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RESUME

La présence de muscovite libre dans les résidus miniers peut impacter négativement la résistance
mécanique et les propriétés rhéologiques des remblais en pate cimentés, comme observé dans
d'autres matériaux cimentaires. Cette étude vise a évaluer 1'impact de la teneur en muscovite des
résidus sur la consistance et la rhéologie des remblais en pate cimentés (RPC). Des mélanges de
RPC ont été préparés a partir de deux types de résidus (RW et RL) avec des pourcentages solides
compris entre 69% et 74%. L'étude de 'influence de la muscovite s'est appuyée sur l'incorporation
de muscovite libre pure allant de 14% a 25% dépendamment de la teneur initiale dans chaque
résidus miniers. Ces mélanges ont été cimentés avec 5% de liant binaire GU (ciment Portland a
usage général)/Slag(scories) (20/80). De plus, d’autres mélanges de RPC ont été confectionnés
cette fois-ci avec 5% de ciment HE dans I’intérét de comparé 1’effet du type de liant. Dans ce cas,
les teneurs de la muscovite amendée vont de 15% a 19% pour un seul type de résidus minier. Aussi,
des pates de muscovite pure seule et cimentée ont été¢ ¢laborées afin d’étudier le minéral
problématique isolé du systéme. Ces pates monominérales comportent des pourcentages solides
variés, allant de 68% a 76% et des P2oum qui varient de 31% a 63%. Des essais d'affaissement au
cone d'Abrams et des analyses rhéologiques ont été réalisés pour chaque mélange de RPC. Les
résultats indiquent une réduction de la hauteur d'affaissement ainsi qu'une augmentation du seuil
de cisaillement et de l'indice d'écoulement de Herschel-Bulkley et de la viscosité au taux de
cisaillement infini de Cross, avec I'augmentation de la teneur en muscovite dans le RPC pour un
pourcentage solide donné. Par conséquent, une augmentation de la quantit¢ d'eau doit étre
envisagée pour maintenir la fluidité requise du remblai en pate cimenté, ce qui augmente le rapport
eau-liant et peut affecter la résistance mécanique. Une méthode est présentée pour déterminer la
quantité de ciment a incorporer dans le remblai en pate cimenté afin de maintenir un rapport eau-
liant de la recette de remblai en pate cimenté initiale. De plus, méme en variant le type de liant, les
mémes tendances sont observées en termes de rhéologie. Concernant 1’étude des pates de
muscovite pure, le seuil de cisaillement et la viscosité sont directement proportionnels au
pourcentage solide, mais sont inversement proportionnels au pourcentage de particule fines. La
présence de 5% GU/Slag avec la muscovite pure a provoqué une augmentation considérable du

seuil de cisaillement.
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ABSTRACT

The presence of free muscovite in mine tailings can have a negative effect on the mechanical
strength and rheological properties of cement paste backfill, as observed in other cementitious
materials. The objective of this study was to evaluate the effect of muscovite content in mine
tailings on the consistency and rheology of cemented paste backfill (CPB). CPB mixes were
prepared from two types of tailings (RW and RL) with solids contents ranging from 69% to 74%.
The study of the influence of muscovite was based on the incorporation of pure free muscovite
ranging from 14% to 25% depending on the initial muscovite content of each tailing. These mixes
were cemented with 5% GU (general uses Portland cement)/slag (20/80) binary binder. In addition,
more CPB mixes were made, this time with 5% HE cement, to compare the effect of the type of
binder on the rheological behavior of CPB. In this case, grades of modified muscovite ranged from
15% to 19% for one type of tailings. Pure muscovite alone and cemented pastes were also prepared
to investigate the problem mineral isolated from the system. These monomineral pastes had varying
solids contents ranging from 68% to 76% and P2oum ranging from 31% to 63%. Abrams cone slump
tests and rheological analyses were carried out on each CPB mixture. The results show a decrease
in slump height as well as an increase in Herschel-Bulkley yield stress and flow index and Cross
infinite shear rate viscosity with increasing muscovite content in the CPB for a given solids content.
Therefore, an increase in the amount of water must be considered to maintain the required fluidity
of CPB. An increase in the water/binder ratio may affect the mechanical strength of CPB. A method
is presented for determining the amount of cement to be incorporated into the CPB in order to
maintain the water/binder ratio of the original cemented paste backfill recipe. Furthermore, the
same trends in paste rheology are observed when the type of binder is varied. In the case of pure
muscovite pastes, the yield stress and viscosity are directly proportional to the solids content, but
inversely proportional to the fine particle content. The presence of 5% GU/slag in pure muscovite

caused a significant increase in the yield stress.
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Figure F.2 Résultats des essais rhéologiques des mélanges de RPC avec résidus RL a 69,4% en
moyenne solide contenant différentes teneurs en muscovites X : a) rhéogrammes b) courbe de
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Figure F.3 Résultats des essais rhéologiques des mélanges de RPC avec résidus RL a 71,5% en

moyenne solide contenant différentes teneurs en muscovites X : a) rhéogrammes b) courbe de

viscosité
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CHAPITRE1 INTRODUCTION

1.1 Contexte

Le secteur minier a historiquement joué¢ un rdle de premicre importance dans I'évolution
économique, politique et sociale du Québec. Couvrant une superficie de 1,668 x 10° km?, la
province recele une diversité de ressources minieres, principalement concentrées dans les régions

de I'Abitibi-Témiscamingue, de la Cote-Nord et du Nord-du-Québec (ISQ, 2018).

L'exploitation des métaux précieux et de base, dont la rareté et les colits ne cessent d'augmenter,
est fortement influencée par la croissance de la demande mondiale pour ces matiéres premieres.
Cependant, I'extraction miniére géneére une quantité substantielle de rejets miniers (roches stériles
et rejets de concentrateur couramment appelés résidus miniers). Ces rejets solides sont
majoritairement stockés en surface, en halde pour les roches stériles, ou confinés dans des parcs a
résidus par des digues pour les résidus miniers. Selon la paragenese minérale du minerai traité, ces
rejets peuvent contenir des sulfures métalliques qui, en réagissant avec 1’eau et I’oxygene de Dair,
peuvent générer le drainage minier acide (DMA) ou dans certains cas le drainage neutre contaminé
(DNC). Malgre¢ les retombées économiques positives de I’industrie mini€re, une gestion inadéquate
de ces rejets peut alors entrainer des répercussions désastreuses sur l'environnement (perturbation
chimique des réseaux hydrographiques et des nappes d'eaux souterraines, déstabilisation des

écosystemes faune et flore).

Les résidus miniers sont généralement entreposés sous forme de pulpe « slurry », avec des
pourcentages solides massiques (Cw) compris entre 25% et 45% (Bussiere, 2007). Cependant, ce
mode d'entreposage présente des risques d'instabilité hydrogéotechnique, pouvant conduire a la
rupture des digues de rétention. Pour pallier ces problémes, certaines compagnies minicres adoptent
de plus en plus le dépot de rejets miniers densifiés (rejets épaissis, en pate ou filtrés), 'eau étant le
principal facteur d'instabilité. Il est €également envisageable de solidifier/stabiliser les résidus
densifiés déposés en surface a l'aide de liants. Les rejets miniers densifiés solidifiés/stabilisés
offrent 'avantage de réduire la formation de DMA, de fournir une certaine résistance mécanique et
d'améliorer les caractéristiques hydrogéologiques en termes de perméabilité, fissuration et rétention

(Deschamps et al., 2009).
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De plus, une approche innovante, appelée remblayage minier en pate cimenté, permet de diminuer
jusqu'a 50% les volumes de résidus a entreposer en surface (Paynter & Dodd, 1997). Le remblai
en pate cimenté (RPC) est élaboré a partir de résidus miniers filtrés, de liant et d'eau de mélange
(gachage). Le remblayage souterrain vise a assurer une stabilité structurale pour le maintien des
masses rocheuses autour des zones exploitées (vides), renforcant ainsi la sécurité du personnel, du
matériel et des infrastructures en surface contre divers incidents susceptibles de compromettre la
stabilité¢ du terrain. Cette consolidation des mines permet la récupération des piliers de minerai
économiquement exploitables qui agissaient comme supports (Belem et al., 2000; Benzaazoua et

al., 2002; Hassani & Archibald, 1998).

Bien que le remblayage réduise les colits liés aux taxes environnementales associées aux volumes
de résidus miniers a stocker en surface dans les parcs a résidus, il convient de noter que 1'utilisation
de liants accroit les dépenses opérationnelles. Le liant est 1'élément le plus onéreux de I’opération
de remblayage minier. En effet, Belem et al. (2003) ont indiqué que les cotits de remblayage minier
cimenté représentent généralement 20% du colit total des opérations minieres et les colts de liants
représentent 75% des colits de remblayage au Canada. Wang et al. (2021) indiquent que les colits
de remblayage minier cimenté représentent généralement 25-40% du cot total des opérations
minieres en Chine et les colits des agents cimentaires représentent environ 70 a 80 % des cofts de
remblayage. C’est pour cette raison que les entreprises minic¢res poursuivent leurs efforts pour
développer et rechercher des liants alternatifs moins coliteux, tout en répondant aux exigences des
conceptions de remblai en termes de rhéologie et de résistance mécanique (Peyronnard &

Benzaazoua, 2012).

Bien que la propriété recherchée pour les RPC soit sa résistance mécanique, exprimée en termes
de résistance a la compression uni-axiale, la rhéologie de ces matériaux est aussi importante. Le
transport du RPC de l'usine de préparation vers les chantiers excavés a remplir s'effectue
généralement par pipelines et trous de forage. Ce transport des RPC (comme d’ailleurs pour
plusieurs autres fluides) est gouverné par leur consistance et leurs propriétés rhéologiques qui
permettent un transport par gravité, ou par pompage et gravité combinés (Thomas, 1979). 11 est
essentiel d’éviter les phénoménes de bouchon sur les lignes de distribution du RPC, phénomeénes

qui représentent 35 % de I’ensemble des problemes inhérents a la technologie de remblayage en
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pate cimenté, et 65 % des problémes spécifiques au transport (De Souza et al., 2003). C’est pour
ces raisons qu’un design approprié de la ligne de distribution est requis. Des essais d’écoulement
en boucles restent le meilleur outil pour ce design (Clark et al., 1995; Kalonji et al., 2023; Liu, H.-
l. et al., 2021; Qi1 et al., 2020). Néanmoins, il n’est pas possible de faire ce genre d’essais coliteux
chaque fois que les propriétés physiques, chimiques et minéralogiques du RPC changent. Le design
permettant d’estimer les pertes de charge les pressions de pompage a partir des propriétés
rhéologiques des RPC et de modélisations numériques (Kalonji et al., 2023; Qi et al., 2020) devient
une solution alternative et moins coliteuse par rapport a la réalisation des essais d’écoulement en

boucle.
1.2 Problématique

Comme précédemment mentionné, la composition du RPC résulte d'un mélange de résidus filtrés,
de liant et d'eau (Benzaazoua et al., 2004; Landriault, 1995). Le choix du type de liant ajouté au
mélange, a un pourcentage By (masse du liant par rapport a la masse seche des solides dans le
RPC), est crucial pour atteindre une résistance mécanique désirée. Ce pourcentage de liant By, se
situe généralement entre 3 et 10 % (Benzaazoua et al., 2003; Brackebusch, 1995; Tariq & Yanful,
2013). De méme, le type d'eau de mélange (eau fraiche, eau de lac ou eau de procédé recyclée) et
sa quantité sont des facteurs déterminants pour obtenir une consistance spécifique, généralement
exprimée en termes d'affaissement au cone d’Abrams, avec un intervalle typique entre 6 et 10

pouces (15,2 et 25,4 cm) (Belem & Benzaazoua, 2008; Benzaazoua et al., 2003; Landriault, 2006).

