passe
comme si I’ajout des PSA-M8SF a plutot entrainé I’augmentation de la conductivité hydraulique

saturée (Ksat); ce qui n’est pas le résultat attendu.

Ce phénoméne pourrait s’ expliquer par la présence de cations divalents tels que le Ca®* (=60 mg/L;
cf. El Mahboub, 2021) dans 1’eau des pores des résidus Goldex. En effet, les PSA de type PA-Na
sont trés vulnérables en présence des cations Ca®* qui les dégradent en les transformant en gel
liquide et les faisant perdre toute leur capacité d’absorption. C’est le comportement de ce gel
liquide qui s’est traduit par ’augmentation de ksat mesuree apres amendement des résidus Goldex
avec 0,3 et 0,7% de PSA-M85F.

De plus, aprés séchage complet du matériau de la CFP, il ne restait a la fin que de la matiére solide
du matériau granulaire soit le sable. Le second mouillage du mélange a montré simplement que la
présence des PSA par le regonflement de ce dernier. Ce comportement pourrait étre assimilé a des
matériaux d’une sorte de recouvrement de type store-and-release (SR) ou I’eau pourrait s’évaporer
en période de grande chaleur (ex. en zones semi-arides ou arides), mais que lorsqu’il pleuvra les

PSA se regonfleront et formeront un gel une fois en contact avec 1’eau (Figure 4.2-1).



Matériau séché et aprés
mouillage et
regonflement

Figure 4.2-1 : Mélange de sable et 0,7% de PSA-M85F apres séchage a I'étuve a 60°C pendant 3

jours et regonflement apres rincage/mouillage

4.2.2 Courbes de rétention d’eau des mélanges de sable et de PSA

Les essais sur la détermination des courbes de rétention d’eau (CRE) des échantillons de sable et
les mélanges de sable et de PSA-M85F ont été effectués a I’aide des cellules de pression (ou Tempe

cells) selon le protocole décrit dans la sous-section 3.3.4.2.

Ces essais doivent permettre de déterminer les valeurs a 1’entrée d’air (AEV ou wa) qui serviront a
statuer si une couche pourrait jouer le réle d’une couche de rétention d’humidité dans un systéme
de recouvrement, c'est-a-dire que I'AEV devrait &tre comprise entre 20 et 50 kPa (Aubertin et al.,
1991) 11 faut rappeler que I’AEV est la valeur de succion (ya) qui se développe dans un matériau
lorsque celui-ci entame sa phase de désaturation. Selon (Mbonimpa et al., (2006b)), I’AEV devrait
étre évaluée a partir de la CRE exprimée par la relation entre le degré de saturation (Sy) et la succion
matricielle (y) pour les matériaux compressibles (ou déformables). Pour les matériaux
incompressibles comme le sable normal de béton, I’AEV pourrait étre déterminée directement a
partir de la CRE exprimée entre la teneur en eau volumique (6) et la succion matricielle (y).

Généralement la valeur de I’AEV est prise égale a la pression ou la CRE commence a dévier de la
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ligne de saturation (horizontale a Sy = 100%, ou Sy = 6/n). Mais en appliquant la méthode des
tangentes usuelles (Fredlund et al., 1994) pour évaluer I’AEV, la valeur obtenue sera plus grande
que celle prise au début de la désaturation.

La Figure 4.2-2 présente la CRE pour le sable normal de béton utilisé comme matériau témoin. En
y appliquant la méthode des tangentes sur les courbes une valeur moyenne de 1,96 kPa est obtenue

comme valeur de I’AEV qui semble étre conforme avec les données de la littérature.
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Figure 4.2-2 : Courbe de rétention d’eau du sable utilisé (matériau témoin)

Toutefois, les essais réalisés sur les mélanges n’ont pas été concluant du fait de la non-stabilisation
du drainage du matériau méme apres plus que trois semaines. En effet, aprés le lancement du
premier palier de pression (1,42 psi soit = 10 kPa), il n’y a pas eu d’arrét ou de stabilisation de la
perte d’eau du matériau. En effet, a chaque pesée, il y’avait toujours une différence de masse d’eau
par rapport a la pesée précédente. Ce phénomene pourrait s’expliquer par la nature gélatineuse des
PSA gonflés d’eau et par une possible sursaturation des échantillons lors de la préparation des
essais. En effet, avant chaque essai, il a fallu tout d’abord faire absorber 1’eau par les PSA-M85F
dans le mélange jusqu’a leur saturation, ¢’est-a-dire, leur transformation a 1’état de gel. Par la suite,
il fallait faire circuler I’eau dans I’échantillon afin de le saturer totalement. Ce qui entraine une

sursaturation du matériau lors de sa préparation. Ces observations montrent que les cellules de



107

pression (Tempe Cells) ne sont pas adaptées pour la détermination de la CRE de mélanges de sable
et de PSA.

De plus, méme 1’utilisation des plaques de pression (Pressure plates) n’a pas été concluante non
plus. Probablement que les CRE des mélanges de sable et de PSA ou de résidus et de PSA
pourraient étre déterminées par d’autres techniques de mesure telles que 1’entonnoir de Blichner
(Buchner funnel) avec la colonne d’eau suspendue (hanging water column), ou I’analyseur du
potentiel hydrique basé sur la mesure du point de rosée a I’aide d’un miroir refroidi, modéle WP4C
(chilled mirror Dewpoint Water Potential Meter from METER Group, Inc., Pullman, USA).

4.2.3 Résultats des essais en colonnes

Rappelons que parmi les échantillons simulant la CFP testes, seuls le mélange de sable avec 1% de
PSA-MB85F et une partie du mélange de sable avec 0,7% de PSA-M85F ont été d’abord humidifiés
avant d’étre mis en place dans la colonne. Tout le reste des couches simulant la CFP était placé a
I’état sec dans les colonnes afin de comprendre son comportement lors du mouillage ou de
I’humidification dans le contexte ou la CFP serait mise en place a I’état sec (poudre) sur une couche
de sable dans un parcs a résidus. Les colonnes étaient équipées de sondes EC-5 connectées a
I’enregistreur de données ou data logger Em50 qui enregistre les mesures de teneur en eau

volumique (TEV) en continu (une mesure toutes les 6 heures).

Le sable a été choisi dans cette étude, car il est souvent utilisé comme matériau dans les systemes
de recouvrement monocouche et multicouche pour jouer différentes fonctions. Lorsqu’il est utilisé
en monocouche avec nappe phréatique surélevee (NPS), le sable sert a empécher la remontée des
particules de résidus problématiques sous-jacents, a maximiser les apports en eau dans les résidus
problématiques afin de maintenir le niveau de la nappe (empécher 1I’évaporation). Lorsqu’utilisé
en multicouche, le sable peut servir de couche semi-drainante pour permettre I’humidification de
la CFP (ou couche CRH ou couche D, cf. Figure 2.2-2), ou pour le drainage des eaux excédentaires
a travers ’inclinaison du systéme, de contraste avec le matériau fin de la CFP pour créer un bris

capillaire (effets de barriere capillaire).

