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RESUME

Le but de ce mémoire est d'optimiser les résultats du mémoire de
M. Daniel Robert et d’etablir les paramétres selon lesquels une séparation
colloidale aidée d'un surfactant pouvait étre réalisée sur un type de
sédiments tres fins et contaminés. Egalement, il est important de mesurer les
composantes d’'un systeme et d’évaluer la qualité du fractionnement selon les
changements apportés aux parameétres du systéme brut initial. Ce
fractionnement est évalué par la diffraction-x et le microscope électronique a
balayage (MEB).

En reférence avec la valeur du Zéta de I'échantillon brut, il est possible
d’orienter notre choix de surfactant. Toutefois, des essais de viscosité
permettent de confirmer un choix de surfactant efficace. Ces essais en
laboratoire ont permis de sélectionner le Saratan, un surfactant anionique,
parmi tous les surfactants évalués. Celui-ci est utilisé a faible concentration et
a faible dose pour engendrer une séparation partielle de I'échantillon.
Toutefois, afin d’obtenir une séparation colloidale optimale, il est possible de
prouver qu’il est essentiei d'avoir une dispersion efficace des grains.

Mots clés : Séparation colloidale, métaux lourds, contamination



Introduction

Depuis quelques décennies, les industries sont les moteurs du
développement économique mondial. Au cours de ces années, elles ont
causé des impacts importants a I'environnement dont lintroduction de
métaux lourds dans les écosystemes. Ces concentrations accrues en métaux
lourds contaminent les sols, les sédiments, les eaux de surface et
souterraines. Ces métaux ont été mobilisés et concentrés par mise en
suspension ou par mise en solution et sont éventuellement associés a la
fraction fine d’'un systéeme contaminé polyphasé. Si la fraction fine est sous le
micron, les techniques classiques de fractionnement ou séparation ne
peuvent étre utilisées car la gravité n'est pas aussi efficace pour aider au
fractionnement, ce sont les charges en surface qui dictent si le solide
demeure en suspension ou pas. Il devient donc essentiel de se doter de
méthodes de manutention et de décontamination afin de maintenir un niveau

acceptable de métaux lourds dans les écosystemes.

En ce sens, le Centre de recherche en environnement UQAM Sorel-
Tracy travaille a développer et a adapter la technique de séparation colloidale
aux problématiques environnementales ou le solide est sous le micron. Ce
projet de recherche veut contribuer au développement de la recherche dans
cette direction. Le présent mémoire s’adresse a la décontamination d'un
sédiment du lac Sussersee en Allemagne, récepteur des eaux de surface du
site minier et industriel de Mansfeld pour la production de cuivre. Ce projet
sous I'égide de 'UQAM et du centre de recherche UQAM Sorel-Tracy a été

financé par le centre « UFZ Environmental Research Center » d’Allemagne.

Le présent document est présenté sous trois volets: |la caractérisation

du sédiment, lidentification d’un tensio-actif adéquat et la séparation des



phases contaminées en considérant les paramétres essentiels applicables a

cette méthode.

Initialement, la séparation colloidale fut développée par I'industrie de la
céramique et appliquée uniquement a des systemes simples comprenant une
ou deux phases. Pour étre utilisée en environnement, cette méthode doit étre
applicable a des systemes a phases multiples a la fois anthropiques et
naturels. La séparation colloidale utilise les tensio-actifs pour modifier les
charges de surface des phases constituantes pour induire une floculation ou
une mise en suspension de certaines phases. Pour développer cette
méthode, il est essentiel d’identifier et de mesurer les paramétres essentiels a
son fonctionnement comme la mesure du potentiel Zeta, la distribution
granulomeétrique et [lidentification des phases minéralogiques. Jusqu'a
maintenant, des régles empiriques régissant ce type de systéme complexe
ont été identifiees mais ces derniéres ne sont pas entierement comprises. Au
début de notre étude, une approche d’essais et erreurs a guidé la démarche
de nos recherches. Il était crucial d’associer les observations visuelles aux
parametres contrOleurs. Initialement, pour un systéme multiphasé
quelconque, le seul parameétre mesurable est le potentiel Zéta pour
'ensemble du systéme. Par la suite, en se référant a l'intensité et au signe de
la charge, nous devons sélectionner la famille de surfactant (anionique,

cationique ou non-ionique) applicable au systeme.

Au terme de ce mémoire, les résultats obtenus permettront d'évaluer le
potentiel de la technique pour un fractionnement des phases minéralogiques
et son efficacité pour la réhabilitation d’un sédiment chargé de sulfures ou
contaminé en métaux lourds. Par conséquent, si les résultats s’avéraient
concluants, cette technique pourrait s'appliquer a d'autres sédiments ou

résidus fins miniers et industriels.



2 Mise en situation

Une étude antérieure réalisée pour un mémoire de maitrise (Robert
2000), avait établi le potentiel d'utiliser cette technique pour fin de
remédiation des sédiments de riviere et de lac. Il avait été possible de

fractionner les phases contaminantes et de les isoler du reste de I'échantillon.

3 But

Les travaux réalisés dans cette étude tenteront d'optimiser le
fractionnement de certaines phases et de déterminer les différents
paramétres limitant ce processus de séparation. Nous voulons élucider et
relier le potentiel Zéta d’'une suspension au choix du tensio-actif et son
dosage. Le potentiel Zéta a linterphase solide-liquide sera mesuré par une
technique acoustique (ESA) "Electrokinetic Sonic Amplitude" développée par
la compagnie Matec. Egalement, nous allons essayer des mesures de
viscosité pour la sélection et le dosage des tensio-actifs étant donné que les
charges en surface vont dicter les mesures de viscosité. Toutefois, afin de
realiser la meilleure optimisation possible, il est important de cibler tous les

paramétres qui interagissent dans ce systéme complexe.

4 Localisation de I’échantillon

Le sédiment a I'étude provient du lac Sussersee en Allemagne de I'Est
(Schreck, Schubert, Freyer, Treutler & Weiss, Vol. 5, pp. 51-57). La source
de contamination est la region de Mansfeld bien connue pour son exploitation
du cuivre de la montagne Harz a environ 13 kilometres (Wennich, Mattusch,
Morgenstern, Freyer, Treutler, Stark, Briiggeermann, Paschke, Daus, Weiss,

2003). Ce lac fut sélectionné pour cette étude puisqu'il représente un



systeme fermé et est le dernier stade de collecte et déposition des
contaminants. La riviere Bose passe tout prés du complexe minier de
Mansfeld et améne les contaminants jusqu'au lac Sussersee (figure 1). Cette
riviere s’écoule douest en est et passe par les villes de Lutherstadt et
Eisleben avant de se déverser dans le lac. Cette contamination est

principalement composée de métaux lourds et de composés sulfurés.

Pour cette etude, un échantillon représentatif a été prélevé au milieu
du lac par des techniciens du centre UFZ. La prise de I'échantillon s’'est
effectuée a une profondeur de 3,6 metres d'eau. Le sédiment fut recueilli
entre 30 et 40 cm de la surface du sédiment puisque la majorité des métaux
lourds se retrouvait a cette profondeur d’'aprés une étude antérieure de
M. Daniel Robert. Pour cette étude, I'échantillonnage avait été pris a la

jonction de la riviere Bose et du lac Sussersee.

Theisen siudge

deposit

Cw / =5 Germany |
AN

Figure 1 : Localisation du sédiment Sussersee



5 Caractérisation de I’échantillon brut

La caractérisation d'un échantillon est essentielle afin de prendre
connaissance de la nature du sédiment. Par ces étapes préliminaires, les
parametres physico-chimiques du sédiment seront analysés. Du méme coup,
la contamination sera associée a certaines phases du sédiment. Cette
caractérisation a permise de deéeterminer les differences et similitudes
observées avec l'échantillon brut de I'étude antérieure et les résultats

comparatifs sont présentés dans les sections ci-dessous.

5.1 Pré-traitement par tamisage manuel de I’échantillon brut

Un tamisage fut effectué sur I'échantillon brut pour déterminer
qualitativement I'importance des modes grossier et fin présents dans le
sédiment. La granulométrie de I'échantillon est une étape importante et
essentielle dans la caractérisation de ce sédiment. Pour cet essai, les tamis

de 32 et 25 microns ont été utilisés et le tableau 1 présente les résultats

obtenus.
Tableau 1 : Tamisage du sédiment contaminé (Lac Sussersee)
Tamis Poids de la %
% solide Poids sec (g)

(microns) pulpe (g) cum.
> 32 74.4 23.9 17.78 16.33

32 -25 9.2 57.1 5.25 4.82
<25 300.2 28.6 85.86 78.85

Total 108.89 100




Graphique représentant le tamisage de I'échantillon brut
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Ces résultats confirment la présence d’'une fraction importante de
particules fines dans le sédiment. Environ 80% de notre échantillon
comprend une granulométrie inférieure a 25 microns. Pour sa part, la fraction
dont la taille est supérieure a 32 microns contient beaucoup plus de matiere
organique que les autres fractions. Cela fut démontré lors des manipulations
en laboratoire. Cela expligue son poids non négligeable dans le tableau 1.
Dans l'application d'un tensio-actif, la granulométrie aura une influence
marquante sur la dispersion des particules. Donc, 'application d’'un tensio-
actif se fera sur cette fraction fine, soit celle avec une granulométrie inférieure

a 32 microns.



5.2 Granulométrie de la fraction < 32 micron par laser (Galai CIS 100)
De maniére a fournir une caractérisation plus précise de la
granulométrie de I'échantillon, I'utilisation du granulometre au laser Galai (CIS
100) devenait nécessaire. Celui-ci est équipé d’un laser au gaz d’hélium et de
néon. 1l permet d'analyser la distribution des plages granulométriques de
I'échantillon. Il donne une mesure moyenne du diameétre, de la surface et du
volume des particules. Egalement, un ultrason est incorporé dans la cellule
de I'échantillon. Celui-ci sert a garder une dispersion constante des particules
lors de la prise de mesure. Les agrégats ou les formes d'agglomération sont
tout de suite détectés par une cameéra vidéo inséree perpendiculairement au
faisceau du laser. Cet appareil peut établir la distribution des particules entre

0,5 micron et 600 microns.

Cet appareil permet d’effectuer une analyse beaucoup plus précise
qu'un simple tamisage manuel. Egalement, une classification détaillée est
présentée de la fraction inférieure a 25 microns. D'aprés le tableau et le
graphique présentés a I'appendice 1.1, cette analyse basée sur la distribution
par volume révele que 34,40% de la fraction fine se retrouve entre 10 et 20
microns. Egalement, la majorité des particules ont une taille inférieure a 10
microns. Ces résultats, nous indiquent que les sédiments sont assez fins pour
une application efficace de la méthode par séparation colloidale étant donné
que cette technique influence particulierement les particules fines dans un

échantillon.

La granulométrie de I'échantillon de I'étude antérieure dénotait une
granulométrie plus grossiere dont 10% en poids était supérieur a 25 microns.
L'échantillon avait une distribution tri-modale ou la majorité des particules
étaient sous le seuil de 38 microns avec une concentration prés de 50

microns. Ces différences sont attribuées a la localisation de I'échantillon.



L’échantillon faisant I'étude actuelle fut prélevé au milieu du lac, donc est plus
fin tandis que celui de I'étude précédente était préleve a la jonction de la

riviere Bose et le lac Sussersee et est plus grossier.

5.3 Composition minéralogique a la diffractométrie de rayons-x (XRD)

La diffractométrie de rayons-x (XRD) est une technique permettant
I'identification d’especes minérales et de cornposés organiques présents
dans un échantillon solide. Une poudre fine de I'échantillon assure une
visibilité et une détection maximum des phases présentes par le faisceau de
rayon-x. Une évaluation semi-quantitative de I'abondance des minéraux peut
étre effectuée considérant 'amplitude des pics ou la surface sous les pics.
L’amplitude des pics dicte I'importance du minéral présent dans I'échantillon.

L’identification est possible a une concentration supérieure a 0,5%.

Dans ce sédiment, la présence de phyllosilicates est observée,
comprenant principalement du type clinochlore et des micas. Plusieurs autres
minéraux sont présents, comme le quartz, la calcite, la galene, la bassanite,
le microcline, l'albite et la sphalérite. Les résultats démontrés révelent des
présences plus importantes pour le quartz et la calcite. Pour leur part, les pics
de bassanite, de pyrite et de sphalérite sont de plus faible intensité. Les

résultats de I'appendice 1.2 détaillent 'ensemble de la diffraction.

La composition minéralogique du sédiment pour cette étude démontre
une trés grande similitude avec léchantillon brut de I'étude precédente
réalisée par M. Daniel Robert. Dans les deux cas, les méme minéraux
principaux s’y retrouvent, mais en des proportions légerement différentes.
Parmi ceux-ci, nous notons le quartz, l'albite, le microcline, la calcite et la
clinochlore.



5.4 Mesure de la densité

L’'Ultrapicnométre 1000, de Quantachrome Co., fut utilisé afin de
déterminer le poids spécifique du sédiment. Par la faible granulométrie du
sédiment, cette méthode devenait inévitable. L’application des mesures
prises par cet appareil est basée sur la loi des gaz (changement du volume et
de la pression a une température constante). Une quantité déterminée de gaz
est alors injectée dans la cellule contenant I'échantilion. Cette information est
utilisée pour calculer le poids de I'échantillon & un certain volume. D’apres un

poids et un volume connus, le poids spécifique est alors calculé.

Cet appareil utilise un gaz d’hélium (He), un gaz extrémement léger.
La diffusion de ce gaz est alors compléte dans I'échantillon, comparativement
a lutlisation de l'eau ou il peut y avoir un phénomeéne de capillarité.
Egalement, [l'utilisation de gaz élimine la possibilité de perdre une ou
plusieurs phases lors de la mise en solution. Cet appareil permet alors
d’évaluer le poids spécifique des particules tres fines et n'affecte pas la

tension de surface de celles-ci dans I'échantillon.

La mesure moyenne de la fraction fine tamisée (<32 microns) ainsi
obtenue fut de 2,53 glcc?. Cette mesure sera utilisée tout au long de cette
présente étude. Cette mesure est comparable au poids spécifique obtenu

dans I'étude précédente qui était de 2,56 g/cc? pour la fraction fine.

5.5 Analyse du Zéta au « Electrokinetic Sonic Amplitude» ESA
Cet appareil de type Matec utilise la théorie de O’Brien pour calculer
un potentiel Zéta a partir d'un signal. Celui-ci est produit par des effets

électro-acoustiques dans une suspension dont les particules sont sphériques.
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La fraction volumique (le rapport entre le volume du solide et le volume total

de I'échantillon) de la suspension ne doit pas dépasser 10 %.

Une charge de surface se forme quand un solide et un liquide sont en
contact. Cette charge peut étre produite par des mécanismes de dissociation
de groupes ioniques en surface d’'un solide, par I'absorption de groupements
et/ou d'ions chargés de la solution. Le potentiel électrique (volt ou microvolt)
a cette interface est appelé le potentiel Zéta. Toutefois, la valeur du potentiel
Zéta peut seulement étre calculée lorsque plusieurs mesures sont effectuées
au préalable. Nous devons tenir compte de la fraction volumique, la taille

moyenne des particules et le poids spécifique.

L'analyse du sédiment Sussersee dénote une charge de -69,30 mV
pour une boue dont la fraction volumique est de 2% en solide. Ce résultat est
présenté a I'appendice 1.3. Cette valeur est un point de référence et subira
des variations lors de l'ajout d’un tensio-actif. Ce résultat est calculé en
utilisant un poids spécifique de 2,53 g/cc? et une taille moyenne des
particules de 15,63 microns. Pour I'étude antérieure de M. Robert, la valeur
indiquait plutét -35,00 mV. Toutefois, les valeurs de granulométrie et de
densité different de I'échantillon actuel.