Si ces derniers parameétres sont relativement contrdélables dans le processus de fabrication du RPC,
ce n’est pas le cas pour les résidus miniers qui peuvent présenter une grande variabilité au fil du
temps lors des opérations de remblayage minier. En effet, une mine peut produire des résidus
miniers ayant des caractéristiques physiques (granulométrie qui dépend de la maille de libération,
densité relative des grains solide, surface spécifique), chimiques et minéralogiques différentes au
cours de son exploitation. C’est la variabilité minéralogique qui retiendra notre attention dans cette
¢étude, en particulier la variabilité de la teneur en phyllosilicates dans les résidus, et notamment la
muscovite (séricite) qui appartient au groupe des micas. La présence de muscovite est courante
dans les districts miniers du Québec (Amri et al., 2023; Benzaazoua et al., 2008; Ethier et al., 2018;

Ouffa, 2019). Plusieurs auteurs on établit que la présence de muscovite dans le minerai aurifére de
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ces sites miniers ¢était dii a une altération hydrothermales caractéristique telle que la séricitisation

(Couture & Goutier, 1996; Dubé et al., 2007; Phillips, 1986).

Dans le domaine des bétons et des mortiers, il est bien connu que les phyllosilicates libres,
notamment ceux du groupe des micas, peuvent étre préjudiciables (la muscovite libre plus que la
biotite libre) en ce qui concerne 1'absorption d'eau, la consistance et la résistance de ces matériaux
cimentaires (Danielsen & Rueslatten, 1984; Khoshkbijari et al., 2020; Mshali & Visser, 2012; Xue
et al., 2022). Il est largement reconnu que la présence de phyllosilicates tels que la muscovite peut
significativement influencer la rhéologie des matériaux cimentaires. Dans le cas de pates de ciment
fraiches contenant un superplastifiant de type polycarboxylate, la muscovite nuit fortement la
capacité de dispersion du superplastifiant, entrainant une perte de fluidité et une augmentation du
seuil de cisaillement et de la viscosité plastique de la pate (Chi et al., 2024). La muscovite ou les
phyllosilicates en général sont caractérisés par un arrangement cristallochimique unique. Ces
minéraux se présentent sous une morphologie planaire ou les cristaux se succédent en feuillets
(Radoslovich, 1960). Cependant, les autres familles de silicates ne présentent pas cet habitus et

tendent a former des grains dont la forme dépend du systéme de cristallisation (Liebau, 2012).

Cette forme typique confére a la muscovite en suspension une anisotropie ¢lectrostatique
particuliére retrouvée dans beaucoup d’autres phyllosilicates tandis que les autres familles
minérales sont isotropes (Burdukova et al., 2007; Carty, 2001; Miller et al., 2007; Van Olphen &
Hsu, 1978). Cette anisotropie électrostatique affecte le type d'interactions entre les particules de
muscovite. Selon Luckham et Rossi (1999) et Rand et Melton (1977), trois modes principaux
d'association des particules peuvent se produire pour les minéraux planaires dépendamment du pH:
les associations face-face, bord-face, et bord-bord. Les propriétés rhéologiques sont influencées
par ces interactions interparticulaires ainsi que par l'eau absorbée et/ou adsorbée par les feuillets
(Burdukova et al., 2008; Burdukova et al., 2007; Leroy & Revil, 2009; Ndlovu et al., 2011a;
Ndlovu et al., 2011b).

A ce jour, trés peu de travaux de recherche ont été menés sur l'impact de la minéralogie des résidus
miniers sur la consistance, et les propriétés rhéologiques des RPCs. Il est donc concevable que la
présence de phyllosilicates libres dans les résidus, en particulier de la muscovite libre, puisse avoir

un impact négatif sur les propriétés rhéologiques et la résistance mécanique des RPCs. L'impact
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négatif sur les propriétés rhéologiques peut entrainer une demande ¢élevée en énergie de pompage
dans le but d’éviter un blocage du pipeline. Etant donné que les teneurs de muscovite peuvent varier
avec le temps, l'application d'une méme recette de RPC définie par un affaissement au cone
standard (déterminée lors d’essais d’écoulement en boucle) n’est pas idéale. Ces mélanges
devraient étre accompagnés de la vérification récurrente de I’affaissement et de la minéralogie pour
étre a mesure d’apporter toute correction de la recette. La connaissance des propriétés rhéologiques
peut aussi apporter un complément d’information pour une meilleure compréhension de I’effet de

cette variation minéralogique.
1.3 Objectifs de recherche

L'objectif de cette étude est de déterminer l'impact de la teneur en muscovite libre (X) dans les
résidus (X= masse de muscovite séche /masse des résidus secs) sur la consistance et les propriétés

rhéologiques des mélanges de RPCs. Pour cela, plusieurs étapes de travail en découlent :

e Conditionnement de la muscovite : la muscovite qui va étre ajoutée aux mélanges de RPC
doit avoir une granulométrie similaire ou proche de celle des résidus miniers, dans I’intérét

de limiter 1’influence de cette variable sur les résultats.

e Réalisation d’essais de consistance et d’analyses rhéologiques sur des mélanges de RPC
préparés en utilisant ces résidus miniers, de 1I’eau du robinet, des teneurs en muscovite qui

varient et deux types de liants (GU/Slag et HE).

e Formulation de directives opérationnelles pour aider les responsables des opérations de
remblayage minier souterrain a prendre en compte la variabilité de la muscovite dans les

résidus sur le rapport eau-liant du RPC.

1.4 Hypothese de recherche
Trois hypothéses sous-tendent les objectifs spécifiques ci-dessus :

e Si des résidus miniers et de la poudre de muscovite ont des courbes granulométriques
relativement identiques, 1’ajout de muscovite aux résidus a ne modifie pas la granulométrie

des résidus.
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e La muscovite, avec sa morphologie planaire et son anisotropie de charge de surface
induirait une réduction de I’affaissement des mélanges de RPC et une augmentation des
propriétés rhéologiques tel que le seuil de cisaillement, et la viscosité dynamique en raison
de la sorption de I’eau et la tendance a la floculation des feuilles de muscovite.

e Pour atteindre un affaissement donné, I’augmentation des teneurs en muscovite
provoquerait une hausse du rapport eau/liant, ce qui se traduit par 1’ajout d’une quantité

d’eau au mélange de RPC.

1.5 Plan du mémoire

Ce mémoire est structuré en six chapitres. Le chapitre 1 présente le contexte, les problématiques,
les besoins de recherche, ainsi que les objectifs et hypothéses du projet. Le chapitre 2 est consacré
a une revue de littérature variée approfondissant la compréhension du sujet, abordant notamment
le remblayage minier, la rhéologie, la minéralogie des phyllosilicates (muscovite) et le
comportement ¢lectrophorétique des particules en suspension en lien avec la rhéologie des
phyllosilicates. De plus, ce chapitre 2 parle de 1’influence des micas sur la résistance mécanique et
la rhéologie des matériaux cimentaires. Le chapitre 3 détaille la caractérisation des matériaux
utilisés pour les essais et les méthodes expérimentales appliquées. Le chapitre 4 est consacré a la
présentation des résultats des essais expérimentaux sous forme d’un article de revue. Le cinquiéme
chapitre est réservé aux discussions des résultats, mettant I'accent sur leur compréhension par
I’ajout d’études confirmant certaines observations. Enfin, le chapitre 6 présente la conclusion

générale ainsi que les recommandations.
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CHAPITRE2 REVUE DE LITTERATURE

Ce chapitre présente une revue de littérature qui englobe des notions sur la gestion des rejets
miniers en plus d’aborder les connaissances de base du remblayage minier, en définissant chaque
type de remblai minier, et plus particulierement le RPC qui fait I’objet de notre recherche. On
survolera les différentes méthodes de controle qualité des RPC en termes de consistance et de ces
propriétés rhéologiques. De plus, quelques notions théoriques en rhéologie ainsi que les méthodes
de mesure. Etant donné que les propriétés rhéologiques et mécaniques des RPC dépendent de
plusieurs variables intrinséques aux ingrédients qui les composent, I’influence de certains de ces
facteurs sur la rhéologie des RPC sera discutée. Aussi, ce chapitre introduira la minéralogie des
phyllosilicates, dont la muscovite qui sera la variable principale de notre sujet de recherche. On
survolera aussi, les propriétés électrophorétiques des particules minérales en suspension ainsi que
la rhéologie de suspension de muscovite et les propriétés de sorption de ce minéral. Finalement,
I’impact de ces minéraux planaire sur les propriétés mécaniques et rhéologiques de différents

matériaux cimentaires (bétons, mortiers et RPC) est présenté.

2.1 Gestion des rejets miniers en surface

L'exploitation miniére engendre de maniére continue des rejets durant son exploitation, et la gestion
appropriée de ces matériaux problématiques constitue un défi majeur pour les entreprises miniéres,
visant & minimiser leur impact environnemental. Comme illustré dans la figure 2.1, ces rejets
comprennent d'une part les roches stériles et d'autre part les rejets de concentrateurs, résultant du

traitement du minerai, communément appelés résidus miniers.
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Gestion des rejets

miniers
I
[ |
Stériles Résidus
miniers miniers
|
[
Résidus
densifiés
= Reésidus Résidus Résidus Résidus
g A - ;
< = en pulpe épaissis en pate filtrés
& 5] o
= = ' I
‘@ = Teneur en eau I e——
g &
%ﬂ [-W
3 Pipeline
O] |
Haldes a Parcs a Convoyeur
stériles résidus Camions

Remblai minier -

Figure 2.1 Organigramme de gestion des rejets miniers.

2.1.1 Roches stériles

Les stériles sont constitués principalement par I'encaissant de la minéralisation, pouvant également
contenir du minerai non économique. Ces matériaux comprennent une large répartition
granulométrique, s'étendant des particules fines micrométriques a des blocs métriques. Les stériles,
en tant que type de rejets miniers sont transportés depuis les sites d'extraction par camion ou
convoyeur et sont entreposés en surface sous forme de halde, selon divers modes d'entreposage

(Aubertin et al., 2002a; Aubertin et al., 2002¢; Fala, 2003; Morin, 1990).

La quantité de stériles extraits dépend principalement du type d'exploitation miniere, qu'il s'agisse

d'une exploitation a ciel ouvert ou souterraine. Ces stériles peuvent étre utilisés en co-disposition
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avec les résidus en raison de leur conductivité hydraulique saturée élevée. Les stériles miniers sont
soit mélangés aux résidus (Gowan et al., 2010; Wickland et al., 2010; Wickland et al., 2006; Wilson
et al., 2000) ou inclus au sein des parcs a résidus afin de favoriser le drainage de ces derniers

(Aubertin et al., 2002a; James et al., 2013).