4.2.3.1 Essais en colonnes avec 0,5% et 0,7% PSA

Deux colonnes ont éte préparées avec du sable dans lequel on'y ajoute 0,5% et 0,7% de PSA-M85F

afin de verifier les caracteristiques hydrogéologiques dans le contexte de leur utilisation comme
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CFP. Les mélanges faits de sable et de 0,5% et 0,7% de PSA-M85F (par rapport a la masse séche
de sable) sont soigneusement homogeénéisés avant d’étre mis a 1’état sec dans les colonnes en
plexiglass. Une masse connue de chaque mélange est mise dans la colonne en plexiglass jusqu’a

une hauteur de 40 cm. La Figure 4.2-3 présente des images de la colonne en cours d’essai.

Figure 4.2-3 : ITmage montrant I’essai en colonne avec le mélange de sable et de 0,5% PSA-

MB85F : a) a trois jours apres le ringage, b) aprés quinze jours

De I’eau déionisée a été utilisée pour le ringage pendant les essais. Le but de ces essais est de
déterminer le taux de percolation de 1’eau a travers le mélange par le biais de la mesure de la teneur

en eau volumique du mélange (cf. Figure 4.2-3).

Les résultats du test de percolation de I’eau montrent qu’il faut un temps long d’au moins 2
semaines pour humidifier une épaisseur de moins de 2 cm de profondeur, et ceci, malgré le fait que
le sable seul est trés perméable. Ceci est di a une forte réduction de la perméabilité du mélange de
sable et de 0,5% de PSA-M85F. Cette réduction de la perméabilité du mélange de sable et de PSA
est visible a I’eeil nu avec I’eau stagnante a la surface de la colonne (Figure 4.2-3) et ne peut
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s’expliquer que par la présence de la faible quantité de PSA dans le mélange. En effet, les PSA
dans la partie supérieure de la colonne ont gonflé assez rapidement et sont remontés de plusieurs
centimetres vers le haut de la colonne. Par la suite, un phénomeéne de gel blocking a eu lieu, ce qui
retient I’eau a la surface. Ce comportement d’augmentation de volume vers le haut de la colonne
s’explique par le fait que les PSA a la surface de la colonne n’étaient sous aucune charge pouvant

les empécher de gonfler.

Pour s’assurer de la possibilité de drainage d’cau a travers la CFP de la colonne faite du mélange
de sable et de 0,5% PSA-M85F, une succion de 3 m a été appliquée. Le but étant de favoriser le
drainage de I’eau stagnée a la surface a travers la couche de faible permeabilité (CFP). Ainsi, les
résultats montrent qu’apres une période de 2 semaines de succion, la partie séche du matériau a pu
étre humidifiée en entier. Par la suite, il a été observé que le matériau était devenu impermeéable,

car I’eau ne percolait plus durant le cycle de ringage suivant.

Les valeurs de succion mesurées indiquent que bien le matériau soit mouillé, il n’était toujours pas
saturé alors que 1’eau est restée stagnée a la surface de la colonne et au-dessus d’une couche de
PSA en forme de gel. C’est cette propriété de gélation des PSA qui entraine une forte réduction de

la perméation a 1’eau dans le matériau simulant la CFP (cf. Figure 4.2-4 et Figure 4.2-5).

Gel de PSA
formé

' >| PSAgonflés

-

Figure 4.2-4 : Schématisation de la CFP faite de sable et de 0,5% de PSA-M85F

En effet, la Figure 4.2-5 présente 1’évolution de la teneur en eau volumique dans la colonne
simulant une CFP faite d’un mélange de sable et de 0,5% de PSA de type M85F. On peut observer

qu’apres 3 jours les sondes EC-5 baignent dans de 1’eau.
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Figure 4.2-5 : Teneur en volumique de la CFP faite de sable et de 0,5% de PSA et a deux niveaux

de la couche : niveau bas (sonde hl) et niveau haut (sonde h2)

Quant & la colonne faite du mélange de sable et de 0,7 % PSA-MB85F (cf. Figure 4.2-6), la couche
de sable au-dessus de la CFP (couche de mélange de sable et de 0,7% de PSA-M85F) sert de couche

de charge qui lui exerce une certaine pression géostatique.

En effet, cette couche de sable empéche un gonflement marqué du PSA en plus de faciliter une
bonne percolation de 1’eau vers la CFP sous-jacente. Cette configuration a conduit au mouillage
du mélange des les 2 premiéeres semaines de rincage, contrairement a la CFP faite du mélange de
sable et de 0,5% de PSA-M85F.

Apres le mouillage complet, la CFP est restée sans drainer aucune goutte d’eau pendant les rincages
suivants comme le montre la Figure 4.2-7 (cf. ’image de laFigure 4.2-7 : Evolution de la teneur en
eau volumique de la CFP faite de sable et 0,7% PSA Figure 4.2-72) qui a atteint un plateau

(stabilité) a une valeur de TEV de 0,4; ce qui traduit I’effet de la présence des PSA dans le mélange.

A ce stade, les PSA contenus dans le mélange se sont transformés complétement en gel, qui par la

suite a occupé tous les pores du mélange.
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Figure 4.2-6 : Configuration des colonnes de mélanges de sable avec 0,7% et 1% de PSA
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Figure 4.2-7 : Evolution de la teneur en eau volumique de la CFP faite de sable et 0,7% PSA

Le gel qui est ainsi formé joue deux roles principaux : 1’'un comme matériau de rétention d’eau et
le second comme matériau de comblement des pores du mélange de sable et de PSA sous forme de
gel. A ce stade, il devient difficile de distinguer I’eau contenue dans 1’hydrogel de I’eau libre entre
les grains du matériau. La Figure 4.2-8 présente 1’évolution du degré de saturation (Sr = Ow/n) en
considérant une porosité n = 0,4. On observe que la saturation du matériau est atteinte aprés une
centaine de jours.
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Figure 4.2-8 : Evolution du degré de saturation (Sy) de la couche du bris capillaire de la CFP faite
de sable et de 0,7% PSA

La Figure 4.2-9 présente I’évolution de la teneur en eau volumique des résidus de Goldex sans PSA
en fonction du temps écoulé. Cette figure montre une teneur en eau plus élevée a la surface de la

« CFP » apres le ringage.

En ce qui concerne les mélanges des résidus de la mine Goldex avec 0,05% de PSA-M85F, les
résultats des mesures de la teneur en eau volumique présentés dans la Figure 4.2-10 indiquent
différents comportements. En effet, avec 1’ajout de 0,05% de PSA a grains fins (M85F), la teneur

en eau est plus élevée dans la partie inférieure (en bas) de la couche de résidus.