5.6 Analyse chimique du sédiment

L'analyse chimique quantitative de cet échantillon a été obtenue par
une fusion avec du métaborate de lithium. A I'analyse des résultats, une
attention toute particuliere est portée a certains de ces éléments. Ce
sédiment présente des fortes concentrations en plomb (Pb), en zinc (Zn), en
cuivre (Cu) et en cadmium (Cd). Comparativement a l'analyse chimique

quantitative de I'étude antérieure, les valeurs de ces éléments sont nettement
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supérieures. Cela veut donc dire que notre échantillon est potentiellement
dangereux et considéré comme un sédiment contaminé en Allemagne. Dans
des conditions réductrices, les contaminants présents dans le sédiment
pourraient se mobiliser lorsqu’il y aurait un changement dans les conditions
pH ou Eh. Le tableau 2 illustré ci-dessous démontre la concentration des

éléments présents dans le sédiment de la présente étude.

Tableau 2 : Analyse chimique du sédiment provenant du lac Sussersee

Sédiment du lac Sussersee en Allemagne de ’Est

EXRAL analyse no 071079

Echantillon analysé en novembre 2002

Eléments Unités Concentration
Al ppm 56 000
As ppm 581
Ba ppm 510
C ppm 50 700
Ca ppm 47 200
Cd ppm 42
Cl ppm 466
Co ppm 29
Cr ppm 101
Cu ppm 1320
F ppm 628
Fe ppm 30 000
Fe ppm 27 700
Hg ppm 1.08
K ppm 19 800
Mg ppm 9600
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Mn ppm 707
Mo ppm 81
Na ppm 5500
Ni ppm 47
P ppm 2400
Pb ppm 1730
S ppm 16 800
Si ppm 267 800
Ti ppm 3700
\V ppm 258
Zn ppm 11 090

6 Fractionnement visuel et sélection préliminaire d’un tensio-
actif

Le choix du surfactant est une étape primordiale pour maximiser le
fractionnement des phases du sédiment. Par l'application d’un tensio-actif
adéquat, une dispersion ou une agglomeration des grains sera favorisée pour
ainsi créer une séparation potentielle des phases présentes dans le
sédiment. Conséquemment, la stabilité d’'une suspension ou la décantation
des grains est également fonction des parameétres appliqués au cours des
essais. C'est dans cette optique que différents surfactants cationiques
(zetags), non-ioniques (métaphosphate de sodium) et anioniques (Saratan et
Durasor) seront évalués macroscopiquement a différentes concentrations.
Dans le mémoire de M. Daniel Robert, un surfactant cationique était mis de
lavant pour le fractionnement du sédiment. Toutefois, la séparation était

partielle et non optimisée. De ce fait, nous tenterons de tester un nouveau
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surfactant efficace pour l'optimisation de la séparation du sédiment et

I'évaluation des parametres influengant le fractionnement de celui-ci.

6.1 Préparation des échantillons

Afin d’évaluer visuellement l'effet des surfactants, la capacité de
dispersion de plusieurs surfactants a été vérifiée. Les tensio-actifs mis a
I'essai sont les suivants : métaphosphate de sodium (MPNa), Durasor, Disal,
Tamol, Zetags et Saratan. Pour ces expérimentations en laboratoire, des
cylindres de 50 mL ont été utilisés afin d'exagérer I'axe vertical et d’évaluer
I'effet de dispersion des particules. Des doses de 0,01 %, 0,1%, 0,2%, 0,5%,
1,0% et 2,0% furent préparées pour chacun des tensio-actifs et ajoutées a un
échantillon brut dont la fraction volumique a été ajustée a 2% en solide.
Aprés une agitation manuelle, une décantation minimale de deux semaines
pour ces mélanges a été nécessaire. En utilisant un temps de décantation

assez long, ceci informe sur la stabilité de la dispersion.

a b ¢ d e f Figure 3 : sédiment + Saratan
Figure 2 : choix du tensio-actif par différentes concentrations
des essais en laboratoire
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6.2 Reésultats

Les surfactants cationiques (Zetags) mis a l'essai ont favorisés une
floculation et démontrés que plus la concentration était élevee, plus la
floculation ou décantation est rapide. Pour ces échantillons, un surnageant
clair se forme au-dessus de la colonne de sédiment. Cela est bien illustré
dans les cylindres ¢ et d de la figure 2. Par contre, les mémes surfactants
utiisés a des faibles concentrations engendrent des suspensions. Cela
suggere donc qu’ils doivent s’utiliser uniquement a de tres faibles
concentrations, ce qui rend la dilution difficile a déterminer. Pour ces
concentrations, P'application du surfactant cationique n'a pratiquement pas
d’effet sur la charge positive du Zéta dans le systéeme, mais la conductivité

augmente ce qui paraissait engendrer une dispersion.

D'autre part, les tensio-actifs anioniques (Durasor et Saratan)
dispersent beaucoup mieux les particules comme le démontrent les cylindres
a et b de la figure 2. Contrairement aux tensio-actifs cationiques, la
concentration du surfactant n'est pas aussi sensible par rapport a la
concentration. Pour les anioniques, la concentration adéquate devra étre
déterminée afin d'obtenir la meilleure dispersion possible des particules
comme illustré a la figure 3. Certains tensio-actifs anioniques auront des
effets trés différents, tout en ayant la méme concentration. Toutefois, ils
auront une mise en suspension plus ou moins forte, ils modifient la valeur du

Zéta et la conductivité de la suspension.

Finalement, la plupart des tensio-actifs non-ioniques n’ont pas
beaucoup d'influence sur la dispersion des particules. C’est principalement le
cas pour le Disal et le Tamol. En suivant les étapes de préparation de

I'échantillon et en 'employant a plusieurs concentrations, nous observons le
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surfactant surnager au dessus de la colonne du sédiment. Cela suggere que
ces deux tensio-actifs n‘ont pas affecté I'échantillon ou qu’il se retrouvent en
trop grande quantité. Toutefois, le métaphosphate de sodium (MPNa) semble

vouloir disperser un peu mieux les particules.

6.3 Discussion

De fagon générale, les analyses en laboratoire révélent de grandes
similitudes entres les surfactants d'une méme classe, mais de grandes
différences entre ces classes. Les surfactants d’'une méme classe réagissent
de la méme fagon avec des rendements différents. Un ajustement de la
concentration sera nécessaire. Les surfactants anioniques comportent de
bonnes propriétés dispersantes a différentes doses, comparativement aux
tensio-actifs cationiques et non-ioniques. Les surfactants cationiques et
quelques surfactants non-ioniques doivent absolument étre utilisés a de tres
faibles concentrations afin d'obtenir une dispersion. Egalement, les
suspensions obtenues par ces surfactants sont beaucoup moins stables que
celles observées par des surfactants anioniques. Pour ces raisons, nous
avons sélectionné les anioniques pour obtenir le fractionnement du sédiment.
De plus, avec un Zéta initial négatif a -69,30 mV, le sédiment est plus
compatible avec un surfactant anionique. Par l'application, le surfactant
augmente les charges négatives et permet une meilleure dispersion qui

devrait engendrer un meilleur fractionnement de I'échantillon.

7 Viscosité et la sélection
Afin de sélectionner plus rapidement et précisément le ou les
surfactants efficaces pour le systéme, nous avons étudié la possibilité

d’utiliser la variation dans la viscosité de la suspension.
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Comme les charges en surface dictent ou influencent la viscosité, le
pouvoir agissant et la stabilité de chacun des surfactants mis a I'essai ont été
évalués par des mesures de viscosité. La viscosité, tout comme le Zéta, nous
informe sur l'intensité des charges a la surface des particules. Cela est
similaire a la mesure du Zeta, mais plus simple et plus rapide. Toutefois, afin
de mesurer avec une certaine précision les résultats de viscosité, il est
essentiel de concentrer davantage les surfactants et d’augmenter la fraction
volumique en solide de la solution. Pour tous ces essais, la fraction
volumique en solide est de 10% et le surfactant est concentré a 10%.
Egalement, les fractions formées par ces essais peuvent étre caractérisées
au microscope électronique a balayage (MEB) et a la diffractométrie de

rayons-x.

Lors des expériences en laboratoire, un agitateur mécanique est
utilisé. Les surfactants mis a l'essai sont le Saratan, le Disal, le
métaphosphate de sodium (MPNa) et le Tamol. Avant chaque essai, les
surfactants sont dilués avec de l'eau distillée afin d’avoir une fraction
volumique de 10%. De plus, avant chaque prise de mesure, une agitation
mécanique du mélange a lieu pendant 30 secondes. Ensuite, I'échantillon est
passé a l'ultrason de fagcon a briser les agglomérations s'y retrouvant.
Chaque échantillon suivra la méme procédure. Par ce fait, il est possible de
cibler avec précision les variations au cours de l'essai. D’une fagon
systematique, une mesure de départ est prise a laquelle une dose de 5 mL
de surfactant est ajoutée graduellement, jusqu'a latteinte d'un point de
stabilité pour la viscosité. Les tableaux présentant ces résultats se retrouvent
a l'appendice 2.1. Les tensio-actifs capables de provoquer la plus forte chute
en viscosite pour un faible volume ajouté offrent le meilleur potentiel comme

ajout tensio-actifs.
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Les résultats présentés dans cette section démontrent que le Saratan
et le métaphosphate de sodium (MpNa) sont les deux surfactants avec le
plus grand pouvoir de dispersion. La stabilit¢ de ceux-ci est egalement
atteinte plus rapidement que les autres surfactants mis a I'essai. Toutefois,
afin d’obtenir une meilleure idée du fractionnement, une caractérisation des
fractions sera réalisée. Cette caractérisation comprendra une évaluation de la
granulométrie, la charge de surface de la solution (Zéta) au ESA, la
composition minéralogique et les changements physiques par le microscope
électronique a balayage (MEB). Dans chacune des fractions décantées, un
comptage de grains lourds sera présenté afin d’évaluer lefficacité des
séparations. Pour certaines fractions du systeme, les charges de surface ont
également été mesurées pour tenter de saisir I'impact d’'un fractionnement

sur le Zéta initial.

8 Essais de fractionnement pour les tensio-actifs sélectionnés
Ces essais de fractionnement ont été réalisés pour évaluer les tensio-
actifs sélectionnes par les mesures de la viscosité. Les couches visuellement

distinctes ont eté isolées du systeme pour étre caractérisées.

Dans cette partie du présent mémoire, chacune des fractions
occasionnées par 'ajout d’'un surfactant mis a 'essai sera caractérisée. A la
suite de cette partie, nous identifierons les surfactants envisagés pour la

poursuite de I'étude.

8.1 Standard comparatif
Le standard utilisé pour ces essais est 'échantillon brut dont la fraction

volumique atteint 10% en solide. Cette valeur élevée de la fraction volumique
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est nécessaire afin d'avoir des variations dans les valeurs de viscosité. Aussi,
la mesure de la granulométrie de I'échantillon brut est essentielle afin de
vérifier le comportement ou lI'enrobage d'un surfactant sur les grains.
Finalement, la mesure obtenue du Zeta de I'échantillon brut permettra de voir

I'effet du surfactant utilisé sur le sédiment.

Le standard comparatif affiche une valeur granulométrique de
I'échantillon en volume de 15,72 microns, tandis que la valeur du Zéta est de
-39,93 mV. Cette charge négative de la pulpe variera probablement avec
I'ajout de surfactant anionique employé pour la séparation des phases. Enfin,
la composition minéralogique de l'échantillon brut est la méme que celle

présentée lors de sa caractérisation.

8.2 Fractionnement avec Saratan (10%) 30 mL

Apres 30 mL d’ajout, aucun changement n’est remarqué dans la
granulométrie, mais plutét dans la valeur du Zeta. Une valeur de 13,87
microns en granulométrie ainsi qu’'une valeur de -101,74 mV pour le Zéta
furent enregistrées. L'écart dans le Zéta provoque a la fois un changement de
charge des particules et une dispersion plus importante et stable tel qu'illustré
a la figure 4. Ces séparations sont tres bien illustrées grace a la photographie

ci-dessous.
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Figure 4 : Saratan 10% 30ml + sédiment (fraction volumigue de 10%)

8.2.1 Saratan 30 mL : analyse a la diffractométrie de rayons-x

De fagon a vérifier I'efficacité des essais en laboratoire, chacune des
couches créées par la séparation est analysée. Les spectres de la couche du
bas et de la couche intermédiaire différent trés peu. La seule distinction
observée est la quantité plus élevée en pyrite dans la fraction du bas. Ceci
laisserait sous entendre qu’une partie des métaux lourds serait concentrée

dans cette fraction.

8.2.2 Saratan 30 mL : analyse au MEB de la couche du bas

L'analyse générale indique un pourcentage en soufre non négligeable

pour la fraction du bas. Le tableau 3 représente I'analyse générale de cette
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fraction et supporte I'hypothése que la majoriteé des sulfures serait associes

avec la fraction du bas comme le souligne les valeurs en S et Zn.

Tableau 3 : analyse générale au microscope électronique a balayage
(MEB) de I'essai Saratan 30 mL, fraction du bas

Eléments Type Mole Conc (%)

o Calc 73.748 58.784
Mg Calc 0.937 1.135
K Calc 1.202 2.342
Al Calc 4.188 5.629
Si Calc 12.968 18.148
S Calc 2.958 4725
Ca Calc 2.628 5.247
Fe Calc 1.001 2.786
Zn Calc 0.370 1.204

8.2.3 Analyse des grains

Aprés comptage, 32 grains possédaient un poids spécifique plus élevé
(particules lourdes en rétro-diffusion). Ce comptage est présenté a
appendice 2.2. La majorité de ces grains consiste en de la pyrite. Un seul
grain de plomb fut identifie. 1l est également possible d'observer que ces
grains de pyrite forment des framboides. Toutefois, ces grappes de grains de
pyrite sont secondaires au gisement et se sont formées sous les conditions
du lac. Cela est demontré dans le mémoire de M. Daniel Robert et représenté
a la figure 6. Pour sa part, le grain de plomb est assez sphérique et fait
environ 0,5 micron de diametre. Finalement, comme présenté a la figure 5,

ces grains semblent accolés a une matrice plutdt siliceuse possiblement
d’argile.



Figure 5 : grains de plomb accolés
a une matrice siliceuse

Figure 7 : grain de plomb et de pyrite

Figure 6 : framboides

21
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8.2.4 Saratan 30 mL : couche intermédiaire

Comme indiqué en 8.2.1, les rayons X n'ont pas indiqué de différences
majeures entre la couche intermédiaire et celle du bas. Par contre, au
microscope électronique a balayage (MEB), I'analyse semi quantitative du

systéme de dispersion indique certaines différences chimiques.

Dans cette nouvelle fraction, le pourcentage de soufre s’avére un peu
moins élevé pour cette fraction. Ensuite, la concentration du fer (Fe), de
I'aluminium (Al) et du potassium (K) chute dans cette couche et le
pourcentage de zinc (Zn) est légérement plus bas. Par contre, la

concentration du calcium (Ca) a presque doublé.

Tableau 4 : analyse générale au microscope électronique a balayage
(MEB) de 'essai Saratan 30 mL, fraction intermédiaire

Eléments Type Mole Conc (%)
(o) Calc 68.173 51.786
Mg Calc 0.890 1.027
K Calc 0.558 1.036
Al Calc 0.634 0.813
Si Calc 1.503 2.005
S Calc 15.426 3.484
Ca Calc 9.775 10.989
Fe Calc 0.341 0.905
Zn Calc 0.319 0.991

8.2.5 Analyse des grains

Tout d’abord, comme présenté a I'appendice 2.2, 91 grains lourds sont
comptés dans cette fraction. Parmi ces grains, on retrouve principalement de

la pyrite de méme qu’un ou deux grains de sphalérite (ZnS). Ces résultats ne
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concordent pas avec les analyses du MEB précédentes qui indiquaient une
diminution en Fe et S, tandis que le comptage indique plus de grains visibles
de pyrite. Les grains de pyrite sont libres et séparés les uns des autres,
comparativement a la fraction du bas. Pour ce qui est de la sphalérite, elle est
de dimension plus grande que la pyrite, mais ses grains sont emprisonnés

dans la matrice de I'échantillon. La figure 8 démontre bien que la dispersion

n'est pas totalement efficace.