2.1.2 Résidus miniers

Les résidus miniers sont conventionnellement déposés dans les parcs a résidus ceinturés par des
digues sous forme de pulpe ou de "slurry", avec des pourcentages solides massiques (Cw= Masse
de solide/masse totale des résidus) compris entre 25% et 45% selon Bussiere (2007), ou des
pourcentages solides volumiques (Cv = volume des solides/volume total du RPC) inférieurs a 40%,
conformément aux observations de Pullum (2007). La figure 2.2 montre la masse de résidus miniers
déposée entre 1915 et 2019 a travers le monde. On observe une augmentation drastique du dépot

de résidus miniers dans le monde.
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Figure 2.2: Le dépot cumulé de résidus entre 1915 et 2019 (modifié¢ d’apres WMTW, 2020).

La fraction solide de ces résidus se compose de roches finement broyées, caractérisées par un

diametre de grains aligné sur la maille de libération, une propriété propre a chaque minerai. Du
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point de vue minéralogique, ces résidus renferment des minéraux économiquement non rentables
présents dans le minerai traité (silicates, sulfures, carbonates, sulfosels,). On peut aussi retrouver

les minéraux ou métaux utiles, mais a des teneurs en dessous de la teneur de coupure.

Cependant, le mode de stockage en pulpe riche en eau présente des risques d'instabilité hydro-
géotechnique pouvant conduire a la rupture des digues de retenue. Pour remédier a ces problémes,
certaines compagnies minieres adoptent de plus en plus le dépot de résidus miniers densifiés. C’est
une approche introduite initialement par Robinski en 1975, qui implique I'extraction d'une quantité
déterminée d'eau a partir des résidus miniers en pulpe a 1’aide d’équipements qui dépendent de la
valeur Cy, visée. Ce processus permet de réduire la ségrégation des grains, de mieux contrdler les
tassements, et d’augmenter la stabilité parcs a résidus (Melis, 1983; Newman et al., 2001; Robinsky
et al.,, 1991). Il existe trois principaux types de résidus densifiés (voir figure 2.1), et leur
classification la plus simpliste est fondée sur le pourcentage solide massique (Crowder, 2004;

Jewell, 2010; Martin et al., 2006).

Les résidus épaissis sont obtenus a ’aide d’un épaississeur conventionnel, ce qui va amener les
résidus a un Cy, entre 45% et 70%. Le choix des dimensions de I’épaississeur dépend de plusieurs
paramétres (Coe, 1916). Les résidus en pate quant a eux sont obtenus apres leur passage dans un
épaississeur a haut rendement ou haute densité jusqu’a Cy entre 70% et 85%. Enfin, les résidus
miniers filtrés sont obtenus apres le passage des résidus épaissis a travers des filtres a disque ou
une presse filtrante jusqu’a Cy supérieur a 85%. Contrairement, aux résidus en pulpe, épaissis ou
en pates, ces derniers sont transportés en convoyeur ou en camion et non par pipeline. Les résidus
filtrés sont utilisés généralement pour la confection des RPC, car leurs trés faibles teneurs en eau
initiale nous permettent de mieux controler le pourcentage solide (%Cyw) et par conséquent la

consistance voulue.

2.1.3 Problématique du drainage minier acide

Les résidus miniers peuvent étre potentiellement générateurs d’acide en raison de plusieurs
processus géochimiques. Ces processus consistent en 1'oxydation et I'hydrolyse des sulfures de fer

présents dans les résidus miniers, a titre d’exemple, la pyrite, la marcassite et la pyrrhotite. La
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figure 2.3 donne un exemple du processus d’oxydation de la pyrite (minéral sulfureux le plus

abondant dans la nature) et de formation du drainage minier acide (DMA).

L'oxydation de la pyrite débute par une réaction directe en phases (I) et (II), ot une mole de pyrite
réagit avec le dioxyde d'oxygéne pour produire 2 moles d'acide et 1 mole de fer ferreux (Fe**). Le
fer ferreux produit (Fe?") s'oxyde a son tour pour donner du fer ferrique (Fe**). Par la suite, sous
certaines conditions de pH et d'Eh, ce fer ferrique précipite en réaction avec l'eau sous forme
d'hydroxyde de fer, dégageant 3 moles d'acide. A ce stade surviennent les réactions indirectes en
phase (III), ou le fer ferrique produit par les phases précédentes réagit vivement avec la pyrite,
jouant le role d'oxydant méme en l'absence d'oxygene, et produisant 8 fois plus d'acide. Il initie
ainsi le drainage minier acide, mobilisant des ¢léments traces métalliques tels que le Fe, Zn, Cd,
Pb, As, Hg, Sb, Cu, contenus dans ces résidus miniers. Ces éléments peuvent se retrouver dans
divers environnements, se complexifiant et s'amalgamant aux molécules organiques, créant ainsi

un danger pour les écosystemes.

ETAPES DE LA FORMATION DU DMA
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Figure 2.3 : Etapes de la formation du DMA (Aubertin et al., 2002a).

Actuellement, plusieurs méthodes ont €té développées pour atténuer I'oxydation de ces résidus
acidogenes. Ces approches visent généralement a éliminer au moins l'un des trois facteurs
responsables de la génération du DMA, a savoir le dioxygene (O2), les sulfures et I'eau (H20).
Parmi ces méthodes, on retrouve celles qui visent a réduire la diffusion de 1’02 dans les résidus

avec I'utilisation de recouvrements multicouches avec les couvertures a effet de barri¢re capillaire
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(CEBC), de recouvrements monocouches avec nappe surélevée et les couvertures en eau. On
retrouve aussi des méthodes qui réduisent I’eau en utilisant des recouvrements comportant au
moins une couche de faible conductivité hydraulique (ksa < 10 m/s; tel que les argiles compactées,
les géocomposites bentonitiques et les géomembranes (Bissiére & Guittony, 2020). Dans certains
cas, il est possible d’¢liminer I’agent acidogeéne c’est-a-dire les sulfures par désulfuration. Il a été
constaté qu'avec I’enlévement suffisant de sulfures a 1'usine de concentration du minerai, la quantité

de DMA provenant des matériaux désulfurés sera négligeable (Bussiére et al., 1995).

2.2 Remblais miniers

Le remblayage minier est une pratique incontournable au sein des stratégies de gestion des rejets
miniers concernant les mines souterraines, s'inscrivant de manicre routinicére et intégrale dans le
cycle minier. Cette méthode revét une importance cruciale en optimisant I'efficacité opérationnelle
tout en minimisant I'impact des rejets miniers potentiellement générateurs de DMA ou de DNC en
surface. Dans le contexte actuel du paysage minier, la conformité a la 1égislation environnementale
dicte I'adoption de telles pratiques, conférant ainsi au remblayage minier un réle essentiel au sein
des opérations minieres.

Le remblayage minier présente plusieurs avantages, notamment la réduction significative du
volume des stériles en surface, dans le cas du remblai rocheux. De plus, la diminution des résidus
miniers riches en sulfures a stocker dans les parcs a résidus dans le cas des RPC (pres de 50% des
résidus peuvent étre retournés sous terre) (Paynter & Dodd, 1997). Cette réduction des résidus
miniers en surface contribue a diminuer la pression sur les digues, réduisant ainsi le risque de
rupture et minimisant les cofts associés a la gestion des parcs a résidus (Aubertin et al., 2002b). Le
role principal du remblayage souterrain est d’assurer une stabilité structurale pour le maintien des
masses rocheuses autour des zones exploitées (chantiers vides), renforcant ainsi la sécurité du
personnel, du matériel et des infrastructures contre divers incidents susceptibles de compromettre
la stabilité de terrain. Le remblayage minier permet la récupération des piliers de minerai
économiquement exploitables qui agissaient comme supports (Belem et al., 2000; Benzaazoua et

al., 2002; Benzaazoua et al., 2008; Hassani & Archibald, 1998; Mitchell, 1989Db).
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2.2.1 Types de remblais miniers les plus utilisés

Trois types de remblai minier existent : le remblai hydraulique, le remblai en pate cimenté et le

remblai rocheux. Ces deux derni¢res méthodes sont les plus convoitées par les mines.

2.2.1.1 Remblai rocheux

Le remblai rocheux (RR) se compose de roches concassées ou non, ayant pour origine les stériles
miniers, qui sont généralement placés sans l'utilisation d’agents liants dans les excavations de
galeries souterraines. Le RR est parfois utilisé dans des ouvertures sélectionnées nécessitant une
pression de support passive pour les parois rocheuses. Le remblai rocheux peut représenter un
matériau de remplissage relativement peu colteux, rapide et relativement facile a placer in situ.
Cependant, en raison de son caractére non consolidé, il offre une capacité de support au sol limitée
aux parois des galeries et des piliers (Farsangi, 1996). Le remblai rocheux consolidé/cimenté
(RRC), se compose d’agrégats de roche de taille spécifique qui sont mélangés avec un coulis de
ciment, généralement a une teneur de 5 % a 6 % en poids d'agrégat, avec un pourcentage solide
allant de 50% a 60%. Ce type de remblai est capable d'exercer une pression active sur les parois de
la galerie, fournissant non seulement un support au sol, mais aussi une amélioration de la résistance
inhérente des parois rocheuses (Farsangi, 1996). Le RRCS est un remblai rocheux
consolidé/cimenté contenant du sable. Ce matériau représente une combinaison de RRC avec des
quantités variables de sable, généralement de 5 a 10% en poids. Pour des teneurs en ciment
similaires a celles du RRC, le mélange ciment/sable peut étre introduit simultanément avec la mise
en place du RRC dans les galeries dans le but de remplir les vides dans 1'agrégat rocheux ségrégué.
Le RSCS est un remblai de stérile in situ consolidé¢/cimenté avec du sable). Avec cette forme de
remblai en roche, les stériles peuvent étre laissés en place dans les galeries pendant 1'extraction du
minerai et consolidés en versant un mélange de coulis de ciment/sable par-dessus qui va percoler
a travers le remblai en roche. La proportion en ciment, en poids du mélange de sable/ciment, est
d'environ 18% et présente un pourcentage solide de 55 a 60% (pour le coulis de ciment) et de 65 a
70% (pour le sable). La teneur totale en ciment est d'environ 5%. Le but du coulis ciment/sable est
de consolider les stériles et d'améliorer le support au sol tout en réduisant la dilution du minerai

(Farsangi, 1996).
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2.2.1.2 Remblai hydraulique

Le remblai en pulpe, également connu sous le nom de remblai hydraulique, est la méthode la moins
utilisée de nos jours au Québec mais il existe des mines qui utilisent ce type pour leur remblayage
notamment en Australie et en Ontario (Liu, G. et al., 2017). C'est un mélange a faible pourcentage
solide et hautement perméable composé d'agrégats et d'eau, en moyenne avec Cy entre 60% et69
% de solides. Il est transporté dans des conduites a des vitesses élevées pour maintenir un
écoulement turbulent, assurant ainsi que sa phase solide reste en suspension. Ce processus nécessite
une quantité importante d'eau de transport pour faire circuler le remblai a travers le systeme de
distribution minier, entrainant un drainage significatif depuis les chantiers d'extraction. Nécessitant
la construction de barricades coliteuses pour résister a la contrainte et faciliter 1'évacuation des eaux
excédentaires, ainsi que 'exhaure de ces dernieres (Bouzaiene, 1995). Le remblai hydraulique est
généralement constitué de résidus grano-classés, tri€s par hydrocyclonage dans le but de réduire le
pourcentage de particules inférieures a 10 pm. On peut utiliser du sable alluvial (remblai de sable)
provenant de gisements naturels, seul ou en combinaison avec des résidus miniers. La présence ou
I'absence de liant dépend de la fonction spécifique du remblai en pulpe. Il se distingue du remblai
en pate par sa composition intrinséque et son régime de transport (Bouzaiene, 1995).Le rapport
eau/ciment est trés ¢élevé, combiné a un fort taux de ségrégation par décantation, exerce un impact
négatif sur la résistance mécanique et la rigidit¢ du matériau apres solidification. Cette
problématique montre I'importance de trouver un équilibre approprié¢ entre les proportions d'eau et
de ciment dans la conception du remblai pour assurer a la fois une manipulation et une mise en
place efficaces tout en garantissant des propriétés mécaniques optimales aprés durcissement et un

faible risque de liquéfaction (Clark, 1988).