Ceci peut s’expliquer par la présence du PSA contenu vers le bas du matériau. Ce qui pourrait

indiquer que la présence des PSA dans la CFP permet de maintenir le maximum d’humidité.
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Figure 4.2-9 : Evolution de la teneur en eau volumique (TEV) des résidus miniers fins de la mine
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4.3 Impact de la granulométrie des PSA sur le taux d’absorption et de

rétention d’eau dans les essais en colonnes

4.3.1 Colonne faite du mélange de sable et 1% de PSA

Le matériau du mélange fait de sable avec 1% PSA a été humidifié (gonflé) avec de 1’eau déionisée
avant d’étre placé dans la colonne. Cette méthode a été testée dans le but de vérifier I’effet d’utiliser
des PSA déja gonfles dans une couche simulant la CFP. Ainsi, une seconde couche de sable a été
placée au-dessus de cette couche afin de minimiser 1’effet du gonflement des PSA. Apres le premier
cycle de ringage, 1’eau a lentement percolé pendant presque deux semaines et contrairement aux
cas précédents, les succions dans la colonne sont restées nulles, indiquant le fait que le matériau
était saturé (Figure 4.3-1). Ce résultat s’explique par la présence de I’cau absorbée par les PSA
avant leur mise en place dans la colonne. Ce qui veut dire que le processus d’expansion des chaines
macromoléculaires des PSA une fois en contact avec 1’eau est réduit, et la percolation de ’eau a

travers la CFP faite de sable et de 1% PSA est moins lente dans ces conditions.
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Figure 4.3-1 Evolution de la teneur en eau volumique dans la CFP avec 1% PSA-M85F en

fonction du temps ecoulé apres deux ringages
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4.3.2 Mesure de la succion et du degreé de saturation des mélanges de sable et de PSA

La Figure 4.3-2 présente les courbes d’évolution du degré de saturation (Sr) en haut et au bas de la
CFP au cours temps écoulé pendant pres de 70 jours. Cette figure montre que 1’effet du phénomene
de gel blocking est apparent au niveau du haut de la couche de faible perméabilité (CFP) faite sable
mélangé avec 1% de PSA-M85F. En effet, aprés 35 jours et un nouveau ringage, toute 1’eau ajoutée
est restée stagnante a la surface et toute la CFP était a saturation. Ces résultats montrent que les
PSA a grains fins (M85F) peuvent clairement réduire non seulement I’infiltration de I’eau a travers
les couches sous-jacentes, mais également a la retenir au niveau de la CFP sous deux formes : la
premiére représente une couche de gel et la seconde une couche d’eau par-dessus le gel qui a son
tour devrait pouvoir empécher totalement la diffusion de 1’oxygéne de ’air a travers la CFP. De
manicre générale, |’utilisation des PSA a grains fins dans le contexte d’un recouvrement employant
une couche de faible perméabilité (CFP) peut lui permettre de jouer le double role d’une barriere a
I’eau lorsqu’elle est totalement saturée et de celui d’une barriére a 1I’oxygene lorsque les PSA sont

transformés en gel et forment une sorte d’écran qui ne laisse plus passer 1’eau.
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Figure 4.3-2 : Evolution du degré de saturation de la CFP faite de sable avec 1% PSA en
fonction du temps ecoulé (jours)

Dans les colonnes instrumentées (cf. Figure 4.3-3), des mesures de succion a différents niveaux de

la CFP de certaines colonnes d’essais ont été effectuées. Ceci a permis de representer sur la Figure
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4.3-4) la variation de la succion en fonction du temps écoulé de la colonne de CFP 0,7% de PSA-

MB85F.
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Figure 4.3-3 : Photo des colonnes instrumentées
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Figure 4.3-4 : Evolution de la succion dans les couches de la colonne faite d’un mélange de sable

et de 0,7% de PSA-M85F en fonction du temps écoulé

La Figure 4.3-4 présente des valeurs de succion mesurées presque nulles a partir du quinzieme jour

d’humidification pour le niveau haut (sonde h3). Pour le niveau bas (sonde h2) de la CFP contenant

0,7% de PSA-M85F qui était déja mouillé pendant la mise en place, les valeurs de succion sont
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restées nulles pour toute la durée des essais. Ces résultats attirent notre attention sur le fait que le
simple mouillage des PSA contenus dans le sable amendé a été assimilé a une saturation du

matériau pendant la période de suivi des mesures par les sondes de succion.

La Figure 4.2-3 présente I’évolution de la saturation de la CFP a la suite des ringcages et de la
percolation de I’ecau en haut de la couche CFP avec 0,7% PSA (matériau sec en haut) lors de la
mise en place. Par la suite, le matériau est progressivement saturé sur une période de trois semaines
avant d’étre totalement saturé ou bien transformé en gel. Dans le méme temps, les valeurs des
succions sont restées nulles pendant toute la durée de ’essai (cf. Figure 4.3-4). Ceci s’est traduit
au niveau de la couche supérieure de sable (sonde h4) ou I’eau est restée stagnante durant tout le
reste du temps de ’essai, car le gel ne laissait plus passer 1’eau a travers le matériau (cf. Figure 4.3-
4).
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Figure 4.3-5 : Variation du degré de saturation de la CFP avec 0,7% PSA en fonction du temps

Pour faire une synthése, on peut retenir que les valeurs de la teneur en eau volumique (TEV)
mesurées comprennent 1’eau libre intergranulaire dans le mélange et 1’eau absorbée par les PSA.
En effet, le gel formé est sous forme d’un liquide visqueux qui s’introduit entre les grains de sable

ou de résidus constituant le mélange simulant la CFP.

Les calculs du degré de saturation (Sr) donnent des résultats qui montrent que les échantillons des

CFP testés étaient trés saturés. Toutefois, les observations faites a I’ceil nu semblent plutét montrer
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un matériau qui parait (texture) non-saturé ou partiellement saturé. Ceci pourrait sous-entendre que
le gonflement des PSA a la suite de 1’absorption d’eau pourrait faire apparaitre un comportement
d’un matériau saturé da a 1’effet du gel formé qui pourrait étre assimilé a de 1’eau par les sondes
EC-5 ou les sondes de succion. En effet, pendant toute la durée des essais, les sondes de succion
indiquaient des valeurs nulles aprés le contact des PSA avec I’eau dans le mélange. De plus, le fait
que le mélange de sable avec des PSA gonfle aprés leur mise en place dans la colonne a aussi
impacté la précision des mesures des TEV sans oublier le fait que ce phénomeéne avait tendance a
modifier constamment la porosité initiale du matériau. Par conséquent, la conversion de la TEV en
degré de saturation doit étre prise avec beaucoup de précaution.

4.3.2.1 Calcul du coefficient de diffusion d’oxygéne (De)

Les mesures de la teneur en eau volumique (TEV) en plus des valeurs de porosité (n) de mise en
place du matériau dans les colonnes ont permis de calculer les valeurs des coefficients de diffusion
d’oxygene effectif (De) dans chaque CFP a I’aide des équations développées par (Aachib et al.,

2004). La Figure 4.3-6 présente I’évolution du coefficient de diffusion effectif en fonction du temps
écoulé.
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Figure 4.3-6 : Coefficient de diffusion d’O> a travers la CFP avec 0,7% PSA en fonction du
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Cette figure montre qu’aprés environ une semaine de ringage pour le haut de la CFP (sonde h3) et
une dizaine de jours pour le bas de la CFP (sonde h2), le coefficient de diffusion d’oxygéne devient
quasi nul, et ce, pendant tout le reste de la durée de 1’essai. Ce qui confirme son role de barriére a

I’oxygene.