Figure 8 : grain de pyrite accolé Figure 9 : représentation générale des
a une matrice siliceuse grains de pyrite et de sphalérite

Nous sommes donc en présence d'un probléme de dispersion et le

surfactant n’agit pas sur tous les grains de cette fraction.

8.3 Fractionnement avec Saratan (10%) 60 mL
En augmentant la dose a 60 mL de Saratan, des changements
significatifs du Zeéta sont encore une fois notables. Malgré que la

granulomeétrie demeure sensiblement identique a 14,86 microns, le Zéta est
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diminué a -58,47 mV. Par le biais de la caméra intégrée dans le granulometre
au laser, une brisure dans les couches formant 'enrobage des particules est
observable. Par ce fait, les particules sont saturées de surfactant et cela
limite la formation de couches supplémentaires autour de ces particules.
Ainsi, malgré cette saturation possible, nous avons noté un fractionnement.
En effet, la fraction du bas contient un sédiment plus fonce, une couche

intermédiaire de couleur brune et une suspension brun clair.

Figure 10 : Saratan 10% 60 ml + sédiment (fraction volumique 10%)

8.3.1 Saratan 60 mL : analyse minéralogique a la diffractométrie de rayons-x

En regardant le spectre de la diffractométrie de rayons-x, une tres
légére différence est observable entre la fraction intermédiaire et la fraction

du bas. Le diffractogramme est présenté a I'appendice 2.3. L’intensité des
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pics de diffraction pour la pyrite et du microcline indiquent une grande

quantité de pyrite et de microcline dans la fraction du bas.

8.3.2 Saratan 60 mL : analyse au MEB de la fraction du bas

Le tableau 5 permet de constater que le pourcentage de silice et de
soufre est plus élevé dans cette fraction de I'échantillon. De ce fait, les grains
de pyrite se concentrent majoritairement dans cette fraction. L’analyse des

grains confirmera donc cette présence.

Tableau 5 : analyse au microscope électronique a balayage
(MEB) de I'essai Saratan 60 mL, fraction du bas

Eléments Type Mole Conc (%)
(0] Calc 74.871 59.855
Na Calc 1.555 1.787
Mg Calc 0.796 0.966
K Calc 1.137 2.221
Al Calc 3.761 5.070
Si Calc 11.466 16.093
S Calc 1.839 2.947
Ca Calc 2.394 4.795
Fe Calc 1.368 3.819
Zn Calc 0.575 1.879

8.3.3 Analyse des grains

Les résultats obtenus en laboratoire et présentés a l'appendice 2.2
comptent 153 grains lourds. Cette quantité est plus importante que celle
présente lors des essais réalisés jusqu’a maintenant. Les images présentées
ci-dessous démontrent certains grains lourds de plomb dans une matrice

mixte, des grains de pyrite primaire de dimension plus élevée, des oxydes de
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fer, des grains de zircon et des grains de FeTi. Les grains de plomb mesurent
environ 1 micron et sont de densité élevée. Quant a eux, les grains de pyrite
mesurant jusqu’a 5 microns, sont formés naturellement et ne proviennent pas

de la contamination du lac. lls demeurent libres alors que les grains de plomb

s’accolent a une matrice.

Figure 11: grains de pyrite libres et de Figure 12: grains de TiFe et de Zr
plomb dans une matrice
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Figure 13: grains de pyrite et d'oxyde
de fer

8.3.4 Saratan 60 mL : analyse au MEB de la couche intermédiaire

Cet fraction comporte une quantité considérable de quartz. Les grains
lourds dans cet fraction sont difficlement détectables. Ceux-ci sont

incorporés dans la matrice.

8.3.5 Analyse des grains

De fagon significative, cette analyse confirme une présence moindre
de grains lourds dans la fraction du bas. Par 'appendice 2.2, cette couche
intermédiaire compte seulement 38 grains lourds. La majorité de ceux-ci
constitue des grains de pyrite. Un seul grain de plomb est détectable dans cet
echantillon. Comme le démontre la figure 14, celui-ci semble incorporé dans
la matrice. | faudrait dans ce cas-ci obtenir une meilleure dispersion des
grains. Cette disposition s’avere particuliere puisque généralement, le grain
de plomb est libre de la matrice. Les images suivantes témoignent de cette

distribution.
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Figure 14: petit grain de plomb et Figure 15: grain de rutile et de pyrite
quelques grains de pyrite

8.4 Fractionnement avec un autre tensio-actif (MPNa (10%) 30 mL)
L’ajout du MPNa a une concentration de 10% aura un effet significatif
sur I'échantillon brut du départ. Ce surfactant ne possede pas le méme
pouvoir agissant sur les grains, ce qui risque fort d’entrainer une séparation
différente des phases. Un ajout de 30 mL de surfactant a I'eéchantillon brut
provoque un changement dans la granulomeétrie en volume des particules.
Par cet ajout, la granulométrie moyenne atteint 18,85 microns, ce qui signifie
qgu’au cours des manipulations, I'enrobage sur les particules s’avére efficace.
En relation avec cette granulométrie, le Zeta s’abaisse a -117,34 mV. Ce
surfactant anionique, tout comme le Saratan, réduit la mesure du Zéta apres
Pajout d’une telle dose. Etant donné la forte dose de surfactant dans le
granulomeétre au laser, la prise de mesure de la taille des particules fut trés

ardue.
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Figure 16 : MPNa 10% 30 ml + sédiment (fraction volumique de 10%)

8.4.1 MPNa 30 mL : analyse a la diffractométrie de rayons-x

L’'analyse des spectres démontre une similarité entre la fraction
intermédiaire et la couche du bas. Cela est présenté a I'appendice 2.4. Elles
contiennent toutes deux des minéraux de microcline, d'albite, de clinochlore
et de muscovite. Dans chacun des cas, les minéraux dominants sont le
quartz et la pyrite. Une quantité non négligeable de calcite, d'albite et de
microcline se retrouve également dans ces fractions. La fraction en
suspension renferme davantage de phyllosilicates (clinochlore et muscovite).
Ceux-ci ne sont cependant pas concentrés, étant donné la présence d’autres

minéraux.
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8.4.2 MPNa 30 mL : analyse au MEB de la couche du bas

L’analyse générale au MEB indique un pourcentage considérable de

silice et d’aluminium. La valeur du soufre s'éléve a 5,4%. Ci-apres, l'analyse
des grains présentera la répartition de ce pourcentage non négligeable en

soufre.

Tableau 6 : analyse générale au microscope électronique a balayage
(MEB) de I'essai MPNa 30 mL, fraction du bas

Eléments Type Mole Conc (%)
0] Calc 73.313 58.780
Na Calc 2.646 3.048
Mg Calc 0.837 1.019
K Calc 1.197 2.345
Al Calc 4134 5.590
Si Calc 10.898 15.341
S Calc 3.364 5.405
Ca Calc 2.293 4.606
Fe Calc 0.944 2.643
Zn Calc 0.373 1.222
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Figure 17: photographie d’'une analyse générale
représentant les grains lourds

8.4.3 Analyse des grains

Aprés comptage des grains, 7 grains lourds sont retracés dans
I'échantillon, ce qui constitue une quantité inférieure a celle obtenue
précédemment. Ce comptage est présenté a l'appendice 2.2. Parmi ces
grains se retrouvent la pyrite, la sphalérite, I'llménite et un grain de zircon.

L'image qui suit représente la forme de déposition de ces grains.
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Figure 18 : grains lourds Figure 19 : détails de la pyrite et de
la sphalérite

Figure 20 : agglomeération de grains
de pyrite

Ces grains de pyrite sont toujours sphériques et séparés de la matrice.

Toutefois, la figure 20 révele une agglomération importante de plusieurs
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grains de pyrite. Cela vient de son milieu primaire et non de la contamination.
Pour sa part, la sphalérite est de dimension plus grande que la pyrite, mais
ses grains demeurent emprisonnés dans la matrice de l'échantillon. Afin
d'obtenir une représentation efficace des grains, il serait nécessaire
d'envisager une meilleure dispersion des grains avant l'application du

surfactant.

8.4.4 MPNa 30 mL : analyse au MEB de la fraction intermédiaire

L’utilisation du microscope électronique a balayage (MEB) dévoile les
quantités d'éléments représentés par cette fraction. Des concentrations
majeures sont notées en silice, phosphore, calcium et potassium. Une
présence marquée de zinc, de soufre et de fer est visible dans cette analyse.
La probabilite de retrouver des grains lourds de pyrite et de sphalérite dans

cet échantillon s'avére élevée.

Si

Fe

K Fe n i | | & &
KFe | 3 4 f:
Feg’nd W T _ge ey Zn
30a Fecd s T A TSRV SI
10

15

Cursor=
Veit=428 Window 0.000 - 40.850= 27429 ent

Figure 21 : analyse générale de I'échantillon lors d'un ajout de 30 mL de MPNa



Tableau 7 : analyse générale au microscope électronique a balayage

(MEB) de I'essai MPNa 30 mL, fraction intermédiaire
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Eléments Type Mole Conc (%)
o) Calc 71.376 54.732
P Calc 4783 7.101
K Calc 1.465 2.745
Al Calc 5.268 6.812
Si Calc 10.024 13.496
S Calc 1.361 2.091
Ca Calc 3.444 6.615
Fe Calc 1.606 4298
Zn Calc 0.673 2.109

8.4.5 Analyse des grains

En référence a l'appendice 2.2, cet échantillon comporte 68 grains
lourds. Parmi ceux-ci, des grains de plomb s’accolent a une matrice formée
de silice et d’aluminium. Egalement, des grains de pyrite toujours sphériques
et mesurant environ 1 micron de diametre sont présents. Ces grains semblent
décollés de la matrice, comparativement aux grains de plomb. Finalement,

des plagues d’llménite se retrouvent dans cette partie de I'échantillon.
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Figure 22 : représentation des grains de pyrite dans une matrice de silice et
d’aluminium

Figure 23 : plague d'liménite et de Figure 24 : grain de pyrite de faible
soufre diamétre et plaque de soufre
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8.5 Fractionnement avec un autre tensio-actif (MPNa (10%) 60 mL)

En doublant I'ajout de MPNa, la hauteur des fractions varie. Comme
démontré a la figure 25 de cette section, une fraction intermédiaire de grande
dimension est formée et posséde une texture particuliére, découlant de I'ajout
de MPNa en grande quantité. La prise de mesure de la taille des particules
fut trés difficile puisque la forte concentration de ce surfactant dans la solution
complique la lecture de [lappareil. D’une maniére approximative, la
granulométrie se situe a 16 microns, ce qui est légérement plus bas que la
valeur de 'essai précédent, ot 30 mL de ce surfactant étaient utilisés. Cette
baisse granulométrique serait attribuée a un enrobage fractionné du
surfactant sur les particules. En relation avec ces changements
granulométriques, la valeur du Zéta de la solution est augmentée de sorte

gu’elle atteigne une valeur de -88,10 mV.
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Figure 25 : MPNa (10%) + sédiment (fraction volumique de 2%)

8.5.1 MPNa 60 mL : analyse a la diffractométrie de rayons-x

L’'analyse des fractions a la diffratométrie des rayons-x n’a pu étre
effectuée. La présence d’une trop grande quantité de métaphosphate de
sodium (MPNa) empéche une distribution minéralogique représentative, dii a

un bruit de fond dans le spectre.
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8.5.2 MPNa 60 mL : analyse au MEB de la couche du bas

L'analyse générale de cet échantillon differe de I'échantillon précédent.

Celui-ci posséde un pourcentage de silice nettement plus élevé ainsi qu’un
pourcentage en soufre plus bas. Toutefois, la quantité d’aluminium demeure

sensiblement la méme.

Tableau 8 : analyse générale au microscope €lectronique a balayage
(MEB) de I'essai MPNa 60 mL, fraction du bas

Eléments Type Mole Conc (%)
o Calc 73.187 58.227
Na Calc 3.642 4.164
Mg Calc 0.571 0.691
P Calc 1.655 2.550
K Calc 1.098 2.135
Al Calc 3.490 4.683
Si Calc 10.439 14.581
S Calc 1.447 2.307
Ca Calc 2.444 4.870
Ti Calc 0.210 0.499
Fe Calc 1.606 4.298
Zn Calc 0.673 2.109

8.5.3 Analyse des grains

L’analyse des grains au microscope électronique a balayage (MEB)
réevele des difféerences avec I'échantillon précédent. Bien que la sphalérite et
la pyrite demeurent présentes sous la méme forme, des oxydes de fer et du
plomb s’ajoutent a cette fraction. Les grains de plomb sont sphériques et
d’une densité tres élevée. Quant aux oxydes de fer, ils sont sphériques et

d’une densité comparable a celle de la pyrite. La dimension des grains
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d’oxyde et celle de la pyrite se ressemblent beaucoup. Cette dimension varie
entre 2 et 3 microns. Toutefois, les grains de plomb sont plus petits, ne

dépassant pas 1 micron de diamétre. Voici quelques images représentant

ces caractéristiques:

Figure 26 : représentation des Figure 27 : forme et dimension des
oxydes de fer et de la grains de pyrite
sphalérite
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Figure 28: grains de plomb mélangés Spectre de de la figure 28
avec de la sphalérite (ZnS)

8.5.4 MPNa 60 mL : analyse au MEB de la fraction intermédiaire

Ces fractions décantées n’ont pu étre analysées au microscope
électronique a balayage (MEB). L'utilisation d’'une quantité trop grande de ce
surfactant forme une couche a la surface de I'échantillon et empéche une
analyse par cet appareil. Malgré plusieurs tentatives de séparation, ce

surfactant reste accolé a la surface des particules.

8.6 Fractionnement avec un autre tensio-actif (Disal 10%)

Dans ce cas-ci, le Disal est aussi un surfactant non-ionique avec une
intensité plus forte que les surfactants antérieurs. En gardant exactement les
mémes concentrations, soit une pulpe de 10% en fraction volumique et une
concentration de 10% du surfactant, de nouveaux résultats sont observables.
Etonnament, un surnageant trés foncé forme la couche en suspension. Aprés
un ajout de 30 mL et de 60 mL de Disal, aucune séparation n'est observée.

L'observation de la couleur du surnageant méne a penser que la majeure
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partie du surfactant se retrouve dans la partie du haut et n'affecte donc pas
les particules du bas. Une augmentation de la taille des grains s’effectue
aprés l'ajout de 30 mL de Disal. La granulométrie passe donc de 15,72
microns a I'état brut a 19,75 microns. Du méme fait, le Zéta de la solution
diminue, passant de -39,93 mV a -120,87 mV. Toutefois, apres 60 mL d’ajout,
la taille des particules est réduite a 16,16 microns. Aprés un ajout de 60 mL
de Disal, le Zéta diminue a -143,30 mV, contrairement aux résultats obtenus

avec les surfactants précédents.

A de telles concentrations, les objectifs fixés au départ sont
inatteignables. Afin que ce surfactant soit applicable au sédiment, il faudrait
diminuer la concentration du surfactant. Ce faisant, plusieurs essais en
laboratoire seraient nécessaires afin de trouver une concentration adéquate

pour son application.

8.7 Fractionnement avec un autre tensio-actif (Tamol 10%)

Enfin, un surfactant de composition tres difféerente est mis a 'essai. En
conservant les méme parameétres, une dose graduelle de Tamol est
appliquée sur le sédiment. Aprés un ajout de 30 mL, les grains augmentent
en taille. La granulomeétrie passe donc de 15,72 microns a 16,60 microns. Cet
ajout augmente également la valeur du Zéta de la solution. La valeur ainsi
obtenue est de -29,51 mV. Aprés un ajout de 60 mL, la granulométrie
générale demeure sensiblement la méme, mais le Zéta se trouve abaissé de
nouveau, atteignant une valeur de -13,48 mV. Dans ce cas-ci, la séparation
des phases présentes ne s’avere pas tant efficace. En effectuant les
manipulations, une mousse se forme tout en haut de la colonne de sédiment.
Cette manifestation entretient le doute que la concentration du surfactant soit

trop élevée pour le sédiment.
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8.8 Observations visuelles VS les charges en Zéta

Parmi les surfactants agissant par un fractionnement sur I'échantillon,
il y a le Saratan et le Métaphosphate de sodium (MPNa). Dans les deux cas,
lorsque nous passons d'une dose de 30 ml a 60 ml, la valeur du Zéta diminue

largement.