2.2.1.3 Remblai en pate cimenté

Le remblai en pate cimenté (RPC) se distingue comme une forme spécifique de remblai minier,
caractérisée par une consistance similaire a celle d'une pate. Son utilisation dépasse les avantages
environnementaux, en agissant ¢galement comme un pilier secondaire offrant une résistance
mécanique cruciale pour sécuriser les opérations minicres souterraines et améliorer l'efficacité de

la récupération du minerai (voir figure 2.4) (Belem & Benzaazoua, 2008), notamment dans les
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méthodes chambre remblayée, sous-niveaux et abattage par long trou. Le processus de fabrication
du RPC implique la combinaison méticuleuse de trois composants principaux: les résidus miniers,
le liant, et I'eau de mélange (Benzaazoua et al., 2004; Landriault, 1995). L'association de ces
composantes, selon des proportions préétablies, est cruciale pour obtenir un rapport optimal
eau/ciment nécessaire a la conception déterminée. Etant donné que le liant représente I'élément le
plus cotiteux, la sélection minutieuse de son type et de ses proportions est effectuée avec
discernement afin de maximiser 1'efficacité sans compromettre I'intégrité¢ de la mine. Le choix du
type et de la proportion de chaque ingrédient joue un rdle déterminant dans le transport et

I'acquisition de la résistance du RPC (Belem et al., 2000; Benzaazoua et al., 2002; Hassani &

Archibald, 1998).
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Figure 2.4 : Méthode de remblayage souterrain avec barricade (Belem et al., 2003).

2.2.2 Composition des RPC

Les mélanges de remblai miniers en pate cimentés se composent principalement de trois ingrédients

majeurs : les résidus miniers filtrés, un liant et de 1’eau de mélanges.

2.2.2.1 Résidus filtrés
Les résidus miniers filtrés, en tant que principal ingrédient, ils sont employés dans la fabrication

des RPC comme tout-venant. Afin de mieux les controler, il est possible de les caractériser en
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fonction de diverses caractéristiques physiques, minéralogiques et chimiques. Ces caractéristiques,
trés variables dans le temps et 1’espace, jouent un rdle crucial dans la formulation des recettes de
mélanges. Ces dernieres influent de maniére positive ou négative sur les propriétés rhéologiques,
la résistance mécanique, ainsi qu’un autre aspect essentiel de ces matériaux comme 1’affaissement
au cone d’ Abrams. Une analyse approfondie de ces caractéristiques permet d'ajuster les parametres
du mélange pour atteindre les performances souhaitées dans le contexte spécifique de chaque
projet.

La caractérisation physique englobe généralement la distribution granulométrique, la surface
spécifique (Ss) et la densité relative des grains solides (Gs), le pourcentage solide massique (Cyw)
en relation avec la teneur en eau (w). Ces deux derniers parameétres sont nécessaires et permettent

de formuler les différentes recettes de RPC a partir des données initiales des résidus utilisés.

Granulométrie

La distribution granulométrique est un aspect important qui permet de classer nos résidus par taille
de grain. La figure 2.5 présente la granulométrie de différents résidus et la résistance a la
compression des mélanges de RPC a base de derniers. Il est observé que les RPC préparés a partir
de résidus présentant une distribution granulométrique étalée), démontrent une résistance accrue

par rapport a ceux dont les résidus sont uniformes (Benzaazoua et al., 2003).

La quantité d'eau requise pour atteindre un affaissement visé¢ dépend fortement de la granulométrie
du résidu. En effet, plus un résidu est fin, plus il nécessite d'eau pour atteindre la consistance
souhaitée (Benzaazoua et al., 2003). Cette observation souligne l'impact significatif de la
granulométrie sur les propriétés et la manipulation des remblais cimentés, mettant en lumicre

I'importance de la classification des résidus dans le processus de conception du RPC.

En plus de la classification des tailles de grains, un autre aspect de la granulométrie influe beaucoup
sur la rhéologie et la résistance mécanique des mélanges de RPC. Ce paramétre est le pourcentage
de fines qui dans le domaine du remblai minier en pate cimenté correspond aux particules
inférieures a 20um. Par opposition aux fines appliquées dans 1’é¢tude des sols en géotechnique
représentée par les particules inférieures a 75 um ou passant au tamis #200. La figure 2.6 illustre

qualitativement la résistance a 1'écoulement du RPC en fonction du pourcentage de particules
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inférieures a 20 um dans les résidus utilisés pour leur fabrication. La résistance a I'écoulement
atteint son minimum lorsque le P2oum est compris entre 15 % et 20 %. Dans cette plage, la courbe
prend la forme d'une cloche, indiquant que la résistance a l'écoulement est la plus faible. En
revanche, la résistance augmente en dehors de cette plage, tant en dessous de 15 % qu’au-dessus

de 20 % de particules fines (Landriault et al., 1996)
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Figure 2.5 (a) courbes granulométriques de 5 résidus différents (b) Résistance la compression de

RPC a base de 5 résidus a 4,5% de liant (Benzaazoua et al., 2003).
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Figure 2.6 Influence du pourcentage de particules fines (P20) sur la résistance a 1’écoulement

(modifi¢ d’apres (Landriault et al., 1996).

L’étalement d’une distribution granulométrique peut étre évalué a 1’aide du coefficient d'uniformité
(Cu). Ce coefficient est calculé suivant I'équation (2.1) (Terzaghi, 1925).
Dgo

Cu = 2.1
D1y (2.1)

ou Dgo est le diamétre des particules équivalent a 60% de passant et D1 est diamétre des particules
équivalent & 10% de passant. Dans le cas ou Cy < 2, la granulométrie est trés serrée (uniforme), si
2 <Cy <5, la granulométrie est serrée, dans le cas ou 5 < Cy <20, la granulométrie est semi-étalée.
Quand 20 <Cy < 200 et Cu > 200, la granulométrie est respectivement étalée et tres étalée

(McCarthy, 1988).

Le coefficient de courbure C. est déduit de la courbe granulométrique des résidus par calcul suivant
I’équation (2.2).
(D30)?
Cc==—"—
[Dho X Deo

ou Dep est le diametre des particules équivalent & 60% de passant. Quand C. est petit le D3o est

(2.2)
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plus proche du Di et dans le cas ou le Cc est grand donc le D3g est proche du Dgo (McCarthy, 1988).

Surface spécifique

La surface spécifique (Sm) est un paramétre crucial dans une multitude de domaines scientifiques
et industriels. Elle est définie comme le rapport entre la surface totale des grains d'un matériau
donné et la masse de ce matériau. Cette caractéristique est fondamentale pour comprendre et
prédire le comportement des matériaux dans une série d'applications, notamment la catalyse,
'adsorption et les réactions chimiques a l'interface solide-gaz ou solide-liquide. La détermination
de la surface spécifique a la masse est généralement effectuée a 1'aide d'un analyseur de surface
spécifique utilisant la méthode Brunauer, Emmett et Teller (BET) (Brunauer et al., 1938). La
méthode BET est fondée sur la théorie de I'adsorption physique des gaz sur une surface solide, ce
qui permet de mesurer la surface spécifique en fonction de 1'adsorption d'un gaz, généralement de
l'azote, a des températures cryogéniques. La méthode BET est basée sur I'adsorption multicouche,
la quantité de gaz adsorbée étant mesurée a des pressions relatives variables. En appliquant la
théorie BET, il est possible de déterminer la surface spécifique par unité de masse. Le modele BET
postule que I'adsorption se produit en plusieurs couches et que la chaleur d'adsorption pour chaque

couche successive est constante et égale a la chaleur de liquéfaction du gaz adsorbé.

Densité relative des grains solides

La densité relative des grains solide Dr ou Gs est un autre paramétre physique indispensable qui
dépend beaucoup de la minéralogie des résidus qui est en général entre 2.7 et 4. Cette propriété
exerce un rdle important en termes de formulation des recettes de RPC sur les propriétés

rhéologiques et mécaniques des RPC et est calculée suivant la relation (2.3).

g 23)
Dr==—=— 2.3
B, yw
ou ps et vs sont respectivement les masse et poids volumique des grains solides; pw et yw sont

respectivement les masse et poids volumique de 1’eau.
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La figure 2.7 présente la relation entre le pourcentage solide volumique (Cy) en fonction
pourcentage solide massique des mélanges de RPC a 4,5% de liant binaire GU (ciment Portland a
usage geénéral/Slag (scories) pour différentes valeurs de Gs. On constate une relation linéaire
positive entre Cy et Cy, aussi que la densité relative des grains solides des résidus impact beaucoup
la densité des mélanges de RPC. Pour un Cy donné, plus la densité relative des grains solide du

RPC est élevée, plus le Cy est grand.
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Figure 2.7 Variations typiques du pourcentage solide volumique (Cv) en fonction de la
concentration en poids des solides (Cy) pour cinq mélanges de RPC contenant cinq résidus
différents et un seul agent liant a 4,5% (GU/Slag) a une saturation en eau de 100 % (Belem &

Benzaazoua, 2008).

La figure 2.8 montre 1’effet de la densité relative des grains solides des résidus miniers sur
I’ajustement des proportions en liant dans une recette de mélange de RPC. Pour une valeur initiale
de Gs de 3.85, une baisse de cette valeur avec le temps entraine une insuffisance de liant donc il
faudrait ajuster la proportion initiale afin de conserver la stabilit¢é du design. En revanche,
I’augmentation de la valeur du G;s se traduit par un exces de liant; son ajustement est préférable a

but d’économiser sur le cott du liant.
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Figure 2.8 Variation typique de la teneur en liant ajustée By, aqj (Wt%) avec la densité des grains
de résidus ps.¢ variant a partir de la valeur initiale supposée de 3,85 g/cm? et pour trois teneurs en

liant différentes (3, 4,5, et 7 wt%) (Belem & Benzaazoua, 2008).