D’autre part, ces résultats confirment que le coefficient de diffusion d’oxygene (De) varie en
fonction du degré de saturation (Sr). En effet, plus Sr est faible, et plus le coefficient de diffusion
(De) est élevé et devient progressivement faible lorsque la saturation augmente au fur et a mesure
jusqu’a 100%. Les résultats des calculs montrent que les coefficients de diffusion (De) varient entre
107 et 1078 pour le sable (bris capillaire = sonde h1) et jusqu’a 102° pour la couche CFP avec 0,7%
PSA (Figure 4.3-7).
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Figure 4.3-7 : Variation du coefficient de diffusion d’O (De) en fonction du degré de saturation
(Sr) de la CFP avec 0,7% PSA

4.3.2.2 Calcul du flux d’oxygéne en milieu non réactif

Dans cette étude, c’est la méthode des gradients d’oxygene (O2) qui a été utilisée pour calculer le

flux d’O2 en sachant que cette méthode des gradients dépend en grande partie de la précision des
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mesures de concentration d’oxygene par le chromatographe a phase gazeuse et des mesures de
teneur en eau volumique (TEV). Les Tableaux 4.3-1 et 4.3-2 présentent les valeurs des gradients
d’oxygéne calculés, respectivement pour la colonne avec la CFP faite du mélange de sable et de
0,7% de PSA-M85F et celle de 1% de PSA-M85F.Dans ces tableaux, seules les valeurs en gras

(fond gris) ont été utilisées pour les calculs du flux d’oxygene a travers la CFP.

Tableau 4.3-1 : Gradients d’oxygéne calculés pour le cas de la CFP avec 0,7% de PSA-M85F

Gradient d'O: (AC/AZ)
(mol/m*)

Cycle1|Cycle2 |Cycle3| Cyclel | Cycle2 | Cycle3 | Cyclel | Cycle?2 Cycle 3

Sableet | 052 | 27.32 | 2655 | 2041 | 113 10.9 8.4
0,7%PSA | 037 | 26.98 | 26.31 | 2023 | 11.1 10.8 8.3

Sable bris
capillaire

Q d'0: (%) Q d'0O: (mol/m3)

Niveau Z (m)

0.93 0.66 0.49

0.22 | 26.75 | 26.12 | 20.11 11.0 10.8 8.3 0.63 0.52 0.33

Tableau 4.3-2 : Gradients d’oxygéne calculés pour le cas de la CFP avec 1% de PSA-M85F

Q d'O: (%) Q d'0. (mol/m?) Gradient d'O: (AC/AZ)
Colonne Z (mol/m?)
(m) Cyclel | Cycle2 | Cycle3 | Cyclel | Cycle2 | Cycle3 | Cyclel Cycle 2 Cycle 3
0.67 | 19.00 | 19.03 | 1821 | 7.8 7.8 75 1.76 1.04 0.30
Sable et 1% | 0.52 | 18.36 | 18.65 | 18.10 | 7.6 7.7 7.5
0.91 0.55 0.38
PSA-M85F | 0.37 | 18.03 | 18.45 | 1796 | 7.4 7.6 7.4
0.22 | 17.70 | 1798 | 1755 | 7.3 7.4 7.2 0.91 1.29 1.13
0.87 | 29.30 | 2356 | 18.21 | 12.1 9.7 75 0.91 0.36 0.20
i 0.64 | 28.79 | 23.36 | 18.10 | 11.9 9.6 7.5
Sable bris 0.52 0.32 0.18
capillaire | 0.37 | 28.45 | 23.15 | 17.98 | 11.7 9.5 7.4
0.22 | 28.33 | 23.06 | 17.92 | 11.7 9.5 7.4 0.33 0.25 0.16

Les flux d'oxygene ont été calculés par la méthode des gradients d’oxygéne pour trois rincages
(assimilables a des cycles soit le 18 octobre pour le premier,10 novembre, le deuxiéme et le
troisieme cycle le 7 décembre 2021) de suivi au niveau de trois emplacements en haut, au centre et
en bas des CFP en considérant une concentration initiale d'oxygéne de 8,65 mol/m® (276,7 g/m?)
afin de calculer le gradient d’O>. Les mesures de concentration d’Oz2 prises au niveau des pores a
différents niveaux des CFP ainsi que les calculs des gradients de concentration d’O2 sont présentees les
Tableau 4.3-1 et 4.3-2.
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Tableau 4.3-3 : Flux d’oxygene calculés par la méthode de gradient d’O- a différents points de
prélévement dans la CFP avec 0,7% de PSA-M85F

Cycles de De (m?/s) AC/AZ (mol/m*) Flux d’0z (mol/m?/an)
Suivi Bas Haut Bas Haut Bas Haut
Cycle 1 1,062E-05 3,17E-08 8,2E-01 9,3E-01 3,0E+02 1E-02
Cycle 2 2,55E-10 5,22E-10 6,6E-01 6,6E-01 5,3E-03 1E-02
Cycle 3 4,00E-10 2,26E-10 4,8E-01 4,8E-01 6,0E-03 3E-03

Tableau 4.3-4 : Flux d’oxygene calculés par la méthode de gradient d’O> a différents points de

prélevement dans la CFP avec 1% de PSA-M4

Cycles de De (m?/s) AC/AZ (mol/m*) Flux d’O: (mol/m?/an)
suivi Bas Haut Bas Haut Bas Haut
Cycle 1 1,74E-07 3,22E-09 1,04E+00 1,21E+00 3,9 0,072
Cycle 2 2,26E-10 2,26E-10 0,41E-01 0,71E-01 5,08E-03 2E-03
Cycle 3 2,26E-10 2,26E-10 0,38E-01 0,66E-01 5,00E-03 3E-03

Les valeurs du flux d’oxygene pour les trois ringages (ou cycles) des différentes configurations de
CFP testées sont présentées dans les Tableaux 4.3-3 et 4.3-4. Ces résultats montrent qu’a
I’exception du cycle 1, le flux d’O2 semblent étre constants et similaires entre le bas et le haut des
deux configurations de CFP (0,7% de PSA-MB85F et 1% de PSA-MB85F) et qui sont tres faibles. Ce
comportement est attribuable a la présence des PSA qui semblent former un gel qui comble les
vides et bloque I’infiltration d’eau et de 1’O2. On note que ces flux sont inférieurs a 1 mol/m?/an,

et qui est utilisée comme valeur cible pour les systemes de recouvrement.

Les résultats non exhaustifs des calculs de flux d’oxygéne montrent qu’un systéme de
recouvrement utilisant une CFP faite d’un mélange de sable et d’une faible proportion (entre 0,7 et
1% de la masse séche de sable) de PSA (fins ou grossiers) permettrait de réduire considérablement
la migration de 1’oxygeéne vers les résidus réactifs sous-jacents. Par conséquent, méme si des études
complémentaires doivent étre effectuées, il n’en demeure pas moins que les CFP-PSA semblent
avoir joué leur réle de couche de rétention d’humidité en atteignant les objectifs visés en termes de

flux d’oxygene qui doit étre inférieur a 1 mol/m#/an (seuil d’efficacité du systéme de barriére).



122

4.3.3 Derniéres remarques a propos de I’utilisation des PSA dans la CFP

Les mélanges de sable ou de résidus non générateurs avec des PSA pour former une couche de

faible perméabilité (CFP) semblent présenter certains avantages, mais aussi des limites.

» En contexte de couverture monocouche avec nappe phréatique surélevée (NPS), la CFP faite
de mélange de sable et de PSA (CFP-PSA) pourrait servir comme matériau pour controler les
pertes d’eau dans le systéme. En effet, le gel qui se forme a la suite de I’absorption d’eau par
les PSA pourra jouer le rble de barriere a 1’évaporation de 1’eau contenue dans les résidus
sulfureux mais aussi de maintien du niveau de la nappe phréatique surélevée sans faire appel a
la notion de hauteur de désaturation qui devrait étre de 1’ordre de la moitié¢ de ’AEV (Aubertin
et al., 1999). La limite de cette méthode dans ce cas est que la CFP favorisera peu I’apport en
eau vers les résidus au cas ou la nappe phréatique serait basse, mais son role d’écran de maintien
de I’humidité n’entrainerait pas de conséquence graves en termes d’oxydation des résidus

réactifs sous-jacents.