Pour le Saratan, ce changement impliquera une suspension beaucoup
plus foncée. Cette observation démontre qu'en utilisant 60 ml de Saratan,
I'échantillon est saturé du surfactant. Le surfactant forme la majeure partie du

surnageant.

De son co6té, lapplication du Métaphosphate de sodium (MPNa)
démontre un fractionnement de I'échantillon, mais méme avec seulement un
ajout de 30 ml de ce surfactant, I'échantillon est saturé et un surnageant se

forme. Le surnageant est également formé principalement de ce surfactant.

8.9 Discussion des résultats

Tout d’abord, les résultats obtenus au cours de la présente étude
relatent l'efficacité de chacun de ces surfactants sur I'échantillon du lac
Sussersee. Le but ultime des essais étant d’obtenir la meilleure séparation de
phases possible, le Saratan constituera désormais le tensio-actif le plus
efficace et le plus stable lors de ces essais. Il est possible de varier la
concentration afin d’obtenir une séparation efficace. La vitesse de variation
des valeurs n’est pas la méme d’un surfactant anionique a l'autre. Pour ce qui
est du Saratan, une variation constante et moins rapide est observée au
départ, comparativement au MPNa qui, aprés seulement 5 mL d’ajout, en voit

sa viscosité de départ diminuer de moitié.
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Egalement, ces résultats démontrent qu'il est possible de corréler les
observations macroscopiques, la valeur du Zéta et le nombre de grains
lourds présents dans chacune des fractions formées par I'ajout de surfactant.
En général, pour les surfactants envisageables, lorsque ceux-ci sont
employés a plus faible dose, la valeur du Zéta diminue considérablement, ce

qui engendre une meilleure séparation des grains lourds de la matrice.

Ensuite, lors de I'ajout de surfactant, méme a de fortes concentrations,
la granulométrie de I'échantillon n’est presque pas affectée, mais cela change
le fractionnement de I'échantillon. Pour le Saratan et le métaphophate de
sodium (MpNa), lorsque nous passons de 30 mL a 60 mL de surfactant, il se
forme une suspension plus foncée. Cela suggére que I'échantillon exposé est

saturé de surfactant et se concentre plutét dans le surnageant.

Finalement, dans les prochaines manipulations, il sera intéressant de
veérifier I'efficacité et la stabilité du Saratan sur le méme échantillon lorsqu’il

est employé a une plus faible concentration ou en une moins grande quantité.

9 1" tentative de fractionnement du sédiment

Ces prochains essais seront effectués avec le Saratan. Il s’agit du
surfactant donnant les meilleurs résultats lors de l'essai précédent. C'est
dans cette présente partie du mémoire qu'on tentera d'effectuer un vrai
fractionnement. La séparation de I'échantillon alors obtenue permettra de

vérifier si tous les parametres sont bien appliqués.
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9.1 Préparation de I’échantillon

Un échantillon brut avec une fraction volumique de 2% en solide, fut
mélangé avec 12 mL de Saratan concentré a 1%. Cette faible concentration
en solide a été sélectionnée afin d’engendrer une meilleure dispersion et un
fractionnement des phases. Aprés une agitation mécanique vigoureuse, le
mélange a décanté pendant deux semaines afin de maximiser le nombre de
couches et leurs délimitations. Ce temps de décantation est nécessaire afin
de permettre une stabilisation des fractions. L'image a la figure 29 montre la

séparation obtenue par les essais en laboratoire.

9.2 Reésultats du fractionnement

Le fractionnement obtenu sous les conditions énumérées ci-dessus se
solde par un fractionnement en 5 couches. Visuellement, il y a présence de
deux couches en suspension, deux couches intermédiaires et d'une couche
de fond. En examinant la colonne de haut en bas, nous remarquons une
suspension claire, suivi d'une suspension foncée de plus grande dimension.
Ensuite, une faible couche intermédiaire de couleur trés foncée d'une
épaisseur de seulement 4 millimétres est formée et située juste en dessous,
nous notons l'autre couche intermédiaire de couleur plus pale et d'une
épaisseur de 10 millimétres. Finalement, la fraction du bas est brun foncé et
de grande dimension. Chacune de ces fractions a été caractérisée en détail

de fagon a veérifier I'efficacité du fractionnement.
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Figure 29 : Photographie de la 1" tentative de fractionnement du sédiment

9.3 Composition minéralogique a la diffractométrie de rayons-x (XRD)

9.3.1 Fractions en suspension

La caractérisation a la diffractométrie de rayons-x révéle une
distribution minéralogique semblable entre les deux couches en suspension.
Cela est présenté a lappendice 3.1. Ces couches comportent des
phyllosilicates et du quartz dans des proportions identiques. Le pic du quartz
est légérement plus élevé que ceux des phyllosilicates. Les deux
phyliosilicates présents sont la clinochlore et la muscovite. Les autres
minéraux présents dans l'échantillon brut ne se retrouvent pas dans ces
couches en suspension. Bref, les deux couches en suspension présentent les
mémes minéraux dans des proportions variables, mais confirment une

séparation efficace des phyllosilicates.



46

9.3.2 Fractions intermédiaires

D’un point de vue minéralogique, comme démontré a 'appendice 3.2,
ces fractions ont une composition differente de celles en suspension. Ces
changements seront déterminants dans la séparation des phases présentes
dans I'échantillon. Celles-ci comportent toujours des phyllosilicates, mais en
moins grande quantité. Egalement, plusieurs autres minéraux font leur
apparition. La présence de bassanite, de calcite, de microcline, d’inyoite et
d’albite est remarquée. Pour la premiere fois, les pics de bassanite ressortent
tres bien a la diffractométrie de rayons-x. L'intensité des pics de bassanite
n'est pas négligeable pour ces fractions. Toutefois, cette intensité des pics de
la bassanite diminue dans la quatrieme couche, soit la deuxieme couche
intermédiaire faisant 10 millimetres d’épaisseur. Aussi, dans la troisieme
couche, linyoite fait son apparition pour atteindre son sommet dans la

quatriéme couche.

9.3.3 Fraction du bas

L’'appendice 3.3 démontre que la derniere couche comprend tous les
minéraux énumerés precédemment, sauf la bassanite et I'oxyde de calcium.
Cela suggere que la séparation est partielle et n’est pas optimisée. En plus,
selon les spectres, la présence de pyrite est ajoutée dans cette fraction.
Comparativement aux autres fractions, les pics de pyrite sont bien
représentés dans cette fraction. Par ces pics, nous pensons retrouver des
grains de pyrite lors de l'analyse au microscope électronique a balayage
(MEB).
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9.4 Granulométrie par le granulométre au laser Galai (CIS 100)

9.4.1 Fractions en suspension

Etant donné la granulométrie trés fine des particules dans ces deux
couches, il est impossible d’obtenir une valeur exacte par le granulometre au
laser. Par extrapolation, une valeur moyenne en volume de 3,5 microns a été
donnée aux particules. Cette estimation fut nécessaire pour mesurer la valeur
du potentiel Zéta de la solution.

9.4.2 Fractions intermédiaires

La premiére fraction intermédiaire, soit celle en dessous des deux
fractions en suspension, indique selon I'appendice 3.4, une valeur moyenne
en volume de 4,40 microns. Bien que la distribution graphique soit bimodale,
la plupart des particules se situent entre 1 et 10 microns. La valeur moyenne
de la taille de ces particules demeure toutefois faible, comparativement aux

attentes initiales.

La seconde fraction intermédiaire, pour sa part, a une valeur plus
élevée en se référant a la valeur donnée a l'appendice 3.5, soit de 12,53
microns en volume. Quant a sa distribution, elle est unimodale et les
particules la composant se situent principalement entre 10 et 20 microns. DG

a une granulométrie plus élevée, cette fraction s’est formée en premier.

9.4.3 Fraction du bas

En analysant la fraction du bas, une granulométrie moyenne de 22,96
microns en volume fut présentée a 'appendice 3.6. A 'aide du graphique, la
présence de deux groupes de particules est remarquée : un groupe de
particules ressemblant aux couches intermédiaires et un autre groupe dont la

granulométrie peut aller jusqu’a 80 microns.
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9.5 Analyse du Zéta au « Electrokinetic Sonic Amplitude» ESA

La mesure de cette valeur peut varier d’'une fraction a une autre.
Normalement, l'argile a une valeur négative et le surfactant employé
également. Donc, nous envisageons des valeurs plus négatives pour les
fractions comportant davantage d’argile. La valeur obtenue par 'analyse est
fonction de la granulométrie, du pH, de la conductivité de la solution et de la

température.

Tout d’'abord, en ce qui concerne la premiere fraction en suspension,
une valeur de 35,96 mV est notée, en utilisant une granulométrie de 3,5
microns en volume. En ce qui a trait a la seconde fraction en suspension, la

valeur obtenue est de 10,11 mV, pour une méme granulométrie.

Ensuite, de fagon a fournir suffisamment d’échantillons a l'appareil
pour I'analyse, les deux fractions intermédiaires sont regroupées. En relation
avec une granulométrie de 12,53 microns en volume, le Zéta obtenu est de
-167,98 mV. A cette étape, par 'ajout du surfactant, un changement de phase

dans I'échantillon brut du départ est envisageable.

Enfin, la partie du bas, par sa granulométrie plus élevée de 22,96

microns en volume, démontre une valeur de -78,97 mV.

9.6 Analyse au microscope électronique a balayage (MEB)

9.6.1 Fraction en suspension claire

L'analyse de cette fraction au microscope électronique a balayage
(MEB) indique de faibles valeurs pour ces éléments comparativement aux
autres fractions. L’analyse des grains tentera de déterminer une

contamination quelconque.



Tableau 9 : analyse générale de la suspension claire au microscope
électronique a balayage (MEB), 1™ tentative de fractionnement du sédiment
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Eléments Type Mole Conc,
o) Calc 75.395 61.665
Mg Calc 0.507 0.630
Na Calc 1.598 1.878
Al Calc 4.060 5.600
Si Calc 13.059 18.752
S Calc 2.232 3.822
Ca Calc 1.668 3.417
Fe Calc 0.788 2.249
Zn Calc 0.595 1.088

9.6.2 Analyse des grains

La suspension claire relate une faible quantité de grains lourds.
Seulement quatre ou cing grains de pyrite (FeS) sont observés dans cette
fraction. Pour ce qui est du zinc (Zn), il est associé au soufre. Toutefois, a
cause de la faible présence de sphalérite (ZnS), ce minéral n'est pas détecté

au microscope électronique a balayage (MEB).

9.6.3 Fraction en suspension foncée

Tout comme la suspension claire, cette fraction ne représente pas des
taux élevés de ces éléments. De légéres augmentations se présentent pour
la quantité de soufre (S), de silice (Si) et de zinc (Zn). Par cette analyse, il est

impossible de conclure en la présence d'une contamination majeure.
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Tableau 10 : analyse générale de la suspension foncée au microscope
électronique a balayage (MEB), 1™ tentative de fractionnement du sédiment

Eléments Type Mole Conc (%)
o Calc 71.850 56.228
Na Calc 0.656 0.737
Mg Calc 0.798 0.949
Al Calc 6.115 8.122
Si Calc 12.130 16.666
S Calc 3.097 4.857

Calc 1.352 2.585
Ca Calc 1.769 3.467
Fe Calc 1.347 3.679
Zn Calc 0.847 2.710

9.6.4 Analyse des grains

Pour sa part, la suspension foncée montre un plus grand nombre de
grains de pyrite (FeS) que la suspension claire. Toutefois, ces grains

représentent les seuls grains lourds dans cette fraction.

9.6.5 Premiére fraction intermédiaire

Le taux de ces éléments ne se démarque pas des derniéres analyses.
Seulement le taux de pyrite augmente dans cette fraction. L'analyse des
grains donnera plus de détails sur la contamination présente dans cette

fraction.
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Tableau 11 : analyse générale de la premiére fraction intermeédiaire au
microscope électronique a balayage (MEB), 1™ tentative de fractionnement du sédiment

Type Mole Conc (%)
Eléments
o) Calc 75.312 60.567
Na Calc 1.845 2.132
Mg Calc 0.845 1.033
Al Calc 4255 5770
Si Calc 7.735 10.921
S Calc 4777 7.699
Calc 0.984 1.934
Ca Calc 2.713 5.466
Fe Calc 0.919 2.581
Zn Calc 0.476 1.565

9.6.6 Analyse des grains

Dans cette fraction, des grains de composition BaSO4 s’y retrouvent.
Associés a ces grains, nous détectons deux ou trois grains de plomb. Cette
association était également démontrée dans le mémoire de M. Daniel Robert.
Toutefois, quelques grains de plomb sont libres dans cette fraction. Mis a part
cette présence, davantage de grains de pyrite se retrouvent dans cette

fraction.
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Figure 30 : photographie et spectre de grains de plomb dans la premiére
fraction intermédiaire, 1" tentative de fractionnement du sédiment

9.6.7 Deuxieme fraction intermédiaire

Dans cette fraction, la concentration des élements reste faible. La

quantité de soufre (S) et de zinc (Zn) diminue dans cette fraction.

Tableau 12 : analyse générale de la deuxiéme fraction intermédiaire au
microscope électronique a balayage (MEB), 1™ tentative de fractionnement du sédiment

Eléments Type Mole Conc (%)
o) Calc 77.082 63.689
Na Calc 1.900 2.256
Mg Calc 0.985 1.237
Al Calc 4.047 5.638
Si Calc 9.826 14.254
Calc 2.405 3.983
Calc 0.991 2.000

Ca Calc 1.496 3.096

Fe Calc 0.881 2.540

Zn Calc 0.387 1.307 |

9.6.8 Analyse des grains

Quelques grains de chalcopyrite (CuFeS2) sont détectés dans la

deuxiéme fraction intermédiaire. Ces grains se retrouvent seulement dans
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cette zone. Cela veut donc dire qu'en pratique, il serait possible d'extraire ce
sulfure de cuivre selon les conditions de l'essai. Aussi, deux grains de
bismuth (Bi) associés a de la sphalérite (ZnS) sont détectés dans cette
fraction. Ceux-ci ont une densité tres élevée, légérement supérieure a celle
du plomb (Pb).

Figure 31 : photographie des grains de bismuth (Bi) dans la deuxiéme fraction
intermédiaire, 1" tentative de fractionnement du sédiment

9.6.9 Fraction du bas

L’analyse de cette fraction indique un taux en fer (Fe) plus élevé que la

fraction précédente. Toutefois, la concentration des autres éléments reste
relativement basse. L'analyse des grains démontrera sous quelle forme se

présentent les grains lourds de sulfure.
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Tableau 13 . analyse générale de la fraction du bas au microscope
électronique a balayage (MEB), 1° tentative de fractionnement du sédiment

Eléments Type Mole Conc (%)
o) Calc 77.005 62.842
Na Calc 1.411 1.655
Mg Calc 0.821 1.018
Al Calc 4178 5.749
Si Calc 9.897 14.180

Calc 1.892 3.094
Calc 1.091 2.176
Ca Calc 1.835 3.751
Fe Calc 1.118 3.384
Zn Calc 0.541 1.804

9.6.10 Analyse des grains

Malgré un taux de soufre (S) un peu moins élevé, de nombreux grains
de pyrite (FeS) se présentent dans cette fraction. D’ailleurs, c’est dans celle-

ci que ces grains se retrouvent en plus grande quantité.