Composition minéralogique

L’analyse et la quantification des minéraux constituant les résidus miniers sont cruciales, cela
permet I’identification des espéces minérales pouvant affecter la chimie du liant (sulfures, sulfates).
De plus que certains minéraux par leur cristallochimie sont susceptibles d'affecter les propriétés
rhéologiques et mécaniques des RPCs, tels que les phyllosilicates, constituant le principal axe de
recherche, avec une attention particuliere portée a la muscovite dans cette étude. Cet effet est
présenté dans les sections plus bas dans ce chapitre. Le tableau 2.1 liste différentes mines au Canada
donnant la composition minéralogique de leurs résidus respectifs. On observe la forte variabilité
de la muscovite qui représente la problématique de notre projet de recherche le pourcentage varie

entre 0 % et 31,4 % avec une moyenne de 12,9 %.



Tableau 2.1 Composition minéralogique typique des résidus miniers de mines canadiennes

(Ouffa, 2019).

N 0 B 2 g & 5 Oxydes
.y 8 8 S = 68 = L >
Référence M;Eie;sl / s = s S £38 § &  Hydroxydes
o < § S <3G S & etautres
Planteer GRE M1 37 13 16 18 7 7 2 0
al. 2012) LAR M3 55 18 11 5 7 3 2 0
Blowes et oo
al. (1994) Creek 49 I 3 21 I 8 I5 I
Kalonji Goldex 24 54 0 11 2 8 0 1
(2016) Meliadine 40 20 15 1 16 0 0
Pabst Manitou 54 1 22 6 3 1 12 1
(2011) Selbaie 75 1 10 11 2 0 2 0
Demers
(2008) Doyon 50 7 25 4 4 3 7 0
Hane
(2015) Laronde 43 10 4 8 0 0 33 2
Ouangrawa
et al. Louvicourt 19 0 11 11 2 12 40 6
(2009)
URSTM, Lapa 14 2 9 7 40 13 9 6
2017 Westwood 32 20 16 12 0 4 17 0
(Sahi, .
2016) Casaberardi 34 9 23 12 0 18 3 0
URSTM, .
2017 Eléonore 33 15 3 5 42 0 0 2
URSTM,
2015 Beaufor 66 7 0 5 6 6 6 5
URSTM, e
(2017) ol 33 I7 23 10 8 Z T T
Hamdi
(2011) LTA 51 0 31 5 0 2 11 1
al.(2019) Principale %> 4 Y & 8 U Sl /
Moyenne 41 11 13 9 7 6 10 2
Statistiques 75 54 31 21 42 18 40 7
Min 14 0 0 4 0 0 0 0
Ecart-Type 16 13 9 5 13 6 13 2
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2.2.2.2 Liants

Tariq et Yanful (2013) ont inventori¢ les types de liants utilisés dans les RPCs. Le ciment Portland
est issu de la combinaison du clinker broyé¢ et du gypse (CaSOs4). Le clinker est fabriqué a partir
d’argile et de calcaire (CaCO3) cuits a haute température (1450°C). Il comporte des
silicates (tricalcique CsS, bicalcique C»S) et des aluminates (tricalcique C3A, ferroaluminates
tétracalciques C4AF). Dans le tableau 2.2, on trouve un exemple des compositions en oxydes

minéraux des ciments.

Tableau 2.2 : Teneurs des constituants de divers ciments (Suez, 2005).

Oxydes Portland Ciments fondus Ciments Laitier de
alumineux sulfatés CSS  clinker CLK

Si0; 20-25% 5-15%

ALOs 2-8% 30-35%

CaO 60-65% 40% 50% 40-45%

SO4 <4% <2.5% >5% <5%

La composition chimique des liants et ajouts cimentaires repose sur trois poles principaux : le
dioxyde de silicium (Si0y); ’oxyde de calcium (CaO) et I’oxyde d’alumine Al,Os. La figure 2.9
présente un diagramme ternaire sur lequel figure les différents liants hydrauliques et
pouzzolaniques. Le tracé qui figure entre une teneur en SiO2 = 38% et Al2O3; = 38%, sépare entre
le champ des ciments hydrauliques vers le pole CaO et le champ des ciments pouzzolaniques vers

les pdles SiO2 et Al,Os (figure 2.9).

Les liants correspondant aux ciments hydrauliques de type portland comportent plusieurs types et
sont listés dans le tableau 2.3 suivant I’ancienne et la nouvelle désignation selon la norme

canadienne (CSA A3000-03) et la désignation aux USA (ASTM).
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Figure 2.9 : Diagramme ternaire CaO-SiO2-Al>O3 schématisant plusieurs types de liants

hydrauliques et pouzzolaniques (Coussy, 2011).

Tableau 2.3 : Désignation canadienne des ciments Portland et ciments hydrauliques composés

comparés a la désignation américaine (Association canadienne du ciment - normes CSA).

Nouvelle designation Ancienne designation
Ciment Portland Description Ciment Portland
CSA A3001- ASTM C ASTM C
03 1157/C1157M CSAAS9850/c150M
GU GU Ciment hydraulique a usage général 10 I

Ciment hydraulique a résistance

MS MS . 20 I
modérée aux sulfate
Ciment hydraulique a chaleur

MH MH d'hydratation modérée 20 11
Ciment hydraulique a haute

HE HE résistance initiale 30 I
Ciment hydraulique a faible cheleur

L LH dhydratation 40 v

HS HS Ciment hydraulique a haute 50 v

résistance aux sulfates

En fonction de la formulation du RPC, ainsi que des propriétés mécaniques recherchées, des

substitutions partielles du ciment conventionnel peuvent étre envisagées. Parmi ces ajouts figurent
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les cendres volantes, le laitier de haut fourneau, la fumée de silice, la pouzzolane, ou encore certains
adjuvants (Belem & Benzaazoua, 2008). De plus que ces substitutions permettent de réduire
I’utilisation du ciment portland généralement possédant des empreintes carbone élevées. Certains

liants donnent des résistances plus ¢élevées a long terme comme le liant binaire GU/Slag.

A mesure que le pourcentage massique en liant augmente dans les RPC, la résistance mécanique
et les propriétés rhéologiques s'accroissent également. Cependant, il est crucial de noter que 75%
des cofts associés au remblayage des chantiers souterrains sont attribuables a I'achat des liants,
calculé a un tarif de 1§ par pourcentage de liant par tonne de remblai. Dans cette perspective, il
devient impératif d'optimiser les formulations afin de réaliser des remblais en pate a la fois

performants et économiques (Belem et al., 2003).

La figure 2.10 montre la distribution granulométrique des liants hydraulique et pouzzolaniques
utilisés dans la confectionne de RPC. Il est noté que le ciment Portland GU, les scories, et les
cendres volantes de type F présentent une tendance relativement similaire. En revanche, les cendres
volantes de type C sont plus fines. La fumée de silice, quant a elle, montre une distribution trés
¢étalée et exhibe la granulométrie la plus fine, nettement différente de celle des liants mentionnés

précédemment (Malhotra & Hammings, 1995).
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Figure 2.10 : Granulométrie de liants hydrauliques et pouzzolanique généralement utilisé pour la

confection de RPC (Malhotra & Hammings, 1995).
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La figure 2.11 illustre la relation entre le rapport eau/liant (E/C ou W/B) par rapport au pourcentage
solide (Cy) et cela pour différentes proportions massiques en liant (By). On observe la diminution
du rapport E/C avec I’augmentation du pourcentage solide. On constate aussi que pour le domaine

de remblai en pate cimenté le rapport E/C se trouve généralement entre 2 et 15.
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Figure 2.11 Variations typiques du rapport eau/ciment W/B des mélanges de RPC en fonction du
pourcentage solide (Cvw), pour quatre proportions en liant différentes (Bw) couramment utilisées

dans l'industrie miniére (Belem & Benzaazoua, 2008).

2.2.2.3 Eau

L’ajout de I'eau de mélange est nécessaire pour assurer la fluidité optimale des remblais pendant
leur transport. De plus, cette eau permet d’amorcer les réactions chimiques lors de 1'hydratation du
liant apres le dépot du RPC dans les chantiers souterrains. Cette eau peut étre de I'eau courante du
robinet, de I'eau recyclée issue des procédés industriels, voire de 1'eau de lac. L'hydrochimie de
I'eau peut jouer un role clé dans la prévention d'éventuelles attaques chimiques sur les ciments
(attaque sulfatique). L'eau interstitielle des résidus filtrés peut présenter des concentrations €levées
en sulfates solubles, particuliérement lorsque les résidus contiennent des sulfures. Par conséquent,
la quantit¢ d'eau ajoutée peut avoir un impact sur la dilution de l'eau interstitielle, qui est
chimiquement chargée en sulfates, calcium, et d'autres métaux. Il est possible que les sulfates

existent déja dans l'eau de procédé qui sera utilisée pour les mélanges, contribuant ainsi a la
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composition chimique du mélange. La figure 2.12, représentant la résistance a la compression
uniaxiale (UCS) en fonction de la teneur en sulfate, indique que les propriétés mécaniques des RPC
diminuent lorsque les teneurs en sulfate augmentent, atteignant la valeur la plus basse a 8000 ppm.
Cependant, au-dela de cette valeur, I'UCS semble augmenter d’avantage avec I’augmentation de la
teneur en sulfate (Benzaazoua et al., 2003). Cette augmentation est expliquée par la précipitation

de sulfates hydratés pendant la cimentation (Benzaazoua et al., 2002).
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Figure 2.12 Effet de la concentration en sulfate de I’eau totale sur la résistance mécanique des

RPC a base de Ciment Portland et apres 28 jours de cure (Benzaazoua et al., 2003).

2.2.3 Conception des RPC

La conception du remblai nécessite une enquéte minutieuse afin d’adapter le systéme de
remblayage a la mine. Pour cela, il faudra comprendre la géologie du gisement (métallogénie), les
dimensions du corps de minerai, son pendage, la variabilit¢ de la teneur du métal utile dans le
minerai, ainsi que les propriétés physiques et mécaniques inhérentes aussi bien au minerai qu'a la
masse rocheuse encaissante. De plus, de prendre en compte les exigences environnementales,

englobant les considérations sur les ressources en matériaux de remblayage.

L'examen approfondi s'étend a des paramétres tels que la méthode d'exploitation miniére utilisée,
la capacit¢ de production et les subtilités de la planification opérationnelle. Une analyse

méticuleuse de la résistance requise du remblai se présente comme un précurseur essentiel. Cela



60

implique une détermination nuancée de la composition du remblai, ancrée dans des analyses de
résistance rigoureuses et la disponibilité¢ des matériaux. De plus, la quantification des constituants
du remblai, I'établissement d'un systéme solide de préparation du remblai et des installations, ainsi
que la planification stratégique du systéme de placement du remblai et des équipements associés
contribuent tous de maniere significative au cadre global de conception. Parallélement, une analyse
économique globale, tenant compte de la rentabilité de 1'approche, est indispensable. En outre, la
position du chantier par rapport aux installations en surface est une considération cruciale dans la

conception du remblayage (Hassani & Archibald, 1998).