» En contexte de couverture multicouche de type couverture avec effet de barriére capillaire
(CEBC), le gel de PSA formé pourrait réduire drastiquement la diffusion de I’oxygéne vers les
résidus grace a son taux de rétention d’humidité et son imperméabilité a 1’eau (effet du gel
blocking). Une telle couverture avec une CFP-PSA nécessiterait cependant de vérifier I’impact
de la charge des couches sus-jacentes sur le gel de PSA formé dans la CFP afin de s’assurer de
son efficacité, malgré le fait qu’elle soit en mesure de conserver son humidité pendant
longtemps. Cependant, cette charge des couches en surface jouerait un réle important dans la

performance de la CFP qui est, entre autres, de :
- limiter le gonflement des PSA contenus dans la CFP;

- permettre de garder une hauteur constante du matériau de la CFP pendant le processus de

mouillage/imbibition;

- faciliter le scellement des grains de sable ainsi que le remplissage des pores par le gel de
PSA contenu dans le matériau de la CFP; ce qui, par conséquent, favoriserait la réduction
de la perméabilité du mélange.

» En contexte d’une barriere a l’eau, le melange de sable avec des PSA a tendance & développer

des performances techniques d’une couverture presqu’imperméable/étanche comme les
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matériaux argileux ou bentonitiques par le fait que la CFP-PSA reste imperméable a 1’eau et a
I’oxygéene aprés 1’absorption d’eau a 1’équilibre par les PSA (formation d’un gel capable de
combler les pores et de bloquer I’infiltration d’eau a travers la couche). Le taux de percolation
et la permeabilité de la CFP faite du mélange de sable et de PSA deviennent trés faibles, voire
nulles pour le cas de la percolation et selon le dosage en PSA dans le mélange. De plus, un
aspect intéressant a été le fait d’avoir observé que les PSA a grains fins ne se desséchaient pas
a I’air ambiant a cause de leur aspect geélatineux. Par conséquent, lorsque les PSA sont
soigneusement placés entre deux couches de sol, ils pourraient étre assimilables au
comportement d’une géomembrane placée sur des résidus miniers, seulement en termes de

percolation de I’cau.

» En contexte de recouvrement de type stockage et relargage ("Store and Release™) (SR), la CFP-
PSA pourrait se comporter comme une couche de stockage/d’emmagasinement de 1’eau durant
la saison des pluies, puis la retourner a I’atmosphére uniquement par évaporation pendant la
saison dite séche dans les régions semi-arides et arides. En effet, la SR nécessite que la CFP-
PSA puisse avoir une grande capacité de rétention de I’humidité afin de pouvoir limiter
I’écoulement de 1’eau vers la couche de résidus réactifs sous-jacente. Or, une CFP-PSA serait
capable d’absorber des quantités importantes d’eau avec un trés faible taux de percolation apres
que les PSA soient complétement transformés en gel. Toutefois, chaque variation des
précipitations pourrait jouer sur la performance de la CFP et de sa rétention d’humidité et ainsi

affecter le bon fonctionnement d’un tel type de SR.

Concernant les limites de la technique de CFP-PSA, on peut noter un risque élevé d’instabilité
lorsqu’appliquée a des pentes, car le gel de PSA formé pourrait se mouvoir librement par manque
de consistance et générer des zones de faiblesse favorisant le glissement. De plus, le gel de PSA
peut certainement avoir des incompatibilités avec certains produits et matériaux contenant les
cations divalents (ex. Ca?*, Cu?*, etc.). A tout cela s’ajoute 1’incertitude de la durée de vie du gel

incorporé dans un matériau de nature géologique tel que le sable normal de béton.
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CHAPITRES CONCLUSIONS ET PERSPECTIVES

5.1 Conclusions
Ce projet de recherche originale et ambitieux visait a atteindre deux objectifs spécifiques qui sont :

a. Evaluer Defficacité du phénoméne de gel de blocage ou gel-blocking des PSA a
granulomeétrie fine a créer une couche de faible perméabilité (CFP) qui pourrait jouer le réle
d’une couche (CFP-PSA) soit de barriere a I’oxygéne ou de barriére a I’eau (couvertures de
type monocouche ou multicouche). Les PSA pouvant étre mélangés avec du sable normal

de béton ou bien a des résidus miniers fins non générateurs d’acidité;

b. Evaluer le potentiel d’adsorption physico-chimique de certains métaux par les PSA que ce
soit & travers le processus de déshumidification des résidus miniers en pulpe ou bien dans
le contexte d’'une CFP-PSA.

Quatre différents types de PSA ont été testés et dont le classement selon la taille moyenne des
grains est comme suit : M85F (plus fins) < MO6K ~ A03P < MO6L (plus grossiers). La capacité
d’absorption des PSA (Kpsa) dans 1’eau déionisée utilisée dans cette étude est d’environ 300 fois
leur propre masse. Au terme de cette étude, les bilans et conclusions suivants peuvent étre

formulés :

» Création d'une CFP contenant des PSA et son efficacité comme couche dans des systemes de

recouvrement (monocouche, multicouches, barriere étanche, stockage et relargage)

Avant de simuler en colonnes différentes configuration de CFP-PSA, la performance des différents
matériaux de base (sable, résidus miniers Goldex, PSA) et leurs mélanges (sable-PSA et résidus
Goldex-PSA a des proportions comprises entre 0,3 et 1% de la masse séche du matériau de base)

utilisés a d’abord été évaluée a travers des essais de perméabilité et de capacité de rétention d’eau.

Les résultats des essais de perméabilité ont montré que la valeur de la conductivité
hydraulique saturée (ksat) du sable seul (10 m/s) a baissé drastiquement de 2 a 3 ordres de grandeur
aprés 1’ajout d’une faible quantité (de 0,3 a 1%) de PSA (entre 107 et 108 m/s) pour le mélange

sable-PSA (quasi imperméable).
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Les résultats des mélanges sable-PSA sont spectaculaires quand on sait que le sable (considérée
comme un matériau grossier dans les systemes de recouvrement avec effet de barriére capillaire)

est tres permeable.

Ce comportement peut étre mis en parallele a celui de 1’ajout des boues de traitement de DMA avec
du sable a permis de baisser le ksat Seulement d’un ordre de grandeur (Kanteye, 2019). Toutefois,
I’ajout de PSA dans les résidus Goldex n’a pas permis de changer la valeur de ksat qQui est restée
dans les mémes ordres de grandeur (107 m/s), probablement & cause de la présence de cations

divalents comme le Ca%*.

Les résultats des essais en colonnes au laboratoire simulant différentes configurations de CFP-PSA
ont permis de constater un ralentissement du flux d’eau qui pourrait étre attribuable principalement
au phénomene de gel de blocage (gel blocking). Par la suite, le gel formé a comblé les pores de la

CFP-PSA qui devient ainsi quasi imperméable. En effet,

e les colonnes instrumentées au laboratoire n’ont généré aucun lixiviat durant toute la durée
des essais. Ce qui voudrait dire que toutes les quantités d’eau de rincage dans la CFP-PSA

ont éteé absorbées et retenues par les PSA du mélange pour former le gel,

e lorsque le PSA est a I’état de gel, la CFP est restée imperméable a I’eau; ce qui a formé une

couche d’eau importante a la surface de la couche supérieure de la CFP;

Les valeurs du coefficient de diffusion d’oxygéne (De) et des flux d’oxygene a travers la CFP faite
de sable avec des PSA ont été calculées et les résultats montrent que le flux d’oxygene est inférieur

a 1 mol/m?/an. Ce qui représente le comportement d’une couverture efficace.