9.7 Discussion des résultats

Ces résultats dénotent un fractionnement de certains contaminants
présents dans le sediment. Toutefois, aucune phase n'est isolée
complétement dans le sédiment. Le pouvoir agissant du surfactant permet
une dispersion propre des particules entre elles. Ce faisant, la formation des
fractions se produit en fonction de la granulométrie des particules sous
I'influence de la gravité et non pas en fonction des phases minéralogiques.
Ce fractionnement est donc partiel et non optimisé. Dans les prochaines
parties de ce mémoire, nous tenterons de vérifier les parametres affectant un

fractionnement efficace du sédiment.
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D'un point de vue minéralogique, deux minéraux sont isolés dans ces
fractions intermédiaires. Il s’avére donc possible de séparer la bassanite et
I'inyoite. Aussi, des pics de chalcopyrite de faible intensité sont notables
seulement dans la quatrieme, soit la deuxiéme fraction intermédiaire a partir
du haut de la colonne de sédiment. Finalement, les couches en suspension
isolent une quantité considérable de phyllosilicates. Toutefois, ceux-ci ne sont

pas tout a fait isolés des autres minéraux, tel le quartz.

Ensuite, par I'analyse au microscope électronique a balayage (MEB),
les fractions intermédiaires semblent isoler quelques grains de plomb (Pb) et
de bismuth (Bi). En majorité, ce plomb est associé a des grains de
composition BaSO4. Cette observation fut remarquée également dans I'étude
précédente de M. Daniel Robert. Pour leur part, les grains de bismuth (Bi)
sont associés quelque fois avec la sphalérite (ZnS). Toutefois, ces grains
sont emprisonnes dans la matrice. Cela veut donc dire que la dispersion des
grains n'est pas compléte dans cet essai en laboratoire. Les agglomérations
devront étre brisées davantage. Derniérement, en descendant dans la
colonne de sédiment, davantage de grains de pyrite (FeS) s’y retrouvent. De

ce fait, la fraction du bas concentrera davantage de pyrite (FeS).

Finalement, dans un systéme simple, [équation suivante
s'appliquerait : £ susp x conc + int. X conc. + bas x conc. Toutefois, le
systéme n'a pas été simplifié comme espéré. Le fractionnement du Zéta n'est

pas représentatif.
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10 2° tentative d’optimisation du fractionnement

Ces derniers essais réalisés en laboratoire avaient comme principal
objectif de reproduire la formation de 5 couches obtenue précédemment en
plus grand volume afin de permettre une caractérisation des paramétres. Le
volume de la pulpe atteint 1000 mL. Dans ces essais, il est important d’avoir
une agitation mécanique avec une vitesse de rotation bien établie de fagon a
avoir une similarité dans les manipulations en laboratoire. Egalement, une
grosse sonde a ultrason est utilisée. Celle-ci permet de briser les
agglomérations présentes dans I'échantillon. De ce fait, le tensio-actif agira
sur les composantes des agglomérats. Dans cette partie, la préparation de

I'échantillon et la caractérisation de ces fractions sont présentées.

10.1 Préparation de I’échantillon

La préparation de I'échantillon se fait en quatre étapes. Tout d’abord,
le sediment est amené a une fraction volumique de 2 % en solide par 'ajout
d'eau distillée. Par la suite, cette pulpe est homogénéisée a laide d'un
agitateur mécanique et permet de briser les agglomérats présents dans
I'échantillon. La vitesse d’agitation est de 800 rpm et le temps d’agitation est
d’une minute. Une fois cette pulpe bien mélangée, I'échantillon est également
passe a l'ultrason afin de défaire les agglomérations des plus fines particules.
Ensuite, 'échantillon est prét a recevoir le surfactant (Saratan). L’addition de
surfactant s’effectue a l'aide d'une pipette graduée. Dans ce cas, un ajout de
120 mL de Saratan est nécessaire pour un volume de 1000 mL. Finalement,
le mélange décante pendant deux semaines avant de former 4 couches au

lieu des 5 couches désirées.
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10.2 Caractérisation a la diffractométrie de rayons-x

10.2.1 Fractions en suspension

Tout comme dans les essais précédents, deux fractions en suspension
sont observées dans la colonne de sédiment. Nous sommes en présence
d’une suspension claire et d’'une suspension plus foncée. En apparence, la
suspension claire, située en haut de la colonne de sédiment, est de couleur
brun pale. L’'analyse minéralogique révele la présence de phyllosilicates
(muscovite et clinochlore), mais aussi de la calcite, du quartz, du microcline et
un peu de pyrite. Pour sa part, la suspension foncée renferme exactement les
mémes minéraux que la fraction précédente et est de couleur brun foncé.

Cela est démontré a I'appendice 4.1.

10.2.2 Fraction intermédiaire

Cette fraction isolée est d'une épaisseur de 2 cm et de couleur brun
foncé. D’un point de vue minéralogique, comme présenté a I'appendice 4.2,
la présence d'albite différencie cette fraction de celles en suspension.
Egalement, l'intensité des pics de pyrite est plus élevée dans cette fraction.
Malgré que tous les autres minéraux augmentent en intensité, l'intensité des

phyllosilicates demeure constante.

10.2.3 Fraction du bas

Cette fraction, tout en bas de la colonne, ne se démarque pas des
autres fractions. Les mémes minéraux se présentent au spectre de
Fappendice 4.3. Dans les sections suivantes, l‘analyse au microscope
électronique a balayage (MEB) tentera de cerner certaines distinctions entre

les fractions.
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10.3 Granulométrie par le granulométre au laser Galai (CIS 100)

La granulométrie des particules varie d’'une fraction a une autre. La
taille moyenne des particules situées dans les fractions en suspension est
d’environ 3,5 microns. De son cété, selon I'appendice 4.4, la taille moyenne
des particules formant la couche intermédiaire est de 10,4 microns.
Finalement, 'appendice 4.5 démontre que la fraction du bas comprend des
particules ayant une taille moyenne de 27,11 microns. Bref, un classement
granulométrique est remarqué. Effectivement, la granulométrie des fractions

joue un réle essentiel dans l'ordre de déposition.

10.4 Analyse au « Electrokinetic Sonic Amplitude» ESA

Les charges nettes detectées dans les solutions par cet apparell
permettent de vérifier tout changement de phases entre les fractions. Dans
ce cas-ci, la suspension claire indique une charge de 18,46 mV selon
'appendice 4.6 et la suspension foncée, une valeur de 24,84 mV selon
'appendice 4.7. Pour sa part, la solution de la fraction intermédiaire présente
une charge de -139,36 mV. Ce résultat est vérifiable a 'appendice 4.8 du
présent travail. Enfin, la fraction du bas offre a 'appendice 4.9 une charge de
-109,82 mV.

10.5 Analyse au microscope électronique a balayage (MEB)

10.5.1 Suspension claire

La contamination localisée dans cette fraction est de trés faible
dimension. La plupart de ces particules font tout au plus un micron. Toutefois,
certains grains ont une taille un peu plus grande et peuvent atteindre 4 a 5
microns. Cette fraction renferme jusqu’'a environ 5 % de zinc (Zn) et 17 % de

pyrite, ce qui n'est vraiment pas négligeable. Ce taux en zinc (Zn) est le plus
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élevé jusqu’a maintenant. Avec de tels valeurs dans cette fraction, il devient
difficile de concentrer aussi adéquatement les phyllosilicates. Du méme fait,

cela complique le travail lors de la séparation des phases.

Tableau 14 : analyse générale au microscope électronique a balayage
(MEB) de la suspension claire, 2° tentative de fractionnement du sédiment

Eléments Type Mole Conc (%)

Al Calc 17.962 14.857

Si Calc 36.312 31.271

P Calc 6.747 6.407

S Calc 17.494 17.197
Calc 4.451 5.335

Ca Calc 9.911 12.178

Ti Calc 0.529 0.776

Fe Calc 4243 7.265

Zn Calc 2.352 4713

10.5.2Analyse des grains

L’analyse de ces grains révéle de nombreux grains lourds. Parmi ceux-
ci, il existe une forte présence de pyrite (FeS) et de shalérite (ZnS). Cela
confirme l'analyse générale présente auparavant. Ces grains de pyrite sont
sphériques et détachés de la matrice. De leur cbté, les grains de sphalérite
sont emprisonnés dans la matrice, ce qui rend la séparation plus difficile.

Ainsi, la forme des grains n’est pas perceptible.
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Figure 32 : grain de plomb entouré de plusieurs grains de pyrite
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Figure 33: grains de plomb de densité élevée et amas de sphalérite et de pyrite
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10.5.3 Suspension foncée

Par I'analyse générale ci-dessous, un taux de zinc (Zn) encore assez
élevé est représenté. Cette valeur est légérement plus basse que la
suspension claire, mais demeure élevée. Cette fraction renferme aussi un

taux de soufre (S) beaucoup moins éleve que la fraction précédente.

Tableau 15 : analyse générale au microscope électronique a balayage
(MEB) de la suspension foncée, 2° tentative de fractionnement du sédiment

| Eléments Type Mole conc (%)
Al Calc 8.411 9.889
Si Calc 16.684 20.422
Calc 1.549 2.091
| S Calc 4.881 6.820
Calc 2.252 3.838
Ca Calc 3.326 5.809
Ti Calc 0.316 0.660
Fe Calc 2.185 5.317
Zn Calc 1.418 4.038

10.5.4 Analyse des grains

Cette suspension differe de la précédente. La taille des contaminants
est légerement supérieure a la fraction claire. Pour une fraction en
suspension, la contamination est assez forte. Les grains de la contamination
possedent une taille moyenne de 2 a 3 microns. Premierement, un des
contaminants est un compose de CuCo et est de forme sphérique. Ces
grains semblent détachés de la matrice. Par cette disposition, il serait plus
facile de les retirer par un traitement secondaire. Deuxiémement, des

concentrés en Zn, Fe, Ca, Al et Mn sont accolés a la matrice.
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Figure 35: grains de sphalérite emprisonnés dans la matrice
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10.5.5 Fraction intermédiaire

Cette zone isolée, d’'une mince épaisseur, contient des éléments a fort
pourcentage. En général, le taux de ces éléments est plus élevé que les
fractions en suspension. Toutefois, cette analyse indique un taux en zinc (Zn)

plus faible que les fractions précédentes.

Tableau 16 : analyse générale au microscope électronique a balayage (MEB)
de la fraction intermédiaire, 2° tentative de fractionnement du sédiment

Eléments Type Mole Conc (%)

Al Calc 6.898 8.375
Si Calc 15.386 19.450

Calc 7.711 11.128

Calc 2.011 3.540
Ca Calc 3.828 6.905
o Calc 61.872 44551
Fe Calc 1.628 4.092
Zn Calc 0.666 1.959

10.5.6 Analyse des grains

La taille des grains se situe entre 1 et 5 microns. Dans cette fraction,
une grande contamination en pyrite (FeS) est observable ainsi qu'une
présence plus modérée de contaminants de galéene (PbS). Dans cette
fraction, se présente une concentration plus marquée de grains de galene
(PbS). Enfin, deux grains de barytine (BaSO* sont identifiés. C'est grains de

barytine sont quelquefois associés a des grains de plomb.
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Figure 36: grain de barrite (densité élevee) Figure 37 : deux grains de plomb

10.5.7 Fraction du bas

L’analyse générale de cette fraction indique toujours une valeur en

zinc (Zn) assez basse. Egalement, le taux de silice est un peu plus élevé que
les autres fractions. L'analyse des grains démontrera si d’autres différences

se pergoivent.
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Tableau 17 : analyse générale au microscope électronique a balayage (MEB)
de la fraction du bas, 2° tentative de fractionnement du sédiment

Eléments Type Mole Conc (%)
0 Calc 65.481 47.836
Al Calc 5.998 7.389
Si Calc 18.439 23.651
K Calc 2.148 3.835
Ca Calc 4.459 8.161
Ti Calc 0.311 0.681
Fe Calc 2.288 5.834
Zn Calc 0.875 2.612

10.5.8 Analyse des grains

Cette fraction du bas concentre une importante portion de
contaminants. La pyrite constitue le principal minéral présent dans cette
fraction. Ces grains, qui font environ 1 micron, sont souvent groupés entre
eux et semblent détachés de la matrice. Egalement, 2 ou 3 grains de Cela
se retrouvent dans cet échantillon. La taille de ces grains est d’environ 2
microns. Ensuite, deux ou trois composés de Ti, Fe, Si, et Al se présentent
dans cette fraction, de méme que deux grains de Bi, d’'une grande densité.

Ces derniers se caractérisent par des densités plus élevées.



Figure 38 : photographie d’'un grain de Cela
dans 'essai de lavage

Figure 40: amas de grains de pyrite
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Figure 39 : photographie de grains
composés de Ti, Fe, Si et Al



67

10.6 Discussion des résultats

En résumé, d’'un point de vue de la minéralogie, plusieurs aspects
different dans cet essai comparativement a l'essai précédent. Les
phyllosilicates sont plus étalés dans ces fractions. Aussi, le fractionnement ne
réussit pas a isoler la bassanite ou autres minéraux. La reproduction de

I'essai n'est donc pas concluante.

Aussi, le présent essai note des similitudes dans la distribution
granulométrique et le Zéta des fractions. Toutefois, le fractionnement est plus
primaire que la 1" tentative de fractionnement. En changeant les paramétres
géométriques, une fraction de moins s’est formée. Egalement, en faisant une
caractérisation plus détaillée des fraction au microscope électronique a
balayage(MEB), il est facile de noter les différences dans la quantité de

grains lourds présents dans chacune des fractions.

Dans la prochaine partie du mémoire, il sera intéressant de vérifier

I'efficacité de la dispersion sur le fractionnement et |a stabilité de celui-ci.

11  Essai de lavage

Suite a I'impossibilité de reproduire I'essai précédant et étant donné
que ce fractionnement était partiel, il devenait essentiel de déterminer
I'influence de la dispersion des grains sur la constance du fractionnement de
I'échantillon. La fraction du bas de la 2° tentative de fractionnement fut
utilisée pour ce test de lavage. Cette fraction contient la majorité des phases
et des contaminants. Cette caractérisation plus détaillée est réalisée afin de
fournir des précisions sur I'état des contaminants et déterminer l'influence de
la granulométrie lors de la décantation du sédiment. Ce lavage permet de

diminuer la quantité de surfactant présent dans I'échantillon. Nous tenterons
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d'évaluer des changements dans la dispersion des grains. Ce lavage a

engendré un fractionnement granulométrique de la fraction du bas.

11.1 Préparation de I’échantillon

Lors des manipulations en laboratoire, I'échantillon est passé sur un
filtre de 0,45 micron. Par la suite, 500 mL d’eau distillée sont injectés dans
I'échantillon pour le lavage de celui-ci. Ainsi fait, le sédiment décante
tranquillement sur le filtre. Apres seulement 10 minutes, trois fractions
distinctes se forment dans cette partie de I'échantilion. Celles-ci possédent
une granulométrie différente ainsi qu’une couleur distincte. Il y a donc un
granoclassement de I'échantillon. Il sera donc trés intéressant de voir les
différences d’une fraction a l'autre. Ce fractionnement permettra d'évaluer

I'importance de chacun des paramétres.

11.2 Composition minéralogique a la diffractométrie de rayons-x (XRD)

Tout dabord, selon [lappendice 5.1, les fractions décantées
contiennent sensiblement les méme minéraux. Toutefois, il y a une variation
dans la concentration de ceux-ci. Lors de I'analyse a la diffractométrie de
rayons-x (XRD), les minéraux de muscovite et de microcline sont beaucoup
plus présents dans la fraction du haut. Aussi, plusieurs minéraux perdent de
leur concentration en montant dans la colonne de sédiment. C’est d’ailleurs le
cas pour la calcite et la clinochlore. Par contre, certains minéraux sont
davantage présents dans la partie du haut comparativement a la partie du
bas. Des pics de gypse et de chalcopyrite sont identifiés. Finalement,

I'isolation des phases présentes s’avere difficile.
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11.3 Granulométrie par le granulométre au laser Galai (CIS 100)

Définitivement, chacune de ces fractions démontre de grandes
différences. Tout d’abord, la fraction du haut posséde une granulométrie de
40,35 microns et est de couleur brun pale. Ensuite, la fraction intermédiaire
note une taille des particules d’environ 100 microns et présente une couleur
brun foncé. Enfin, la fraction tout au bas posséde une granulométrie de 500
microns et sa couleur, bien que principalement brun pale, contient aussi des
grains blancs. Cette couleur particuliere n'a jamais été observée auparavant
dans les différents essais en laboratoire. Bref, la granulométrie moyenne de
ces fractions est assez élevée, comparativement a la taille moyenne des
particules démontrée a la formation de cing couches. Dans cet essai, le

granoclassement est mieux représenté.