Une fois que ces aspects sont connus, il est impératif que les remblais répondent de maniére précise
aux exigences spécifiées dans un cahier des charges. Ces exigences sont étroitement liées au mode
d'exploitation de la mine, se concentrant sur des aspects tels que la résistance critique, la cohésion
mécanique et la rigidité des remblais. Il est essentiel que, aprés une période de cure définie, les
remblais soient en mesure de remplir leurs roles tel qu’apporter un support de terrain suffisant afin
de garantir une résistance mécanique et soutenir les parois rocheuses des excavations souterraines.
IIs doivent également dans certains cas servir de zone de roulement, empéchant ainsi I'enfoncement
des roues de la machinerie. Dans des cas précis, les RPCs peuvent agir comme des piliers
secondaires. Tout écart par rapport a ces criteres compromettrait la stabilit¢ des chantiers

remblayés, entrainant des risques d'effondrements et favorisant la dilution du minerai (Hassani &

Archibald, 1998).

Les exigences en matiere de résistance a la compression pour les matériaux de remblayage dans
les opérations minieres présentent une variabilité considérable selon leurs applications spécifiques.
Dans le cas de I'exploitation miniére par chambre remblayée, la résistance a la compression
spécifiée a 28 jours se situe généralement en dessous du seuil de 1 MPa. Cependant, dans le
contexte du remblayage différé, en particulier en conjonction avec la récupération de piliers, la
résistance a la compression requise augmente de maniére significative, atteignant des niveaux
allant jusqu'a 5 MPa et, dans certains cas, pouvant méme atteindre 7 MPa (Hassani & Archibald,

1998).

Les RPCs sont ¢laborés dans des usines situées a proximité des infrastructures de traitement du

minerai, afin d'optimiser la logistique. Les rejets miniers subissent un processus d'épaississement
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a l'aide d'épaississeurs a cyclone et de mélangeurs. Ce processus est adapté en fonction de la
granulométrie des résidus miniers, entrainant une augmentation du pourcentage de solides. Ensuite,
un filtrage est effectu¢ a I'aide de filtres a disque ou de filtres a presse pour réduire la teneur en eau,
obtenant ainsi des résidus filtrés avec des pourcentages de solides massiques dépassant 85%. Le
liant est ensuite ajouté dans une proportion comprise entre 3% et 7% de la masse totale de résidus

secs (Belem et al., 2003).

Une quantité précise d'eau est introduite dans le mélange pour contrdler I'affaissement au cone
souhaité, généralement compris entre 6 et 10 pouces. Une fois que les proportions des ingrédients
sont déterminées, un processus de malaxage est réalisé, généralement dans un malaxeur a vis de
grande puissance. Le temps de malaxage varie entre 30 secondes et 1 minute. La figure 2.13 illustre
les différentes étapes du processus de fabrication des RPC depuis 1'usine de flottation ot le minerai

est traité, jusqu'a la mine qui doit étre remblayée.
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Figure 2.13 : Schéma typique de la procédure compléte de la fabrication du remblai en pate a

I’usine (Belem et al., 2003).
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Les résidus, une fois extraits de 1'usine de traitement, sont pompés vers un €paississeur qui épaissit
la pulpe. Une fois épaissie, la pate passe a travers des presses filtrantes ou des filtres a disque,
extrayant ainsi davantage d'eau et produisant un gateau de résidus (résidus filtrés). Ces résidus
filtrés sont transportés par convoyeur vers un mélangeur en continu ou par séquence, a cette étape
le liant et I'eau de mélange sont ajoutés pour produire le RPC. Ce dernier est ensuite acheminé sous

terre suivant une méthode de transport adaptée a la configuration de la mine.

2.2.4 Transport des RPC

Thomas (1979) décrit trois méthodes de transport appliquées au remblai hydraulique mais sont
aussi utilisées de nos jours pour le transport du RPC : le transport uniquement par gravité, pompage
puis gravité ou gravité puis pompage (voir figure 2.14). La méthode de transport est spécifique a
chaque mine et est adaptée en fonction de la conception du systeme de remblayage conformément

aux directives de la section précédente.

Habituellement utilis€ pour le remblayage sous-terrain profond, le transport par gravité est
relativement économique, du fait qu’il ne nécessite pas de pompe pour transporter le RPC, ce qui
permet de réduire la consommation d’énergie. L attraction gravitationnelle suffit pour atteindre le
seuil de cisaillement et enclencher I’¢écoulement le long de trous de forage ou du pipeline. La chute
du RPC emmagasine une énergie potentielle suffisamment importante pour permettre 1’écoulement

au niveau des lignes de distribution horizontales.

Pour la configuration de transport par pompage puis gravité, le remblai est pomp¢ initialement sur

un cheminement horizontal puis entame une chute libre vers le chantier.

Dans le cas du transport par gravité puis pompage, le RPC est entrainé en chute libre, puis suit son
chemin horizontalement vers le lieu du dépdt avec une vitesse initiale héritée de sa chute, plus une

certaine pression de pompage délivrée par une pompe établie au niveau de la section horizontale.

La zone qui peut étre couverte par le processus de remblayage est dénommée le cone d'influence.
Comme pour tous les autres fluides, I’écoulement du RPC est contrdlé par sa consistance et sa
fluidité qui sont liées a ses propriétés rhéologiques. Les sections suivantes reviennent sur ces

aspects.
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Figure 2.14 : Méthodes de transport de remblais miniers en pate cimentée (Belem et al., 2003).

2.3 Consistance et fluidité du RPC

La consistance du RPC est étudi¢e a 1’aide de ’essai d’affaissement au cone d’ Abrams alors que
la fluidité est déterminée par I’essai de table vibrante d’écoulement « Flow table » et I’essai au
cone d’écoulement ou « Flow cone ». On mettre 1’accent sur I’essai d’affaissement au cone

d’Abrams qui est couramment utilisé.

La consistance d'un matériau, dans le contexte du béton, refléte sa capacité a étre maniable ou
fluide, souvent exprimée comme I'ouvrabilité. Le test couramment utilisé pour évaluer cette

caractéristique est le test d'affaissement, également connu sous le nom de "Slump test".

Le cone d'Abrams est un moule métallique tronconique mesurant généralement 300 mm de hauteur,
200 mm de diametre a sa base inférieure et 100 mm de diamétre a sa base supérieure, comme
illustré dans la figure 2.15. Il est pourvu de deux poignées latérales facilitant sa manipulation et est
équipé de deux cales a sa base pour assurer la stabilité¢ lors de 1'opération. Cet appareil inclut
également une plaque métallique ou un plateau de support, utilisé¢ pour le remplissage et le test

d'affaissement.

L'entonnoir de remplissage facilite le versement du matériau, tandis que le tassement et
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I'homogénéisation sont réalisés a 1'aide d'une tige métallique ou d'une tige de piquage de 60 cm de
longueur, présentant des bords arrondis. La mesure de 'affaissement s'effectue a 1'aide d'une regle
métallique graduée (lecture au milliméetre pres). Le mode opératoire employé pour béton selon

(ASTM-C143, 2015) sera décrit au chapitre 3.

Figure 2.15 : Cone d’ Abrams selon ASTM C143-15 (2015).

L’affaissement correspond a la distance entre la hauteur initiale du cone d'Abrams et le point le
plus élevé du matériau apres son affaissement, comme illustré dans 1'exemple d'affaissement du

béton présenté sur la figure 2.16.
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Figure 2.16 : Différents types d’affaissement du béton (modifié de travauxbéton, 2024).

La procédure présentée ci-dessus pour les bétons est aussi appliquée pour évaluer la consistance

des RPC. L'affaissement optimal des RPC devrait se situer généralement dans une plage comprise
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entre 150 mm (6") et 250 mm (10") afin de favoriser un écoulement fluide du matériau, selon la

méthode de transport visée (Belem et al., 2003).

La figure 2.17 illustre un essai d’affaissement au cone d’Abrams standard en représentant les
contraintes de cisaillement que le matériau cimentaire affaissé a subi. Lors d’un affaissement, la
contrainte de cisaillement que subi le béton ou un mélange de RPC est son propre poids. Apres un
affaissement on remarque I’existence de deux parties distinctes. La premic¢re Ho correspond a la
hauteur ou la contrainte de cisaillement induite par le propre poids du matériau n’atteint pas le seuil
de cisaillement donc ne s’est pas affaissé. En deuxieéme lieu, H; représente la hauteur affaissée ou
la contrainte induite par son propre poids devient égale au seuil de cisaillement du matériau

(Heirman, 2011).

B z)

Ry

Figure 2.17 Représentation de la distribution des contraintes lors d’un essai d’affaissement au
cone d’Abrams H =300 mm, Ro = 50 mm et Ry = 2Ro = 100 mm (Heirman, 2011; Murata, 1984;
Schowalter & Christensen, 1998).

Relation entre I’affaissement au cone et les propriétés rhéologiques

La connaissance de I'affaissement d'un RPC permet d’estimer son seuil de cisaillement a 1'aide de
I'équation (2.4) proposée par Ferraris et de Larrard (1998) et modifi¢ a partir de la relation proposé

par Hu (1995).

WP (24)
a
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Ou p est la masse volumique de la pate fraiche (kg/m?), S est I’affaissement final de la pate (mm),

H est la hauteur du cone d’Abrams (H = 300 mm) et a et b sont constantes avec a =347, b =212.

Il existe d’autres relations concernant I’affaissement au cone d’Abrams (Christensen, 1991;

Clayton et al., 2003; Heirman, 2011).

Ferraris et de Larrard (1998)ont introduit un test d'affaissement au cone modifié qui repose sur la
mesure du taux d'affaissement de la pate (S), permettant ainsi la détermination du temps

d'affaissement (T) ou de sa vitesse, comme illustré dans la figure 2.18.

Figure 2.18 : « Slump Test » au cone modifi¢ (Ferraris & de Larrard, 1998).

2.4 Propriétés rhéologiques des RPC

Dans cette section on verra quelques notions de base en mécanique des fluides, notamment en
rhéologie. Il sera défini les différents types de fluides et quelques méthodes de mesures
rhéométriques. Afin d’entamer la rhéologie des RPC, on survolera certains facteurs qui influencent

les propriétés rhéologiques des RPC et en finira avec des notions de pertes de charge.

2.4.1 Notions de base de rhéologie

La rhéologie, branche de la mécanique des milieux continus, se focalise sur I'étude de la
déformation des matériaux soumis a des contraintes. Cette discipline englobe aussi bien les
matériaux solides, comme les matieres viscoélastiques, viscoplastiques et plastiques, que les

fluides.
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Quand on ¢étudie la rhéologie d’un fluide, on s’intéresse a déterminer d’une part son rhéogramme
ou courbe d’écoulement qui est la relation entre la contrainte de cisaillement (t) et le taux de
cisaillement (y) et d’autre part sa courbe de viscosité qui décrit la relation entre la viscosité
dynamique (n) et le taux de cisaillement (y) ou la contrainte de cisaillement (t),. Ces différents
parametres peuvent étre définis a partir de la Figure 2.19 qui illustre le comportement d'un fluide
d’¢épaisseur (e) soumis a un cisaillement entre une plaque fixe P; et une plaque parall¢le mobile P».
I1 faut une force tangentielle F sur la plaque P> pour pouvoir cisailler 1’échantillon de fluide a une
vitesse V (vitesse de la plaque P»). Cette vitesse diminue a mesure que l'on se dirige vers la base

fixe P;.
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Figure 2.19 : Cisaillement d’un fluide visqueux entre deux plaques parall¢les (Sang, 2009).

La contrainte de cisaillement 1 est alors la force appliquée sur une surface (équation 2.6).