La forte réduction du flux d’oxygéne a travers la CFP est également attribuable au phénomene de
gel de blocage (gel blocking) des PSA. Ces résultats montrent que la CFP-PSA présente un
comportement qui peut étre assimilable & une barriere a 1’eau, et donc une barriere a 1’oxygene,
mais aussi a un systeme de type stockage-relargage (SR) ou de type CEBC (effet de barriere

capillaire).

Toutes ces observations concourent a penser et a avoir I’espoir que le mélange de sable avec une
faible quantité des PSA (environ 1% de la masse du sable sec) ou dans une moindre mesure, le
mélange de résidus miniers non générateurs d’acidité avec des PSA pourrait étre une alternative de

materiau de CFP dans la gestion et la prévention du drainage minier contamine (DMC).
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> Potentiel de rétention de métaux et métalloides dissous dans [’eau a la surface des PSA

Les résultats concluants des essais de rétention des métaux lourds (Co, Ni, Cu) et du métalloide
(As) ont montré en moyenne, un taux de rétention de 1’As par les PSA-MO6L de 90% pour trois
concentrations initiales (faible, moyenne, forte), tandis que le taux de rétention du Co par les PSA

MB85F (a grains fins) est de 61% pour les trois concentrations initiales.

Le taux de rétention du Cu par les PSA de type AO3P (moyennement grossiers) est en moyenne de
55% et le taux de rétention du Ni par les PSA de type MO6K (moyennement grossiers) est en

moyenne de 59%.

Des équations empiriques ont été proposées pour ces quatre éléments (As, Co, Ni, Co) et peuvent
étre utilisées pour prédire la concentration finale [Cs] apres leur rétention partielle ou totale a la
surface des PSA dans le but de respecter la Directive 019 sur I’industrie mini¢re (MDDEP, 2012).

Les PSA ainsi contaminés peuvent ensuite étre traités chimiquement afin de précipiter et de

récupérer les métaux dans une solution a pH contrélé.

5.2 Perspectives

Les PSA utilisés dans cette étude n’ont jamais été expérimentés dans ces situations et conditions
d’analyse. Ces matériaux ont déja servi dans le processus de déshumidification des pulpes du fait

de leur pouvoir d’absorption élevé.

Pour une meilleure application de ces PSA dans le domaine minier, il est souhaitable qu’ils puissent
résister aux attaques chimiques des solvants ou effluents des résidus miniers, car les PSA ont été

congus pour des applications d’hygiéne corporelle (couches culottes pour bébés).

Ainsi, il serait souhaitable de pouvoir disposer d’autres types de PSA pour des applications pouvant

répondre aux conditions chimiques, mécaniques et environnementales des parcs a résidus.

De plus, il est recommandé de trouver les méthodes les plus adaptées aux essais de perméabilité et
de détermination de la courbe de rétention d’eau (CRE) des mélanges granulaires contenant des

matériaux gonflant comme les PSA (inadéquation des techniques conventionnelles).

Ainsi, le principe méme de I’essai de détermination de la CRE qui nécessite que le drainage de
I’eau soit stabilisé afin de pouvoir distinguer 1’eau retenue par les pores du matériau sous un palier

de pression donnée est pratiqguement incontrélable avec la présence des PSA.
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Ceci impliquerait donc de pouvoir trouver d’autres techniques de détermination de la CRE des CFP

contenant des PSA.

La durabilité étant primordiale pour tout ouvrage d’ingénierie, la question sur la durée de vie du
gel blocking dans une CFP-PSA dans la gestion des résidus miniers reste posée et a laquelle il
faudrait trouver des éléments de réponse en poursuivant la recherche afin de s’assurer de

I’applicabilité industrielle des PSA.
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ANNEXE A — Calculs du coefficient de diffusion d’oxygene dans les colonnes
instrumentées

De (M?/s)
Temps Colonne 0,7%PSA Colonne 1% PSA
Bas Haut Bas Haut
2021-09-30 23:30 1,279436E-05 1,624092E-05 5,65240E-07 5,7380E-07
2021-10-01 23:30 1,091008E-05 1,420491E-05 5,81758E-07 5,7384E-07
2021-10-03 0:00 1,114495E-05 3,679417E-06 5,79918E-07 5,7403E-07
2021-10-04 0:00 1,025280E-05 1,575995E-06 3,65752E-07 5,7403E-07
2021-10-05 0:00 1,038920E-05 1,073041E-06 3,56312E-07 1,1429E-08
2021-10-06 0:00 9,816130E-06 4,359017E-08 1,74590E-07 1,1429E-08
2021-10-07 0:00 1,062908E-05 3,174381E-08 1,74590E-07 3,2284E-09
2021-10-08 0:00 4,070484E-06 4,958314E-09 1,14352E-08 3,2274E-09
2021-10-09 0:00 1,092133E-06 8,007643E-10 1,14440E-08 3,2235E-09
2021-10-10 0:00 1,394511E-08 1,386386E-09 3,23631E-09 5,4271E-10
2021-10-11 0:00 5,241750E-10 1,132465E-09 3,23684E-09 5,4168E-10
2021-10-12 0:00 2,954192E-10 7,872900E-10 5,45954E-10 5,4127E-10
2021-10-13 0:00 4,035290E-10 8,341292E-10 5,45882E-10 2,2698E-10
2021-10-14 0:00 2,572726E-10 1,974094E-09 5,45882E-10 2,2698E-10
2021-10-15 0:00 2,553441E-10 5,658299E-10 2,26886E-10 2,2697E-10
2021-10-16 0:00 2,553229E-10 6,447678E-10 2,26886E-10 2,2698E-10
2021-10-17 0:00 2,554624E-10 1,927801E-09 2,26888E-10 2,2698E-10
2021-10-18 0:00 2,554060E-10 3,090917E-10 2,26886E-10 2,2699E-10
2021-10-19 0:00 2,553695E-10 1,880393E-09 2,26883E-10 2,2696E-10
2021-10-20 0:00 2,553859E-10 5,528830E-10 2,26880E-10 2,2693E-10
2021-10-21 0:00 2,558116E-10 5,424684E-10 2,26880E-10 2,2688E-10
2021-10-22 0:00 2,555255E-10 5,322799E-10 2,26883E-10 2,2688E-10
2021-10-23 0:00 2,554705E-10 5,223217E-10 2,26883E-10 2,2688E-10
2021-10-24 0:00 2,560887E-10 5,223212E-10 2,26898E-10 2,2690E-10
2021-10-25 0:00 2,299621E-08 5,017705E-10 2,26946E-10 2,2695E-10
2021-10-26 0:00 3,308180E-07 5,125848E-10 2,26949E-10 2,2695E-10
2021-10-27 0:00 1,666834E-07 5,030705E-10 2,26949E-10 2,2695E-10
2021-10-28 0:00 6,739265E-07 2,256687E-10 2,26949E-10 2,2695E-10
2021-10-29 0:00 3,297021E-07 2,612555E-10 2,26952E-10 2,2695E-10
2021-10-30 0:00 9,100058E-09 2,630213E-10 2,26847E-10 2,2695E-10
2021-10-31 0:00 2,435238E-07 2,257338E-10 2,26817E-10 2,2695E-10
2021-11-01 0:00 2,773070E-10 2,610201E-10 2,26807E-10 2,2695E-10
2021-11-02 0:00 9,100058E-09 2,255215E-10 2,26808E-10 2,2695E-10
2021-11-03 0:00 2,817519E-10 2,255263E-10 2,26824E-10 2,2695E-10
2021-11-04 0:00 4,227251E-07 2,266281E-10 2,26852E-10 2,2695E-10
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ANNEXE B — Calculs de vérification des sondes de teneur en eau volumique