11.4 Analyse au microscope électronique a balayage (MEB)

L'analyse générale du microscope électronique a balayage (MEB) note
de nombreuses différences entre les fractions. Ces précisions démontrées au
microscope électronique a balayage (MEB) permettent de localiser avec

beaucoup plus de précision la contamination.

11.4.1 Fraction du haut

L'analyse de cette fraction révéle des concentrations importantes de
certains éléments. En regardant lanalyse générale du tableau 18, des
concentrations majeures en soufre (S) et en zinc (Zn) sont représentées. Ces

éléments sont nettement plus élevés que la fraction du bas.
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Tableau 18 : analyse générale de la fraction du haut au microscope
électronique a balayage (MEB), essai de lavage

Eléments Type Mole Conc (%)
O Calc 79.648 65.693
Mg Calc 0.784 0.983
Al Calc 4.260 5.925
Si Calc 7.942 11.501

Calc 2.865 4736
K Calc 1.203 2.424
Ca Calc 1.369 2.829
Fe Calc 1.168 3.364
Zn Calc 0.752 2.535

11.4.2 Analyse des grains

Certains grains sont détectables par [lanalyse au microscope
électronique a balayage (MEB). Parmi ceux-ci, beaucoup de grains de pyrite
sont détectables. lls sont de trés faible dimension (environ 1 micron), de
densité élevée et sont detachés de la matrice. De plus, I'analyse révéle la
présence de quelques grains de sphalérite (ZnS) et de barytine (BaSO4). Les
grains de sphalérite ont une densité semblable a celle de la pyrite et sont
emprisonnés dans la matrice. Leur dimension varie, mais généralement ils ne
font pas plus de 10 microns. Quelquefois, des petits grains de plomb sont
accolés aux amas contenant de la sphalérite. Pour leur part, les grains de
barytine ont une densité trés élevée et sont de faible dimension, se
comparant aux grains de plomb. Dans les deux cas, ces grains font au

maximum 1 micron.
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Figure 41 : grains de pyrite et sulfure Figure 42 : grain de sphalérite (ZnS)
de zinc (ZnS) emprisonné dans la matrice

11.4.3 Fraction intermédiaire

L’analyse générale de cette fraction ne fut pas démontrée puisqu’elle
est semblable a la couche précédente. Aucun élément ne se démarque dans

cette couche.

11.4.4 Analyse des grains

La fraction intermédiaire differe des autres fractions. Elle comprend
moins de pyrite et quelques grains de composition CrFe. Certains grains de

plomb furent également analysés dans cette fraction.
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Figure 43 : plaque composée en Cr, Fe, Ni Figure 44 : deux grains de plomb et un
grain de pyrite

11.4.5 Fraction du bas

Cette fraction comporte une quantité considérable de silice et de

calcium. Cette augmentation en silice peut étre associée a 'augmentation du
minéral de quartz a la diffraction de rayon-x. Ces élements sont deux fois plus
présents que dans la fraction du haut. Toutefois, les taux en fer (Fe) et en

zinc (Zn) demeurent bas dans cette fraction.



Tableau 19 : analyse générale de la fraction du bas au MEB,

essai de lavage

Eléments Type Mole Conc (%)
0] Calc 74.873 60.107
Al Calc 3.797 5141
Si Calc 14.469 20.393
S Calc 1.620 2.606
K Calc 1.207 2.368
Ca Calc 2.624 5277
Fe Calc 1.079 3.023
Zn Calc 0.331 1.085

11.4.6 Analyse des grains

73

Les photographies par le microscope électronique a balayage (MEB)

indiquent la présence de certains grains de sphalérite dans la fraction du bas.

Ces grains sont incorporés dans une matrice siliceuse. Associés a ceux-ci,

plusieurs grains de pyrite sont détectés. Cette fraction du bas renferme une

certaine concentration de pyrite. C’est dans cette fraction que se retrouve la

majorité de la pyrite (FeS).
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Figure 45 : photographie de plusieurs Figure 46 : photographie d’un grain de
grains de pyrite sphalérite accolé a une
matrice siliceuse

11.5 Discussion des résultats

En conclusion, ce fractionnement supplémentaire confirme
limportance d'une bonne dispersion de [échantillon. L’analyse
granulométrique ainsi que l'analyse au microscope électronique a balayage
(MEB) démontrent une dispersion non suffisante de I'échantilion. Cela
entralne une granulométrie trop élevée des fractions lors de cet essai et la
présence de grains toujours emprisonnés dans la matrice par l'analyse du
MEB. C’est surtout le cas pour la sphalérite (ZnS) ou pratiquement tous les
grains se retrouvent dans la matrice. Ensuite, autre preuve que la dispersion
n'est pas efficace, sous l'effet de la gravité, les grains lourds libres subissent
un granoclassement. En suivant cette logique, les grains de sphalérite
auraient da se retrouver principalement dans la fraction du bas comme la
pyrite. Toutefois, ces grains sont principalement localisés dans la fraction du

haut. Pour ces raisons, cet essai démontre bien limportance de bien
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disperser notre échantillon avant d’appliquer tous les autres parametres afin

de provoquer le fractionnement voulu.

12  Conclusion

A la lumiére des essais réalisés dans ce mémoire, les résultats
obtenus fournissent des conclusions intéressantes. Il est maintenant évident
gu’il faut accorder une grande importance aux parametres applicables a un
tel systéme multiphasé. La séparation colloidale pourrait étre applicable, mais
le dosage et les paramétres devront étre trés bien établis au départ afin
d’obtenir la stabilité d’un systéme trés vulnérable a tout changement. De ce
fait, il serait envisageable d’utiliser cette methode pour la décontamination du

sédiment du lac Sussersee.

Les premiéres étapes de ce mémoire furent réalisées avec succes.
Par une mesure du Zéta initial du sédiment brut ou sans surfactant, il est
possible d’avoir une indication sur le surfactant a utiliser. Toutefois, les
étapes suivantes, soit le choix du surfactant et les essais de viscosité,
permettent de confirmer le surfactant le plus efficace pour le fractionnement
du sédiment contaminé. Ces essais donnent également une direction réelle a

la poursuite du mémoire.

Désormais, le Saratan figure en téte de liste parmi tous les surfactants
testés lors de cette étude. En effet, [l'utilisation de celui-ci permet un
fractionnement du sédiment en cinqg couches, soit deux couches en
suspension, deux couches intermédiaires et une couche de fond. Par
I'application de ce tensio-actif, un isolement partiel des phyllosilicates en

suspension est obtenu. Il est également possible d’isoler la bassanite,
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associée trés souvent au plomb, dans une des fractions intermédiaires.
Aussi, la chalcopyrite est isolée en grande partie dans l'autre fraction
intermédiaire. Il est donc possible d'envisager une possible extraction de
celles-ci du sédiment. Finalement, on dénote que les grains lourds libres se
retrouvent tout en bas de la colonne de sédiment par l'effet de la gravité.
C’est pour cette raison qu'une grande quantité de grains de pyrite se
localisent dans la fraction du bas. Toutefois, des grains de sphalérite,
emprisonnés dans la matrice, ne se retrouvent pas dans la fraction du bas.
Cela veut dire que la dispersion de I'échantillon n’est pas suffisante dans cet
essai. Méme si cette séparation démontre des signes encourageants, celle-ci

n'est pas optimisée.

Dans un troisiéme temps, I'essai tentant de reproduire la séparation a
plus grande échelle a échoué. En effet, en augmentant les parametres
géomeétriques, les résultats ont démontré qu’il fallait obligatoirement obtenir
une dispersion complete des grains afin de reproduire I'essai précédent. En
utilisant les mémes parameétres, le sédiment fut fractionné en 4 couches au
lieu de 5 couches. Méme si ces fractions démontrent des ressemblances
dans les valeurs de Zeta et de granulométrie, il n'y aucune isolation de
phases ou de contaminant. Cela laisse croire que la dispersion n'est pas

efficace.

Finalement, en effectuant un essai de lavage sur la fraction du bas de
la formation de 4 couches, il est possible d’identifier comme réel probléme la
dispersion des grains. Cet essai créa trois fractions distinctes. Ce probleme
fut présenté clairement par des granulométries trop élevées des fractions et
une mauvaise dispersion des grains lourds au microscope électronique a
balayage (MEB). Malgré le lavage, des grains lourds de sphalérites localisés

dans la fraction du haut se retrouvent toujours emprisonnés dans la matrice,
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tandis que les grains de pyrite libres se retrouvent de nouveau dans la

fraction du bas. Cet essai fut concluant.

En ce sens, un éventuel prolongement a cette étude nécessiterait une
dispersion plus efficace des grains avant l'application du Saratan. Par
exemple, un autre type d’agitation, comme un broyage humide par attrition,
pourrait étre appliqué sur le sédiment tamisé. De cette fagon, le surfactant
agirait sur tous les grains et donnerait donc une séparation plus efficace. Afin
de vérifier ce parametre, une caractérisation plus détaillée de I'enrobage du
tensio-actif sur les grains pourrait également étre effectuée. Ce faisant, le
potentiel agissant du surfactant serait exploité de fagon plus efficace lors de
la séparation des phases dans le sédiment.
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1.2

1.3

APPENDICE 1

Caractérisation de I’échantillon brut

Granulométrie de I'échantillon brut

Composition minéralogique du sédiment a la diffractométrie de
rayons-x (XRD)

Analyse du Zéeta au “ Electrokinetic Sonic Amplitude” ESA
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Computerized Inspection Systam

SAMPLE NAME : SWEET BRUT

FILE NAME : SWEET_BR
DATE ¢ 05/02/2003 ACQ. RANGE : 0.5-150 COUNTS : 1086000
TIME : 11:00 ACQ. MODE : SAMPLE S.N.F. 1 0.43
CONFIG. : 1 (0.5 A) ACQ. TIME * 70 SEC S.D.U. : 1870
CELL TYPE  : LQFLOW SAMPLE SIZE : 4 ~| CONCENTR.: 3.0E+0& #/ml
SAMPLE TYPE_ : SPECTAT, REQ.. CONE.. =+ None. SQLIDS. : 1.5E-02 %
SPECIFIC AREA , : 7.4E-01 cm2/ml

MEAN-Diameter- S.D.
Number, Length : -2.48 pm 2.33 pm
Number, Area - 3.40 um 2.5Q0 um
Number, Volume : 4.62 pm 3.16 pm
Length; Area : 4-66--um 4.25 pm
Length, Volume : 6.31 pm 4.56 pm
Area, Vokume- T 8.54 pm- 7.86 pm
Volume, Moment : 15.77 pm 14.08 um

MEDIAN Diameter MODE CONFEDENCE
Number .- 1.70 um 1.25 pm 100.00%
Area = 6.54- um 10.00 pm 99.41%

Volume : 11.05 pm 10.00 um 98.47%



VOLUME DISTRIBUTION TABLE (RANGES)

RANGE (microns) LOCAL (%) UNDER (%) ~-CUMULATIVE-OVER (%)
0.0 - 1.0 0.11 0.11 99.89
1.0 - 2.0 1.05 1.16 98 .84
2.0 - 3.0 2.63 3.79 96.21
3.0 — 420 4.39 8.17 91.83
4.0 - 5.0 4.81 12.99 87.01
5.0 - 6.0 5.68 18.67 81.33
6.0 - 7.0 6.95 25.62 74.38
7.0 - 8.0 5.92 31.54- 63.46
8.0 - 9.0 5.73 37.27 62.73
9.0 - 10.0 6.19 43.46 56 .54

10.0 -  20.0 34.40 77.85 22.15
20.0 -  30.0 9.21 87.06 12.94
30.0 - 40.0 3.78 90.84 9.16
40.0 - 50.0 3.36 94.20 5.80
50.0 -  60.0 2.21 96.41 3.59
60.0 -  70.0 3.43 99.84- 8.16
70.0 -  80.0 0.16 100.00 .00
80.0 -  90.0 0.00 100.00- 0.00
90.0 - 100.0 0.00 100.00 0.00

100.0 - 150.0 0.00-- 100.00- 0-.00 -



PROBABILITY VOLUME DISTRIBUTION

Name: SUWELET BRUT
1.5E-B4 cc/ml (180.8) Hean(nu): 4.62)m
Mode at 16.88 pn S.D.(nud: 3.16¢nm
<¢ SCALE RANGE (pm): B.5 - 158.8 >>
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C:\ESA9800\LastData.SPD

Single Point

ESA-980(

Notes: Sweet brut nouvel appareil Test Date: 07/08/2003

Summary Data
Zeta ESA Mobility Phase pH Temperature Conductivity
(mV) (mPa*M/V) (m"2/V*s) (degree) (degree C) (uS/em)
Mean: -69.38 -0.237 -5.19E-9 16.33 7.79 2475 225.58
StdDev: 0.31 0.001 1.77E-11 0.83 0.02 0.09 2.63
Method
Signal Solvent
Frequency 1.050 MHz Identifier Water
Particles Density 0.997 gm/cc
Density 2.530 gm/cc Viscosity 0.890 cp
Diameter 11.050 microns Visc. Temp. Coeff.  -2.000 %/C
Volume Percent 2.0% Dielectric Constant 78.360
Weight Percent 4.99% Speed of Sound 1490.000 m/s

Single Point Parameters
Samples/Reading 5

Comments/Description

Default Setup for 10 Vol% Ludox TM colloidal Sillica

- Page I -




2.1

2.2

2.3

2.4

APPENDICE 2

Viscosité et la sélection

Tableau récapitulatif des titrations effectuées en laboratoire
Comptage des grains au microscope électronique a balayage (MEB)
Analyse a la diffractométrie de rayon-x (XRD) de I'essai Saratan 60 ml

Analyse a la diffractométrie de rayons-x (XRD) de 'essai MPNa 30 ml



Essais de viscosité sur Sweet Lake conc. 10%

Essais de viscosité

Surfactant: Saratan conc. 10%
Quantité (ml)

Viscosité (CPs)

Echant.Brut (conc. 10%) 160
5 140
10 120
15 108
20 92
25 88
30 75
35 62
40 62
45 62
50 59
55 56,5
60 56

Essais de viscosité

Surfactant: Disal conc. 10%
Quantité (ml)

Viscosité (CPs)

Echant.Brut (conc. 10%) 152
5 110

10 96

15 86

20 77

25 72

30 69

35 69

40 68

. 45 61
50 60

55 56

60 56




Essais de viscosité

Surfactant: MPNa conc. 10%

Quantité (ml) Viscosité (CPs)
Echant.Brut (conc. 10%) 152
5 _ 75 |
10 58
15 50
20 48
25 45
30 41
35 40
40 40
45 38
50 36
55 36
60 36

Essais de viscosité

Surfactant: Tamol conc. 10%

Quantité (ml) Viscosité (CPs)
Echant.Brut (conc. 10%) 197
5 153
10 133
15 118
20 106
25 94
30 83
35 80
40 73
45 70
50 | 67
55 B 59
60 49
65 45
70 _ 45 |
75 35

80 35




Tests de viscosité
Comptage des grains lourds

MpNa 30ml

Partie du bas :

Point Area Perimeter Diameter
1 2.82 6.55 1.96

2 4.04 9.42 2.76

3 1.08 5.23 1.54

4 0.21 1.81 0.54

5 0.12 1.36 0.40

6 2.31 6.26 1.85

7 0.30 2.20 0.66

Partie intermédiaire:

Point Area Perimeter Diameter
1 0.59 3.07 0.92
2 0.09 1.23 0.36
3 0.36 2.58 0.75
4 0.04 0.84 0.24
5 0.10 1.29 0.38
6 0.08 1.13 0.33
7 0.13 1.45 0.43
8 0.01 0.45 0.11
9 0.14 2.07 0.58
10 0.44 2.64 0.80
11 0.10 1.39 0.40
12 0.13 1.61 0.47
13 0.62 3.32 0.95
14 0.10 1.39 0.40
15 0.06 1.23 0.35
16 0.06 1.39 0.39
17 0.28 2.13 0.64
18 0.33 242 0.72

19
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36

0.09
0.03
0.01
0.15
0.03
0.33
0.26
0.19
10.75
0.03
0.03
0.15
0.12
0.23
0.04
0.12
0.08
0.24

1.29
0.68
0.45
1.68
0.68
2.30
2.16
1.81
29.86
0.68
0.68
1.61
1.39
2.10
0.84
1.61
1.39
2.26

0.38
0.18
0.11
0.49
0.18
0.69
0.62
0.54
4.53
0.18
0.18
0.47
0.41
0.61
0.24
0.47
0.39
0.63



37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52

Saratan 30 mi

Partie du bas:

10.27
0.04
0.03
0.12
0.18
0.01
0.32
0.66
0.21
0.10
0.04
0.09
0.04
0.03
1.09
0.36

Point Area Perimeter Diameter

14.82
0.91
0.68
1.52
2.26
0.45
2.39
3.26
2.00
1.36
0.91
1.39
0.91
0.68
4.10
2.36

4.06
0.26
0.18
0.45
0.60
0.11
0.70
0.98
0.58
0.40
0.26
0.40
0.26
0.18
1.23
0.71

OO ~NOO AP WN -~

0.21
1.58
0.14
2.51
0.96
3.75
1.12
0.37
0.53
0.27
1.07
0.21
0.62
0.43
0.27
0.34

1.81
5.09
1.51
6.16
3.97
8.47
4.18
242
2.93
2.12
5.43
1.81
3.15
2.63
2.12
242

0.53
1.52
0.44
1.86
1.19
2.54
1.25
0.72
0.88
0.63
1.3
0.53
0.95
0.79
0.63
0.72

53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68

17
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32

0.06
0.19
0.10
0.21
0.06
0.03
0.18
0.04
0.36
0.03
0.82
0.04
0.24
0.06
0.08
0.19

0.69
3.09
1.99
1.01
1.10
1.67
0.34
0.21
0.21
0.78
5.10
0.64
0.46
0.34
1.10
5.10

1.23
1.91
1.39
1.84
1.07
0.68
1.68
0.91
2.62
0.68
4.32
0.91
2.00
1.07
1.23
1.84

3.27
8.60
7.88
3.88
4.09
5.04
2.33
1.81
1.81
3.79
12.55
3.66
276
2.33
4.18
10.29

0.35
0.56
0.40
0.54
0.31
0.18
0.50
0.26
0.75
0.18
1.14
0.26
0.59
0.31
0.36
0.54

0.98
2.52
2.32
1.18
1.23
1.53
0.69
0.53
0.53
1.13
3.59
1.06
0.82
0.69
1.26
2.95



Partie intermédiaire:

Point Area Perimeter Diameter

1 0.16  1.73 0.50
2 423 8.65 2.53
3 0.30 233 0.69
4 546  9.29 2.78
5 0.11 1.42 0.41
6 0.43 267 0.79
7 025 224 0.66
8 0.11 1.64 0.46
9 0.11 1.81 0.53
10 032 237 0.69
11 0.18 1.73 0.50
12 0.09 1.21 0.34
13 0.09 1.21 0.34

Saratan 60 ml

Partie du bas:

Point Area Perimeter Diameter

1 0.82 4.54 1.31 19 1.85 6.72 1.97
2 1.23 4.91 1.40 20 535 9.18 2.75
3 2.26 6.08 1.80 21 1.23 5.18 1.49
4 0.41 2.72 0.74 22 1.44 4.91 1.43
5 0.62 3.63 1.02 23 926 1239 3.68
6 0.21 1.81 0.45 24 1.65 5.18 1.51
7 0.21 1.81 0.45 25 926 12.39 3.63
8 4.52 8.91 2.63 26 1090 14.58 4.20
9 0.21 1.81 0.45 27 8.64 13.56 4.07
10  0.41 272 0.74 28 1.03 5.82 1.68
11 1.44 4.91 1.43 29 3.70 8.01 2.36
12 0.21 1.81 0.45 30  0.62 3.36 0.94
13 0.82 4.00 1.14 31 16.25 20.62 5.21
14 0.21 1.81 0.45 32 288 7.37 2.17
15  2.88 7.74 217 33 1.23 4.54 1.31
16 0.21 1.81 0.45 34 1090 23.18 6.02
17 1.03 4.27 1.23 35 1.03 4.27 1.23
18 3.29 8.27 2.44 36 2461 2212 7.80



37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
69
70
71
72
73
74
75
76
77
78
79

0.41
0.41
1.23
0.21
1.23
0.21
1.03
10.28
0.82
1.65
1.03
1.03
0.82
0.41
0.62
23.24
0.62
2.88
2.88
18.72
2.26
0.82
0.41
2.06
0.21
0.21
5.96
0.41
3.91
3.29
0.82
2.67
4.73
0.62
2.47
0.82
6.58
0.21
0.21
3.29
0.41
1.23
4.52

2.72
2.72
5.82
1.81
4.91
1.81
4.27
13.03
4.00
5.18
4.27
4.27
4.54
2.72
3.36
21.94
3.63
8.27
7.37
23.54
6.08
4.00
272
6.19
1.81
1.81
9.82
2.72
8.01
7.63
4.00
7.74
8.91
3.63
6.72
4.00
10.84
1.81
1.81
8.27
2.72
4.54
8.65

0.74
0.74
1.68
0.45
1.43
0.45
1.23
3.84
1.14
1.51
1.23
1.23
1.31
0.74
0.94
6.49
1.02
2.42
2.18
6.99
1.80
1.14
0.74
1.81
0.45
0.45
2.93
0.74
2.38
2.28
1.14
2.20
2.65
1.02
1.95
1.14
3.19
0.45
0.45
2.33
0.74
1.31
2.56

80
81
82
83
84
85
86
87
93
94
95
96
97
98
99
100
101
102
103
104
105
106
107
108
109
110
111
112
113
114
115
116
117
118
119
120
121
122
123
124
125
126
127

0.62 3.36
0.41 2.72
0.62 3.63
3.50 11.64
6.99 10.73
2.47 8.91
0.21 1.81
0.82 4.27
2.26 6.08
5.14 9.29
5.55 9.67
9.26 13.03
5.76 9.82
0.21 1.81
1.03 4.91
2.26 6.46
0.21 1.81
1.85 5.44
29.00 21.04
0.41 2.72
9.67 12.65
0.41 272
1.65 544
1.23 4.54
0.62 3.63
1.23 4.91
3.70 8.65
1.23 4.54
0.21 1.81
0.62 3.36
0.41 2.72
1.03 5.44
4.94 8.65
0.41 2.72
0.41 2.72
3.50 8.01
3.09 7.37
2.26 6.08
3.91 8.01
1.23 4.54
0.82 4.00
0.21 1.81
2139 26.17

0.94
0.74
1.02
2.75
3.21
2.62
0.45
1.23
1.80
2.74
2.88
3.78
2.92
0.45
1.40
1.89
0.45
1.59
6.32
0.74
3.79
0.74
1.59
1.31
1.02
1.43
2.50
1.31
0.45
0.94
0.74
1.59
2.60
0.74
0.74
2.36
2.15
1.80
2.40
1.31
1.14
0.45
6.32



128 1.44 5.18 1.51
129 1.44 5.55 1.61
130 0.21 1.81 0.45
131 1.85 6.19 1.76
132 1543 1522 4.60
133 4.32 8.65 2.56
134 0.82 4.27 1.20
135 12.96 1447 4.35
136 0.21 1.81 0.45
137  3.91 8.01 2.36
138 0.41 2.72 0.74
139 4.73 8.80 2.65
140 967 12.28 3.72
Partie intermédiaire:

Point Area Perimeter  Diameter
1 1.76 6.41 1.73
2 0.32 2.32 0.70
3 0.30 2.23 0.65
4 0.23 2.07 0.62
5 0.32 2.32 0.68
6 0.90 474 1.36
7 0.05 1.07 0.30
8 0.04 0.91 0.26
9 0.03 0.68 0.18
10 0.01 0.45 0.1
11 0.85 6.95 2.10
12 0.41 2.55 0.77
13 0.05 0.91 0.26
14 0.05 1.13 0.33
15 0.14 1.61 0.48
16 0.06 1.36 0.40
17 0.08 1.23 0.35
18 587 10.53 2.98
19 0.01 0.45 0.1
20 0.04 0.91 0.26
21 0.41 2.62 0.78
22 0.03 0.68 0.18
23 0.04 0.84 0.24
24 0.05 0.91 0.26

141
142
143
144
145
146
147
148
149
150
151
152
153

0.62
9.87
2.06
0.41
0.21
0.41
1.23
0.62
0.41
4.32
0.21
1.03
2.47

3.63
12.39
6.19
2.72
1.81
2.72
4.91
3.36
2.72
8.65
1.81
4.27
6.46

1.02
3.71
1.81
0.74
0.45
0.74
1.40
0.94
0.74
2.56
0.45
1.23
1.91



25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36
37
38

5.68
0.01
1.50
0.41
0.01
0.91
0.01
0.09
0.09
0.08
0.13
0.33
0.17
0.03

9.38
0.45
6.13
2.55
0.45
3.87
0.45
1.29
1.23
1.23
1.68
2.39
1.71
0.68

2.79
0.11
1.78
0.76
0.11
1.15
0.11
0.38
0.36
0.36
0.50
0.71
0.51
0.18
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3.1

3.2

3.3

3.4

3.5

3.6

APPENDICE 3

1" tentative de fractionnement du sédiment

Fractions en suspension a la diffractométrie de rayons-x
Fractions intermédiaires a la diffractométrie de rayon-x
Fraction du bas a la diffractométrie de rayon-x
Granulomeétrie de la fraction intermédiaire
Granulométrie de la seconde fraction intermédiaire

Granulométrie de la fraction du bas
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G A T, A I - - B =3 - L @) Q
Computerized InspeCcttiorn Sy sttam
STATISTICS

SAMPLE NAME- : BAS PALE 3/5TD2SEMAINES
FILE NAME BASPALE
DATE 05/02/2003 ACQ. RANGE 0.5-150 COUNTS 64479
TIME" 19:02 "ACQ. MODE SAMPLE S.N.F. 0.39
CONFIG. 1 (0.5 A) " ACQ. TIME 150 SEC §.D.U. 1066
CELL TYPE" LOFLOW SAMPLE STIZE 4 (ABORTED) CONCENTR.: 6.4E+05 #/m
SAMPLE TYPE SPECIAL "REQ. CONF. None SOLIDS 4.4E-04 %
SPECIFIC AREA : 8:1E-01 cm?/ml

MEAN Diameter .D.
Number, Length- 1.62 pm- 1.01 pm
Number, Area 1.91 upm 1.05 um
Number, Volume- - : 2.36 pm 1.25 um
Length, Area : 2.25 pm 1.74 um
Length, Volume : 2.84 um 1.84 pm
Area, Volume : 3.59 um 3.35 um
Volume; Moment . 6.71 um 5.73 um

MEDIAN Diameter MODE CONFIDENCE
Number 1.39-um 1.25-pm- - 100.00% -
Area 2.61 um 2.75 um 100.00%
Volume- T 4.40 pm 14 .62 um 99+:65%



PROBABILITY VOLUME DISTRIBUTION

Name: BAS PALLE 3/5TDZSEMAINES Median © 4 .40pm
4.4E-86 cc/nl1(1d8.8) Meaninu): 2.36pmn Mean(um): 6.71pm
Hode at 14.62 pn S.D.nu): 1.25pm S.D.(um): 5.73pm
<< SCALE BRANGE (pm): 8.5 - 1%8.8 > Conf (um) 1 99.65 «
108y, T 28 |
30,8 —~ |
I |
80,87 P |
| |
708,87 |
| I
o0, |
50,87~ 16 |
49,8 - |
I |

I 7 I
28,874 |
o T I
18,82+ |t |
, pzifll .
.82 T
Size (in microns)
Log Scatle

JOLUME DISTRIBUTION TABRLEL (RANGES)

RANGE (microns) LOCAL (%) UNDER (%) -CUMULATIVE-OVER (%)
0.0 - 1.0 0.82 0.82 99.18
1.0 -- 2.0 13.19 14.01 85.99
2.0 - 3.0 17.38 31.39 68.61
3.0 - 4.0 14-.69 46 .07 5}.93
4.0 - 5.0 9.94 56.01 43.99
5.0 — 6.0 7.01 63.02 3?.98
6.0 - 7.0 5.41 68.43 31.57
7.0 - 8.0 3.25% 71.69 2$.3l
8.0 - 9.0 2.50 74 .19 25.81
9.0 — 10- 0 3.51 77 .70 22.30

10.0 - 20.0 18.74 96 .44 3.56
20.0 - 30.0 3.56 100.00 Q.OO
30.0 - 40.0 0.00 100.00 0.00
40.0 - 50:.0 0.00- 100.00 0.00
50.0 - 60.0 0.00 100.00 0.00
60.0 - 70.0 0.00 100.00 0.00
70.0 - 80.0 0.00 100.00 0.00
80.0 — 90.0 0.00 100.00 0.00
90.0 - 100.0 0.00 100.00 0.00
100.0 - T50.0 .00 TO00.060 0.00



= A 1.

2y

I

Computexriz=zed

< I

InNnspect o

STATISTICS

SAMPLE NAME :

BAS INTERMEDIAIRE 2/5

=

FILE NAME Data Not Saved.

DATE 05/02/2003 ACQ. RANGE 0.5-150
TIME 22:15 ACQ. MODE SAMPLE
CONFIG. 1" (0.5 A) ACQ. TIME : 251 SEC
CELL TYPE" LQFLOW SAMPLE "SIZE : 4
SEMPLE TYPE SPECIAL REQ. CONF. : None

SPECIFIC AREA-

Number, Length-
Number, Area
Number, Volume
Length, Area
Length, Veolume-
Area, Volume
Volume, Moment

Number
Area
Volume

6.7E=01 cm2/ml

MEAN

N XG RWERENE

Diameter

.65- pum
.37
56
.40
.23
.04
54

pum
um -
pm
— /j'm_
pm
pm- -

MEDIAN Diameter

.18 -um
: 5.97 um
. 12.53 um

1
1
2
3
4
7
9

1
10
13

— L O O
Syvystaeaem
COUNTS 85714

S.N.F 0.39
5.D.U. : 478
CONCENTR. : 7.3E¥05 #/m
SOLIDS 1.7E-03 %

S.D.