F
T=— 2.6
S (2.6)
ou F est la force tangentielle (N) et S est la surface cisaillée (m?).
Le déplacement ou la déformation y entre les deux plans est défini par I’équation (2.7):
_dx @7
Y= dy .

ou dx représente le déplacement ou la déformation horizontale et dy est I'élément de longueur ou

la distance verticale sur laquelle le cisaillement se produit.
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Le taux de cisaillement (y) est défini comme la vitesse de déformation entre deux couches
successives voisines du fluide cisaillé. Il est défini comme étant la dérivée par rapport au temps de
la déformation de cisaillement (équation 2.8) :

dy d dx d dx

Y=o E)za(a) (2.8)

La viscosité, notée m, est déterminée par la capacité d'entrainement d'une couche de fluide en
mouvement sur les autres couches adjacentes. On distingue la viscosité dynamique de la viscosité

cinématique.

La viscosité dynamique caractérise la résistance a I’écoulement ou le comportement de fluide face
a une contrainte. Elle correspond au rapport entre la contrainte et le taux de cisaillement (équation

2.9):

n="Y - (2.9)

La viscosité cinématique v est le rapport entre la viscosité dynamique et la masse volumique du

fluide p (équation 2.10):

n
v=_ (2.10)
p

2.4.2 Méthodes de mesure rhéologique

Les parameétres rhéologiques d'un fluide peuvent étre obtenus au moyen de diverses méthodes,
qu'elles soient expérimentales ou théoriques. Les méthodes théoriques se basent sur des calculs
mathématiques exploitant des variables propres au fluide en question. En revanche, les procédures
expérimentales, telles que les analyses rhéologiques, requierent un équipement spécifique et des
dispositifs particuliers. Ainsi, la caractérisation des propriétés rhéologiques des remblais miniers
en pate en laboratoire peut impliquer I'utilisation d'un ensemble vari¢ d'appareillages permettant

d’obtenir les courbes d’écoulement et de viscosité. Parmi les dispositifs couramment utilisés, on
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retrouve généralement les rhéometres rotatifs a plaques paralléles, a cone-plan, a cylindres

coaxiaux, et a moulinet ou « vane » ainsi que le rhéometre capillaire (Macosko 1994).

Chaque appareil est choisi en fonction des propriétés du matériau étudié et des objectifs spécifiques
de I'analyse rhéologique. Chaque processus expérimental est suivi d'une interprétation minutieuse
des résultats bruts obtenus, dans le but d'extrapoler les propriétés rhéologiques du fluide en
question. Dans le cadre de ce projet, ¢’est le rhéomeétre rotatif a « vane » ou a moulinet qui retiendra
notre attention. Cet appareillage est équipé d'un bras motorisé, avec un croisillon (moulinet) a sa
base (voir figure 2.20). Il est pourvu de palettes ayant une hauteur (H) et un diamétre de révolution
(D). L'arbre de torsion entraine les palettes dans une rotation a une vitesse controlée, a l'intérieur
d'un réceptacle rempli du matériau a tester. Les données sur la vitesse de rotation et le couple (C)
sont mesurés et analysés. Le fluide subit un faible taux de cisaillement, puis le couple est enregistré
en fonction du temps. Le graphique résultant indique un pic correspondant au couple maximal
(Cm), qui est li¢ au seuil de cisaillement 1. Ce pic représente le moment ou le matériau commence

a s'écouler de manicre significative sous l'influence du cisaillement appliqué.

Arbre de torsion

E.chantillon de RPC ou RmD §/8

Figure 2.20 : Rhéomeétre a moulinet ou « vane » (adaptée de Boger, 2009).
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Selon Sofra et Boger (2002), le seuil de cisaillement 1o peut étre déterminée par 1’équation (2.11) :

2Cm H 11

To=""73 (B +) (2.11)

ou Cy, est valeur du couple maximal (N.m), H est la hauteur des palettes du moulinet (mm), D est

le diameétre du moulinet (mm).

Le moulinet est inséré dans I'échantillon sans perturber ni détruire la microstructure du fluide. Il
permet de déterminer la viscosité dynamique ainsi que la contrainte de cisaillement au bord externe
des pales, ce qui rend cet appareil précis pour déterminer le seuil de cisaillement (Sofrd & Boger,

2002).

La construction des rhéogrammes est possible par le calcul de la contrainte de cisaillement (1) qui

se fait suivant I’équation (2.12) (Barnes, H. & Carnali, 1990; Dzuy & Boger, 1985).
2R (2.12)

ou C est le couple, Ry est le rayon de la géométrie « vane » (mm), Hy est la hauteur de la géométrie

(mm).

De plus, il est nécessaire d’avoir le taux de cisaillement () qui est calculé a ’aide de I’équation

(2.13) (Barnes, H. & Carnali, 1990; Dzuy & Boger, 1985).

2Ry
Y= 2.13
i, (2.13)

ou Q est la vitesse angulaire (rad/s).

Il est possible que les échantillons présentent des phénoménes de glissement pendant la mesure,
occasionnée par la formation d'une fine couche de fluide (eau) qui est cisaillée plus facilement que
le reste du matériau. Ce phénomene est provoqué par la diminution de la concentration en particules
solides pres des parois des plaques cela s’explique par la sédimentation des grains solides. Par
conséquent, il donne l'impression d'une diminution de la viscosit¢ (Baudez & Coussot, 2001;
Coussot & Ancey, 1999). Pour remédier a cela, différentes surfaces spéciales sont congues

spécialement et utilisées dans les divers dispositifs mentionnés. Les solutions adaptées
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comprennent l'utilisation de surfaces sablées, striées ou rainurées pour donner une certaine
adhérence. Ces caractéristiques contribuent a minimiser les effets de glissement et & améliorer la

précision des mesures rhéologiques.

2.4.3 Types de fluides et leurs comportements

Les graphiques de la figure 2.21 présentent les différents comportements de fluides newtoniens et
non newtoniens. Dans le cas de fluides non newtoniens, la figure 2.21a montre une comparaison
entre les théogrammes des différents types de fluides. D’abord, les rhéogrammes se présentent sous
forme de contraintes de cisaillement en fonction du taux de cisaillement. Les fluides newtoniens
forment une droite linéaire passant par 1’origine. En revanche, les fluides non newtoniens peuvent
étre sans seuil ou avec seuil de cisaillement. La figure 2.21b illustre cette fois-ci les courbes de
viscosité qui divulgue 1’évolution de la viscosité dynamique en fonction du taux de cisaillement

pour les différents fluides mentionnés précédemment.
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Figure 2.21 Représentation des comportements rhéologiques des fluides de type newtonien et non
newtonien sous forme de : a) courbe d’écoulement ou rhéogramme b) courbe de viscosité

dynamique (del-Mazo-Barbara & Ginebra, 2021).
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Fluides newtoniens

Il s'agit de fluides dont les rhéogrammes passent par 'origine et sont caractérisés par une relation
linéaire entre la contrainte de cisaillement et le taux de cisaillement. La viscosité (qui correspond
a la pente du rhéogramme) reste constante, indépendamment des variations du taux de cisaillement,

mais peut dépendre des conditions de pression et de température.

Fluides non newtoniens

Contrairement aux fluides newtoniens, les courbes d’écoulement ne sont pas lin€aires, ce qui
signifie que la viscosité varie en fonction du taux de cisaillement. Comme déja mentionné ci-haut,
on peut trouver des fluides non newtoniens avec ou seuil de cisaillement. Pour les fluides non
newtoniens sans seuil de cisaillement, on distingue les fluides rhéofluidifiant ou pseudo-plastique
pour lesquels la viscosité dynamique du fluide diminue avec I’augmentation du taux de cisaillement
et des fluides rhéoépaississant pour lesquels sa viscosité augmente avec 1’augmentation de la

vitesse de cisaillement.

Ces types de comportements rhéofluidifiant et rhéoépaississant sans seuil de cisaillement sont
ajustés le plus souvent par la loi de puissance ou modele d’Ostwalde De Waele (Barnes, H., 1989)

selon la relation (2.14) :
T=kyn (2.14)

ou K est une constante (Pa.s") et n est un indice d’écoulement (-) ( n > 1 pour les fluides

rhéoépaississants, n = 1 pour les fluides newtoniens et n < 1 pour les fluides rhéofluidifiants).

Pour les fluides non newtoniens avec seuil de cisaillement, on distingue alors trois types de
comportements : les fluides de type Bingham, et les fluides a seuil rhéofluidifiants ou

rhéoépaississants.

Les fluides de type Bingham se comportent comme un fluide newtonien avec un rhéogramme
linéaire au-dela du seuil de cisaillement. Le mod¢le de Bingham est représenté par I’équation (2.15)

(Bingham, 1917) :

T =1T0+ M5By (2.15)
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ou g est la viscosité plastique de Bingham (Pa.s).

Cette viscosité ng est différente de la viscosité dynamique 1 qui est donnée par la relation (2.16).

Ainsi, n = N pour des valeurs tres €élevés du seuil de cisaillement.
n= _+tns (2.16)

Les fluides a seuil de cisaillement peuvent aussi étre rhéofluidifiants ou rhéoépaississants. Ces
comportements peuvent étre représentés par le modele de Hershel-Bulkley (équation (2.17)) qui
est un croisement entre le modele de Bingham et celui d’Ostwald ou le comportement du fluide est

dicté par I’'indice d’écoulement (Herschel & Bulkley, 1926).
T =710+ Kupy (2.17)

ou Kgh est une constante (Pa.s")et n est 1’indice d’écoulement d’Herschel-Buckley (-). On a des
fluides rhéoépaississants a seuil si n > 1, des fluides pseudoplastiques (rhéofluidifiants) a seuil

lorsque n <1 et des fluides de Bingham quand n = 1.

Seuil de cisaillement statique et dynamique

Théoriquement, le seuil de cisaillement est une manifestation soit des interactions particulaires
¢lectrostatiques du type Van der Waals entre grains colloidaux de tailles de I’ordre du micrométre,
soit du frottement solide entre grains de tailles de I’ordre du millimetre (Yammine, 2007). 11 existe

deux notions physiques trés différentes de ce seuil d’écoulement ayant des notions.

Le seuil de cisaillement statique « ts » ou seuil de mise en écoulement correspond a la contrainte
de cisaillement minimale nécessaire pour déclencher 1’écoulement d’un état stable vierge de toute
contrainte a un état fluide visqueux par application d’une contrainte croissante jusqu’a la valeur
déclenchant I’écoulement du matériau. Le seuil de cisaillement dynamique « to » est la contrainte
minimale pour stopper I’écoulement. Sa valeur est obtenue par extrapolation de la partie linéaire
de la courbe d’écoulement pour une vitesse de cisaillement nulle. La détermination du seuil de
cisaillement statique s'effectue sur un matériau au repos (avec une valeur trés faible du taux de
cisaillement) en augmentant progressivement la force de cisaillement jusqu'a ce que le matériau

commence a se déformer (Heirman, 2011).
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La différence entre les deux approches définissant le seuil de cisaillement et représenté sur la figure
2.22. Généralement, le seuil de cisaillement statique et considérablement plus élevé que le
dynamique pour tout type de matériau donné. Si 1’on veut connaitre comment le fluide va s'arréter
apres un mouvement, dans ce cas on aura besoin du seuil de cisaillement dynamique (to) qui est
obtenu en faisant baisser le taux de cisaillement (y) comme la figure 2.24a le montre. Cependant,
si I’on veut connaitre quel est l'effort nécessaire pour enclencher I'écoulement d'un fluide donné,
dans ce cas on aura besoin du seuil de cisaillement statique (ts) qui est cette fois-ci obtenu par
augmentation de la contrainte de cisaillement (t) comme I’illustre la figure 2.24b. Dans la majorité
des cas, le terme seuil de cisaillement renvoie implicitement au seuil de cisaillement dynamique

(to). Dans le cas contraire, il sera mentionné qu'il s'agit du seuil de cisaillement statique (Heirman,

2011).
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Figure 2.22 Différence entre le seuil de cisaillement : a) dynamique et b) statique (Heirman,

2011).