Matériaux Tare | Tare+tMh | Tare+Ms | Me Ms | W% MSS(';B’;M Mh (g) | Mw(g) | Cw (cr\n/’e‘S) teta | m3/m3 n Sr
227 | 29,44 2044 | 0,00 | 27,17 | 0,0% 0,00 760,00 | 0,00 | 1,00 | 759,00 | 0,00| 0,02 | 0,60 |0,00
24 20,5 1991 | 059 | 17,51 | 34% | 1189,30 | 807,81 | 47.81 | 0,94 | 806,87 | 0,07 | 008 | 0,60 | 0,11
234 | 16,85 1552 | 1,33 | 13,18 |10,1%| 128060 | 85563 | 9563 | 0,89 | 85474 | 013| 015 | 0,60 | 0,22
226 | 19,16 1730 | 1,86 | 1504 |12,4%| 138470 | 90344 | 143,44 | 084 | 902,60 | 0,20 | 020 | 0,60 | 0,33
Sable 227 | 2231 1990 | 2,41 | 17,63 |137%| 145080 | 951,26 | 191,26 | 0,80 | 950,46 | 0,27 | 023 | 0,60 | 0,44
témoin 228 | 3775 3257 | 518 | 30,29 |17,1%| 139510 | 999,07 | 239,07 | 0,76 | 998,31 | 0,33 | 026 | 0,60 | 0,56
243 | 2302 1958 | 344 | 17,15 |20,1%| 149920 | 1046,89 | 286,89 | 0,73 |1046.16 | 0,40 | 031 | 0,60 | 0,67
2,25 45,2 36,63 | 8,57 | 34,38 |24,9%| 151460 | 1094,70 | 33470 | 0,69 | 109401047 | 037 | 0,60 | 078
2,39 30,4 2319 | 7,21 | 20,80 |34,7%| 156580 | 1142,51 | 382,51 | 0,67 |1141,85|053| 049 | 0,60 | 0,89
222 | 4545 31,65 | 138 | 2943 |46,9%| 159530 | 1190,33 | 430,33 | 0,64 |1189,69 | 0,60 | 060 | 0,60 | 1,00
232 6,50 650 | 000 | 418 | 000 | 120120 | 64500 | 0,00 | 1,00 | 64500 | 0,00| 0,00 | 0,00 |0,65
2,36 7,80 730 | 050 | 494 | 010 | 129600 | 68225 | 37,25 | 0,95 | 64500 |005| 0,2 | 0,05 |0,65
218 | 10,16 837 | 179 | 619 | 029 | 130070 | 71950 | 7450 | 0,90 | 64500 | 011 | 024 | 011 | 0,65
2,22 13,38 1037 | 301 | 815 | 037 | 134210 | 756,76 | 111,76 | 0,85 | 645,00 | 0,16 | 0,28 | 0,16 | 0,65
0’5;)2’;6%' 2,23 13,71 1055 | 316 | 832 | 038 | 151060 | 794,01 | 14901 | 0,81 | 64500 | 022 | 032 | 022 | 0,65
226 | 11,88 856 |332| 630 | 053 | 137990 | 83126 | 186,26 | 0,78 | 64500 | 027 | 036 | 027 | 0,65
224 | 19,18 1258 | 6,60 | 10,34 | 0,64 | 145250 | 868,51 | 22351 | 0,74 | 64500 | 0,32 | 044 | 032 | 0,65
235 | 1825 11,09 | 7,16 | 874 | 082 | 131470 | 905,77 | 260,77 | 0,71 | 64500 | 0,38 | 046 | 038 | 0,65
215 | 21,08 1173 | 935 | 958 | 0,08 | 136880 | 94302 | 298,02 | 0,68 | 64500 | 0,43 | 051 | 043 | 0,65
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225 | 1829 1025 |804| 800 | 1,00 | 137870 | 980,27 | 33527 | 0,66 | 64500 |049| 053 | 049 |0,65
230 | 1872 1044 | 828 | 814 | 1,02 | 139920 | 101752 | 37252 | 0,63 | 64500 | 054 | 055 | 054 |0,65
234 | 1821 053 | 868 | 719 | 121 | 140280 | 105478 | 409,78 | 0,61 | 64500 | 059 | 057 | 0,59 | 0,65
226 | 3157 1408 |1749| 11,82 | 1,48 | 144510 | 109203 | 447,03 | 0,59 | 64500 | 0,65| 065 | 065 |0,65
223 | 15,00 1500 | 0,00 | 100,00 | 0,00 | 128070 | 580,00 | 0,00 | 1,00 | 580,00 | 0,00| 000 | 0,00 |0,69
2.40 8,65 813 | 052 | 573 | 009 | 119720 | 621,52 | 41,52 | 0,93 | 580,00 | 0,06 | 0,12 | 0,06 | 0,69
232 | 1567 1418 | 149 | 11,86 | 0,13 | 118540 | 663,04 | 8304 | 0,87 | 580,00 |012| 017 | 012 | 0,69
227 | 1439 11,93 | 246 | 966 | 0,25 | 114600 | 704,56 | 12456 | 0,82 | 580,00 | 017 | 025 | 017 |0,69
209 | 16,04 1221 | 3831012 | 038 | 127020 | 746,08 | 166,08 | 0,78 | 580,00 | 0,23 | 036 | 023 |0,69
211 | 16,39 1214 | 425 | 10,03 | 042 | 135420 | 787,61 | 207,61 | 0,74 | 580,00 | 0,29 | 043 | 029 | 0,69
0’7;’2";?’*' 234 | 21,80 1325 | 855 | 1091 | 0,78 | 123040 | 829,13 | 24913 | 0,70 | 580,00 | 0,35 | 053 | 035 | 0,69
230 | 29.96 17,02 |1294] 1472 | 088 | 120710 | 870,65 | 290,65 | 0,67 | 580,00 | 0,41 | 054 | 041 |0,69
222 | 2589 1353 |1236| 11,31 | 1,00 | 116760 | 912,17 | 332,17 | 0,64 | 580,00 | 0,46 | 057 | 046 |0,69
236 | 31,90 1530 |16,60| 12,94 | 1,28 | 113520 | 953,69 | 373.69 | 0,61 | 580,00 | 0,52 | 060 | 052 | 0,69
240 | 2056 063 |1093| 723 | 151 | 112360 | 99521 | 41521 | 058 | 580,00 | 058 | 0,63 | 0,58 | 0,69
223 | 27.25 1123 |1602] 9,00 | 1,78 | 110970 | 103673 | 456,73 | 0,56 | 580,00 | 0,64 | 0,65 | 0,64 |0,69
227 | 2068 875 |11,93| 648 | 1,84 | 112620 | 1078.25 | 498.25 | 0,54 | 580,00 | 0,69 | 0,69 | 0,69 | 0,69
223 | 15,00 1500 | 0,00 | 100,00 | 0,00 | 131940 | 460,00 | 0,00 | 1,00 | 460,00 | 0,00| 001 | 0,00 |0.76
237 9,23 825 | 098 | 58 | 017 | 132890 | 51435 | 5435 | 0,89 | 460,00 | 0,08 | 0,13 | 0,08 | 0,76
232 | 16,08 1301 | 307 | 10,69 | 0,29 | 124540 | 56871 | 10871 | 0,81 | 460,00 | 0,15| 025 | 015 |0,76
223 | 1654 1243 | 411 | 10,20 | 040 | 129470 | 623,06 | 163.06 | 0,74 | 460,00 | 023 | 035 | 023 |0.76
227 | 1874 1349 | 525 | 11,22 | 047 | 130020 | 677,41 | 217,41 | 0,68 | 460,00 | 0,30 | 039 | 030 |0,76
lc?aEiA- 2,09 23,10 1449 | 861 | 1240 | 069 | 125040 | 731,77 | 271,77 | 0,63 | 460,00 | 0,38 | 046 | 038 |076
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2,33 27,29 13,73 |13,56| 11,40 | 1,19 1176,30 786,12 | 326,12 | 0,59 | 460,00 | 0,45 | 0,60 0,45 | 0,76
2,34 21,34 9,98 11,36 7,64 | 1,49 1179,80 840,47 | 380,47 | 0,55 | 460,00 | 0,53 | 0,66 0,53 | 0,76
2,30 21,30 9,50 11,80 7,20 | 1,64 1162,70 894,83 | 434,83 | 0,51 | 460,00 | 0,61 | 0,68 0,61 | 0,76
2,36 24,90 9,57 1533| 7,21 | 2,13 1092,70 949,18 | 489,18 | 0,48 | 460,00 | 0,68 | 0,70 0,68 | 0,76
2,23 37,14 10,80 |26,34| 8,57 | 3,07 1066,10 1003,54 | 543,54 | 0,46 | 460,00 | 0,76 | 0,76 0,76 | 0,76
2,38 15,00 15,00 0,00 | 100,00 | 0,00 1287,10 480,00 0,00 1,00 | 480,00 | 0,00 | 0,01 0,00 | 0,74
2,38 9,97 9,81 0,16 | 7,43 | 0,02 1214,10 516,62 | 36,62 | 0,93 | 480,00 | 0,05| 0,04 0,05 | 0,74
2,36 11,74 10,98 0,76 | 8,62 | 0,09 1218,20 553,24 | 73,24 | 0,87 | 480,00 | 0,11 | 0,12 0,11 | 0,74
2,26 9,41 8,57 084 | 631 | 0,13 1227,50 589,85 | 109,85 | 0,81 | 480,00 | 0,16 | 0,19 0,16 | 0,74
2,23 12,34 10,84 150 | 861 | 0,17 1230,60 626,47 | 146,47 | 0,77 | 480,00 | 0,21 | 0,22 0,21 | 0,74
2,28 9,95 8,69 126 | 6,41 | 0,20 1425,30 663,09 | 183,09 | 0,72 | 480,00 | 0,27 | 0,28 0,27 | 0,74
2,30 23,11 19,24 3,87 | 16,94 | 0,23 1517,40 699,71 | 219,71 | 0,69 | 480,00 | 0,32 | 0,33 0,32 | 0,74
2,22 18,83 15,47 3,36 | 13,25 | 0,25 1590,80 736,32 | 256,32 | 0,65 | 480,00 | 0,37 | 0,40 0,37 | 0,74
2,30 18,48 14,90 3,58 | 12,60 | 0,28 1594,60 772,94 | 292,94 | 0,62 | 480,00 (042 | 0,42 0,42 |0,74
gfj(ij(llj( 2,30 20,21 15,88 4,33 | 13,58 | 0,32 1598,20 809,56 | 329,56 | 0,59 | 480,00 | 0,48 | 0,47 0,48 | 0,74
2,28 19,05 14,69 4,36 | 12,41 | 0,35 1600,30 846,18 | 366,18 | 0,57 | 480,00 | 0,53 | 0,50 0,53 | 0,74
2,35 22,68 17,16 552 | 14,81 | 0,37 1600,03 882,79 | 402,79 | 0,54 | 480,00 | 0,58 | 0,52 0,58 | 0,74
2,29 26,05 19,19 6,86 | 16,90 | 0,41 1601,01 919,41 | 439,41 | 0,52 | 480,00 | 0,64 | 0,55 0,64 | 0,74
2,34 31,41 22,30 9,11 | 19,96 | 0,46 1612,60 956,03 | 476,03 | 0,50 | 480,00 | 0,69 | 0,61 0,69 | 0,74
2,32 22,16 15,74 6,42 | 13,42 | 0,48 1894,70 992,65 | 512,65 | 0,48 | 480,00 | 0,74 | 0,74 0,74 | 0,74
2,23 12,00 12,00 0,00 | 100,00 | 0,00 1080,00 727,00 0,00 1,00 | 727,00 | 0,00 | 0,01 0,00 | 0,61
2,24 13,29 12,44 0,85 | 10,20 | 0,08 1094,41 769,12 | 42,12 | 0,95 | 727,00 | 0,06 | 0,09 0,06 | 0,61
2,22 15,46 13,69 1,77 | 11,47 | 0,15 1195,20 811,23 | 84,23 | 0,90 | 727,00 | 0,12 | 0,16 0,12 | 0,61