70 pm

.85 um

. um

.97 pm

<3 7 pm

.23 um

51 um

MODE CONFIDENCE

25 - pm- 109100%

.00 um 99.73%

- 3 O 'um 9_9_.9 1%



PROBABILITY VOLUME DISTRIBUTION

Name: BAS INTERMEDIAIRE 2/5
1.7E-H5 co/ml(160.82) Mean(nu): 3.56pm
Hode at 13.380 pm S.D.(hu):  2.56pm
<<{ SCALE RANGE (pml>: 8.5 - 156.8 >>
108y, TZ@'/.
98,0,
I
88.87+
| .
8.8/
oo
h8.0y g
48 .8, /
I FR—
30 .82+ A -
| A -
20,8/
|
18,8
8 IBZ I— - L g
VOLUME DISTRIBUTION TABLLE (RANGES)
RANGE (microns) LOCAE (%)
0.0 - 1.0 0.36 0.36
1.0 — 2.0 2.75 3.11
2.0 - 3.0 3.23 6.34
3.0 - 4.0 3.50 9.85
4.0 - 5.0 3.78 13.63
5.6 — 6.0 412 17.75-
6.0 - 7.0 4 .47 22.22
7.0 - 8.0 4 .33 26 .55
8.0 - 9.0 5.14 31.69
9.0 — 16-.¢ 6.70 38-.39-
10.0 - 20.0 38.45 76 .84
20.60 - 30.0 1415 90.99
30.0 - 40.0 7.77 98.76
40-.0 —- 56.0 1.24 100-.00-
50.0 - 60.0 0.00 100.00
60.0 - 70.0 0.00 100.00
70.0 - 80.0 0.00 100.00
800 — 90.0 0.00- 100- 00
90.0 - 100.0 0.00 100.00
0.0 - TRO . O 0.00 100000

Median | 12
Mean(um): 14.54pm
S.b.lum): 9.51pm
Conf (vm): 99,91 «

.53pm

| T |
5

Size (in microns)

Log Scale

99

o3

90
86

1eg 150

UNDER (% }~€UMULATIVE-OVER (%)
.64
.89
.66
.15
.37
.25
.78
.45
.31
.61
.16
.01
.24
.00
.00
.00
.00
.00
.00
oo



G A 1L A I - ( xr = - 1 @) O

Computerized InSpectbiorn Sy stem

_STATISTICS

SAMPLE-NAME- : BAS 1/5

FILE NAME : BAS1_5
DATE- - 05/02/2603 | ACQ. RANGE : 0.5-150 COUNTS r 279385
TIME : 22:37 . ACQ. MODE : SAMPLE S.N.F. : 0.39
CONFIG. : 1 (0.5 A) . ACQ., TIME : 403 SEC S.D.U. 1113
CELL TYPE : LQFLOW 'SAMPLE_STZE :.4 (ABORTED) | CONCENTR.: 2.4E+05 #/m
SAMPLE TYPE : SPECTATL REQ. CONF. : None CSOLIDS : 6.2E-03 %
SPECIFIC AREA : 7.1E-01 cm?2/ml

MEAN Diameter S.D.
Number, Length : 3.85 um 4.05 pm
Number, Area = 559 -pm- 4. 41 pm
Number, Volume : 7.93 pm 5.75 um
Length; Area- > 8.1% um 7296 pm
Length, Volume : 11.37 pm 8.60 um
Area, Volume -~ 1593 pmr 13:84 um
Volume, Moment : 27.95 pm 18.46 um

MEDIAN Diameter MODE™ CONFIDENCE
Number : 2.68 _um 2.75 pm 100.00%_ .
Area b 11.38 pm- 11.60-pm 98.15%
Volume : 22.96 um 45.76 pm 99.80%

_STATICSTIOS

SPECIFIC AREX ¢ 7.IE=01 cm?/ml

MEAN Diameter S.D.
Number, Length - 3-.85 pm 4.65 pm
Number, Area : 5.59 um 4.41 pum
Number; Volume- - 7.93 um- 5.75 upm
Length, Area : 8.11 pm 7.96 um
Length; Volume = 11. 37 pm- 8= pm
Area, Volume : 15.93 um 13.84 um
Volume, Moment . 2°F. 95~ pm- 18- 46 ..um

MEDIAN Diameter MODE CONFIDENCE
Number - 2.68 um 2.75 pm- 166 00%
Area : 11.38 um 11.00 um 98.15%

Votume- = 22.9%6 um 45:76- pm - 99~ 80%-



Hame: BAS 1/5
6.2E-85 ce/nl (160 .6
Mode at 45.76 pPm

<< SCALE RANGE (pm): 8.5 —~ 158.6 »>>

PROBABILITY VOLUME DISTRIBUTION

1@B‘ATZBZ
998, -
|
88.8, -
|
78.874
o
60.8y -
SB.BZJI-lB‘A
40 .6, 4
|
39.87
|
28.879
.
18.8/7
|
0.8 T ;
g5 i fa L
YOLUME CISTRIBUTION TABLE (RANGES)
RANGE (microns) LOCAL- (%)
0.0 - 1.0 0.01
1.0 - 2.0 .15
2.0 - 3.0 0.52
3.0 - 4.0 1.08
4.0 - 5.0 1.50
5.6 - 6.0 .80
6.0 - 7.0 2.18
7.0 - 8.0 2.53
8.0 - 9.0 2.90
9.0 - 0.0 3.46
10.0 - 20.0 29 .38
20-.0 - 30-. 0 14-.87
30.0 - 40.0 12.38
40.0 - 50.60 1T.78
50.0 - 60.0 8.17
&0-.0 - 70.0 5.37
70.0 - 80.0 1.92
80-.0 - 96-. 6 0-. 60
90.0 - 100.0 0.00
1060-.0 - 15060 0. 600

Mean(nu):
S.D.(nvd:

7.93pm
5.75pm

Median : 22.96pm
Mean(um) ! 27.95pm
S.D.(um): 18.46pm
Conf (em): 99.80 4

i O

Size (in microns)
- Loy Scale

UNDER%%}—QUMGLATIVE—O¥ER(%)

0.01 99.99
0.17 99.83
0.68 99.32
1.76 92.24
3.26 96.74
5. 06 92.94
7.24 92.76
9.77 93.23
12.67 87.33
16 .12 83.88
45 .51 54 .49
60.38 39.62
72.76 27.24
8454 15.46
92.71 7.29
98.08- %.92
100.00 .00
100 06 0.00
100.00 0.00
100600 6.00



4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

4.7

4.8

4.9

APPENDICE 4

2° tentative de fractionnement du sédiment

Composition minéralogique de la suspension claire et de la suspension
foncée a la diffractométrie de rayon-x (XRD)

Composition minéralogique de la fraction intermédiaire a la
diffractométrie de rayon-x (XRD)

Composition minéralogique de la fraction du bas a la
diffractométrie de rayon-x (XRD)

Granulométrie des particules de la fraction intermédiaire par le
granulométre au laser Galai (CIS 100)

Granulométrie des particules de la fraction du bas par le
granulométre au laser Galai (CIS 100)

Valeur du Zéta de la suspension claire par I'analyse au
“Electrokinetic Sonic Amplitude” ESA

Valeur du Zéta de la suspension foncée par 'analyse au
“Electrokinetic Sonic Amplitude” ESA

Valeur du Zéta de la fraction intermédiaire par I'analyse au
“Electrokinetic Sonic Amplitude” ESA

Valeur du Zéta de la fraction du bas par I'analyse au
“Electrokinetic Sonic Amplitude” ESA
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Computerized InsippeCctliorn Sy stem

it

STATISTICS

SAMPLE NAME : SWEET + SARATAN 1% PARTIE INTERM‘SUS’2/4

276544
0.39
2948
1.1E+06
4.1E-03

CONFIDENCE

100.00%

FILE NAME : Data Not Saved.
DATE : 08/02/2003 ACQ. RANGE : 0.5-150 COUNTS
TIME 1 20:30 ACQ. MODE : SAMPLE S.N.F.
CONFIG. : 1 (0.5 A4) ACQ. TIME : 192 SEC S$.D.U. :
CELL TYPE : LOFLOW SEMPLE SIZE : 4 CONCENTR. :
SAMPLE TYPE : SPECIAL REQ. CONF. : None SOLIDS
SPECIFIC AREA r 7.5E-01 cm?/ml
MEAN Diameter S.D.
Number, Length 2.46 pm 1.94 um
Number, Area 3.13 um 2.06 um
Number, Volume 4.19 pm 2.60 um
Length, Area 4 .00 pm 3.74 pm
Length, Volume 5.47 pm 4.02 pm
Area, Volume : 7.49 um 7.65 um
Volume, Moment : 15.31 pm 13.33 um
MEDIAN Diameter MODE
Number - : 1.93 pm 1.25 pum
Area : 5.00 pum 3.25 um

Volume : 10.40 pm 13.30 um

99.53%
98.71%



PROBABILITY VOLUME DISTRIBUTION
Name: SWEET + SARATAN 1» PARTIE INTERM SUS .24 Hedian @ 18.4bpn

Hode s 1030 Syt 2 barn o 13 350

<< SCALE RANGE (pm): 8.9 - 158.8 >> Conf(um): 98.71 »
1887 -|-2E1z 1
5.0/ o |
0.8/ |
.8/ " |
60,8 |
5@.8%'1‘18% :
48.8z-4| :
38.8/+ - |
0.8 |
19,8/ ‘ mﬂﬂ H |
8804777 T T

.5 | /A O 14 2 e iag 150

Size (in microns)
Loa Scale
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Computerizaed Inspectiorn System

STATISTICS

SAMPLE NAME : SWEET + SARATAN 1% PARTIE BAB.1/4

FILE NAME : SARBAS
DATE : 08/02/2603
TIME : 22:46
CONFIG. =1 (0.5 A}
CELL TYPE . LOFLOW

SAMPLE.TYPE. : SPECIAL.

SPECIFIC AREA

Number, Length
Number, Area
Number, Volume
Length, Axea
Length, Volume
Area, Volume
Volume, Moment

Numbex
Axrea
volume

- REQ. RANGE

ACQ. MODE

. ACQ. TIME
SAMPLE SIZE

REQ. CONF.

MEAN

Qo

11.
16.
35.

Diameter

.14
.73
.23
.95

60
93
66

.0E-01 cm2?/ml

SAMPLE

MEDIAN Digmeter

3.06 um
10.68 um
27.11 um

COUNTS - 223144
S.N.F. - 0.39
S.D.U. : 2724
CONCENTR.: 8.9E+05 #/¢
SOLIDS. 1. 2.6E-Q02 %
o ™
3.97 um
4 .28 um
5.70 um
8.45 um
9.21 um
17.81 um
27 .17 um
MODE CONFIDENCE
3.75 um 100.00%
11.00 pm 96 .05%
60.87 um 99.55%



PROBABILITY UOLUME DISTRIBUTION.
Name: SWEET + SARATAN 1x PARTIE BAB.1/4 Hedian @ 27.11pn
2.6E-84 cc/ml(188.8x) Mean(nu): 8.,23¥m MeanCum): 35 _.66pm
Mode at 68.87 pm S.D.(uu)! 5.78¥n S.D.Cum): 27 .17pm
<< SCALE RANGE. (pm): @.5 — 158.8 >> Conf Cum): 99.55 x

108 28

BB.Bz-:

8.8+

?ﬁ.‘ﬂz-i

68 .82

58.8'/.4|-182

48.62-3

30821

ZH.E’r/.-:-

19,82~ | q
8.5 | 2 g 16 20 ] 186 154

Size (in microns)
Log Scale




C:\My Documents\sylvain\Saratan + sweet partie suffimpler®dilett. SPD ESA-980(
Notes: partie claire de la suspension = Saratan 1% + Sweet brut Test Date: 08/28/2003
Summary Data
Zeta ESA Mobility Phase pH Temperature Conductivity
(mV) (mPa*M/V) (m"2/V*s) (degree) (degree C) (uS/cm)
Mean: 18.46 0.011 3.74E-9 115.60 7.38 19.45 272.07
StdDev: 0.38 0.000 7.58E-11 0.00 0.00 0.04 0.52
Tabular Data
TimeStamp Zeta ESA Mobility Phase pH Temperature Conductivity
(mV) (mPa*M/V) (m"2/V¥s) (degree) (degree C) (uS/cm)
13:15:52 18.05 0.011 3.66E-9 115.76 7.39 19.44 271.79
13:15:55 18.41 0.011 3.73E-9 115.18 7.38 19.43 271.75
13:15:58 18.29 0.011 3.71E-9 114.69 7.38 19.52 271.69
13:16:03 18.46 0.011 3.74E-9 115.41 7.38 19.44 27217
13:16:07 19.07 0.011 3.86E-9 116.99 7.38 19.44 272.94
Method
Signal Solvent
Frequency 1.042 MHz Identifier water
Particles Density 0.997 gm/cc
m 2.530 gm/cc Viscosity 0.890 ¢cp
Diameter 3.500 microns Visc. Temp. Coeff.  -2.000 %/C
Volume Percent 0.1% Dielectric Constant 78.360
Weight Percent 0.3% Speed of Sound 1490.000 m/s

Single Point Parameters
Samples/Reading 5

Comments/Description
Avant test viscosite

- Page ] -




C:\My Documents\sylvain\Saratan + sweet partie su§idghc®oinic4. SPD ESA-980(
Notes: partie foncee de la suspension = Saratan 1% + Sweet brut Test Date: 08/28/2003
Summary Data
Zeta ESA Mobility Phase pH Temperature Conductivity
(mV) (mPa*M/V) (m"2/V*s) (degree) (degree C) (uS/cm)
Mean: 24.84 0.015 4 99E-9 96.32 7.44 20.18 415.96
StdDev: 0.36 0.000 7.37E-11 0.00 0.02 0.03 1.08
Tabular Data
TimeStamp Zeta ESA Mobility Phase pH Temperature Conductivity
(mV) (Pa*M/V) (M"2/Vs) (degree) (degree C) (uS/cm)
13:27:01 24 .88 0.015 5.00E-9 97.03 7.44 20.16 415.78
13:27:04 25.16 0.015 5.05E-9 95.21 7.47 2017 414.21
13:27:06 24 .56 0.015 4.93E-9 97.39 7.44 20.16 416.44
13:27:09 24 .38 0.015 4 90E-9 96.51 7.42 20.17 417.05
13:27:12 25.20 0.015 5.07E-9 9545 7.42 20.23 416.33
Method
Signal Solvent
Frequency 1.033 MHz Identifier water
Particles Density 0.997 gm/cc
Density 2.530 gm/cc Viscosity 0.890 cp
Diameter 3.600 microns Visc. Temp. Coeff. ~ -2.000 %/C
Volume Percent 0.1% Dielectric Constant 78.360
Weight Percent 0.3% Speed of Sound 1490.000 m/s

Single Point Parameters

Samples/Reading 5

Comments/Description
Avant test viscosite

- Page I -




C:\My Documents\sylvain\LastData. SPD Single Point ESA-980(
Notes: partie intermediaire = Saratan 1% + Sweet brut Test Date: 08/28/2003
Summary Data
Zeta ESA Mobility Phase pH Temperature  Conductivity
@) @Pa*M/V)  (m2/Ves)  (degree) (degree C) (uS/em)
Mean: -139.36 -0.036 -1.01E-8  14.88 8.03 19.83 118.72
StdDev: 0.56 0.000 3.55E-11  1.20 0.01 0.08 042
Method
Signal Solvent
Frequency 1.041 MHz Identifier water
Particles Density 0.997 gm/cc
Density 2.530 gm/cc V%soosity 0.890 cp
Diameter 10.400 microns visc. Temp. Coeff.  -2.000 %/C
Volume Percent 0.2% Dielectric Constant  78.360
Weight Percent 0.4% Speed of Sound 1490.000 m/s

Single Point Parameters
Samples/Reading 5

Comments/Description
Avant test viscosite

- Page I -




D:C;Wy Documents\sylvain\LastData. SPD

Single Point

ESA-980

Notes: partie bas = Saratan 1% + Sweet brut apres lavage Test Date: 12/17/2003

Summary Data
Zeta ESA Mobility Phase pH Temperature Conductivity
(mV) (mPa*M/V) (m™2/V*s) (degree) (degree C) (uS/cm)
Mean: -192.35 -0.252 -5.52E-9 7.44 7.58 21.10 466.79
StdDev: 1.57 0.002 421E-11  0.44 0.01 0.05 0.28
Method
Signal Solvent
Frequency 1.056 MHz Identifier water
Particles Density 0.997 gm/cc
Density 2.530 gm/cc Viscosity 0.890 cp
Diameter 27.110 microns Visc. Temp. Coeff. -2.000 %/C
Volume Percent 2.0% Dielectric Constant 78.360
Weight Percent 4.9% Speed of Sound 1490.000 m/s

Single Point Parameters
Samples/Reading 5

Comments/Description
TEST SWEET + SARATAN 1%

- Page | -




APPENDICE 5

Essai de lavage

5.1  Composition mineralogique des différentes fractions a la diffractométrie
de rayon-x (XRD)
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