RNG,
0,05%PSA
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2,23 14,45 12,03 242 | 980 | 0,25 1250,30 853,35 | 126,35 | 0,85 | 727,00 | 0,18 | 0,21 0,18 | 0,61
2,20 17,31 13,63 3,68 | 11,43 | 0,32 1486,40 895,47 | 168,47 | 0,81 | 727,00 | 0,24 | 0,30 (0,24 |0,61
2,18 14,72 11,21 351 | 9,03 | 0,39 1586,50 937,58 | 210,58 | 0,78 | 727,00 | 0,31 | 0,37 0,31 | 0,61
2,17 23,60 17,18 6,42 | 15,01 | 0,43 1678,70 979,70 | 252,70 | 0,74 | 727,00 | 0,37 | 0,43 0,37 | 0,61
2,16 16,41 11,25 516 | 9,09 | 0,57 1659,30 1021,82 | 294,82 | 0,71 | 727,00 | 0,43 | 0,50 0,43 | 0,61
2,24 22,76 14,24 8,52 | 12,00 | 0,71 1660,60 1063,93 | 336,93 | 0,68 | 727,00 | 0,49 | 0,57 0,49 | 0,61
2,24 23,02 13,98 9,04 | 11,74 | 0,77 1629,40 1106,05 | 379,05 | 0,66 | 727,00 | 0,55 | 0,58 0,55 | 0,61
2,23 24,54 1443 |10,11| 12,20 | 0,83 1632,80 1148,16 | 421,16 | 0,63 | 727,00 | 0,61 | 0,61 0,61 | 0,61