Modeéles rhéologiques pour la viscosité dynamique

Deux modeles rhéologiques sont couramment utilisés pour décrire la courbe de viscosité de fluides
non newtoniens. Il s’agit des modeles de Cross et de Sisko. Le mod¢le de Cross qui est défini par

I’équation (2.18) (Cross, 1965).
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n=n _I__T'I.ul.@_ (218)

ou Mo est la viscosité initiale N« est la viscosité dynamique a des taux de cisaillement qui tendent
vers I’infini, kc et ne sont respectivement la constante et I’indice de Cross. La viscosité a I’infini
correspond a la viscosité asymptotique atteinte par la courbe de viscosité a des taux de cisaillement

treés élevés.
Le modele de Sisko est représenté suivant la relation (2.19) (Sisko, 1958).

N =M + ks V7 (2.19)
ou ks et s sont respectivement la constante et 1’indice de Sisko.

La viscosité est un parametre essentiel pour le controle des caractéristiques d'écoulement des
matériaux pendant le transport. L'utilisation de la viscosité 1’infini pour calculer les paramétres de
transport du RPC se justifie par les taux de cisaillement €levés sur la paroi du pipeline pendant le

transport (Hallbom, 2008; Pullum et al., 2007; Swamee & Aggarwal, 2011a).

Fluides non newtoniens dépendant du temps de cisaillement

Le terme "dépendant du temps" indique que la viscosité d'un fluide peut évoluer lors d'un
cisaillement constant sur une période donnée. Trois cas distincts sont identifiés: les fluides
thixotropiques, antithixotropiques ou rhéopectiques et viscoélastiques. La figure 2.23 présente les

courbes de viscosité de ces fluides.

Parmi ces fluides on retrouve les fluides thixotropiques, ils se caractérisent par une diminution de
la viscosité au fil du temps sous un taux de cisaillement constant comme le montre la figure 2.27
dans le cas de 1. Par opposition, les fluides antithixotropiques ou rhéopectiques, la viscosité du
fluide ainsi que la contrainte de cisaillement augmentent avec le temps lorsqu'il est soumis a un

taux de cisaillement constant (Barnes, H., 1989; Franks et al., 2000; Mewis & Wagner, 2009).

Le comportement rhéologique complexe des matériaux thixotropes peut €tre compris sur la base
d'une microstructure qui dépend également de la nature du matériau sur la base d'une

microstructure qui dépend également de I'histoire du cisaillement. Elle est le plus souvent le
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résultat de forces d'attraction relativement faibles entre les particules. Elles entrainent la
floculation, qui évolue normalement vers un réseau de particules remplissant l'espace. Les liaisons
interparticulaires sont toutefois suffisamment faibles pour étre rompues par les contraintes
mécaniques qui se produisent lors de I'écoulement. Il en résulte que, pendant I'écoulement, le réseau
se décompose en flocons séparés, dont la taille diminue encore lorsque le taux de déformation
augmente. La réduction du taux de cisaillement peut entrainer une croissance des flocons,
I'écoulement permettra au réseau de particules de se reconstituer. Les coagulations orthocinétique
et périkinétique sont les mécanismes moteurs dans ce cas. Les contraintes dans la suspension
dépendent de la microstructure et varient en conséquence pendant ou apres 1'écoulement. Lorsque
les changements structurels nécessitent un temps fini, il en va de méme pour les contraintes, ce qui

donne lieu a une thixotropie (Mewis & Wagner, 2009).

Rheopectic

Time independent

Stress

Thixotropic

Constant strain rate

Time

Figure 2.23 Types de fluide dépendant du temps comparé aux fluides indépendants du temps
présenté dans un graphique générique avec la contrainte de cisaillement en fonction du temps

(Sochi, 2010).

La figure 2.24 présente des courbes d’écoulement ascendante et descendante formant trois types
de boucle d’hystérésis pouvant étre obtenues. La méthode de I'hystérésis a été introduite par Green

et Weltmann (1946). Elle consiste a augmenter et diminuer systématiquement le taux de
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cisaillement entre zéro et une valeur maximale. Le mode d’écoulement peut étre une rampe
continue ou une série de petits paliers (en escalier). Lorsque les données sont représentées sous
forme de contrainte de cisaillement en fonction du taux de cisaillement, un échantillon thixotrope
décrira une boucle d'hystérésis (figure 2.24a), car la contrainte est en retard sur le taux de
cisaillement (Mewis & Wagner, 2009).

Si l'expérience est menée durant un temps plus long, la différence entre les courbes ascendante et
descendante sera plus faible, car la microstructure a plus de temps pour s'approcher de I’état
d’équilibre. La zone délimitée par la boucle a été utilisée pour mesurer la thixotropie. La surface
et la forme de la boucle d'hystérésis peuvent varier considérablement en fonction du matériau.
Toutefois, pour un matériau donné, la surface ou 1’hystérésis dépend des conditions d'essai telles
que l'historique du cisaillement avant le début de 1'essai, la durée de 1'essai, le taux de cisaillement
maximal et le taux d'accélération. Au mieux, elle fournit une mesure relative de la thixotropie. Il
convient de souligner que des changements irréversibles dans 1'échantillon peuvent également
générer une boucle d'hystérésis.

La forme de la boucle peut étre différente de celle de la figure 2.28a. Deux alternatives sont
illustrées dans les figures 2.24b et 2.24c¢. La figure 2.28b illustre un cas ou l'effondrement de la
structure initiale apres le démarrage domine 1'évolution temporelle de la contrainte, ce qui entraine
un dépassement de la contrainte. Une réduction de la contrainte avec I'augmentation de la vitesse
de cisaillement peut provoquer des bandes de cisaillement et des distributions hétérogénes de la
vitesse de cisaillement dans I'échantillon. Lorsque le cisaillement a des taux de cisaillement
relativement faibles induit la formation d'une structure, la boucle d'hystérésis peut prendre une
forme telle que celle de la figure 2.24¢ (Potanin, 2004).

Une limitation sérieuse de la boucle d'hystérésis en tant qu'outil de caractérisation est que le taux
de cisaillement et le temps sont couplés dans cette expérience. Cela rend 1’essai moins approprié
pour séparer l'effet de ces deux parameétres. L'hystérésis n'est pas non plus l'apanage des matériaux
thixotropes, elle se produit également dans le cas d'un ramollissement irréversible et dans les
matériaux viscoélastiques (Bird & Marsh, 1968). L'hystérésis viscoélastique n'est généralement
visible que lors d'expériences plus rapides en raison des échelles de temps plus courtes impliquées

dans la relaxation viscoélastique, mais ce n'est pas une régle générale (Mewis & Wagner, 2009).
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Figure 2.24 Schémas représentatifs de différentes boucles d’hystérésis qui peuvent étre obtenues

(Mewis & Wagner, 2009).

2.4.4 Détermination des pertes de charge durant le transport du RPC

Les pertes de charge correspondent a la dissipation d’énergie en raison des frottements internes du
fluide et des frottements contre la paroi de la conduite le long de la conduite (on parle de pertes de
charge linéaires) et dans les singularités du réseau de distribution (clapet, vanne, changement de
pente ou de section, coude) ou on parle de pertes de charge singulieres. Ces derniéres peuvent étre
négligées par rapport aux pertes de charge linéaires lorsqu’il n’y a pas beaucoup de singularités sur
le systéme de distribution du RPC. Ces pertes de charge servent a déterminer 1’énergie mécanique

nécessaire pour une distribution sans blocage du RPC.

Dans les phases préliminaires de design du systéme de distribution du RPC, les pertes de charge
peuvent €tre estimées a partir des propriétés théologiques. Mais des essais d’écoulement en boucle

doivent idéalement étre réalisés pour le design final.
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2.4.5.1 Méthode basée sur les propriétés rhéologiques

Pour tous les fluides, la perte de charge par unité de hauteur en metre (AH) peut étre estimée selon
la relation de Darcy-Weisbach (équation 2.20) (Ouattara et al., 2017; Swamee & Aggarwal,
2011a; Swamee et al., 2011b) .

AH LV 2.20
—thZg (2.20)

ou f est le coefficient de perte de charge (-), L est la longueur de la canalisation (m), g est
’accélération gravitationnelle (m/s?) Dpest le diamétre hydraulique (m) (Dr = ;—S ou Sest la

section mouillée et Pr est périmetre mouillé).

La perte de charge par unité de pression en Pascal (AP) peut se calculer a I’aide de 1’équation

(2.21):
AP = pgAH (2.21)
ou p est la masse volumique (kg/m>).

Le coefficient de perte de charge f dépend du régime d’écoulement (laminaire, transitoire ou
turbulent). Des critéres basés sur les nombres adimensionnels de Reynold (Re) pour les fluides
newtoniens et de Hedstrom (He) pour les fluides non newtoniens servent a déterminer le type de
régime. On retrouve dans la littérature plusieurs équations analytiques pour estimer le coefficient
de perte de charge f de fluides non newtoniens comme les RPC. On peut citer Swamee et Aggarwal
(2011a); Swamee et al. (2011b) qui ont développé des équations pour les coefficients de perte de
charge f” respectivement pour les fluides de Bingham et de Herschel-Bulkley en régime laminaire
(voir aussi Kalonji (2016)). Ces équations utilisent les paramétres rhéologiques des différents

modeles rhéologiques.
2.4.5.3 Mesure des pertes de charge par ’essai d’écoulement en boucle

L'essai d'écoulement en boucle est une méthode utilisée pour faire circuler un fluide pendant un
certain temps a travers un circuit de tuyaux, généralement en acier. Par exemple, la figure 2.25

présente le schéma d’un circuit typique d’écoulement en boucle. L'installation comprend un
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réservoir équip¢ d'un mélangeur, d'une pompe, de capteurs de pression et de tuyaux formant un

circuit en boucle, simulant les conditions rencontrées sur le terrain lors du transport des RPC.

L'instrumentation des essais d'écoulement en boucle fournit des données d'ingénierie cruciales,
telles que le débit (Q), la perte de charge de friction par unité de longueur de tuyau (j = H/L), les
capacités d'arrét et de redémarrage, ainsi que la consommation d'énergie requise pour les
conceptions de pipelines en grandeur réelle (Belem & Benzaazoua, 2008). Souvent, de 1'eau est

mise en circulation en boucle pour le nettoyage avant et apres les tests des RPC.

__Slurry tank
e Mixer
— _Pump
-~ -
-~ Flow meter

/24

—

&’

Pressure senser

Figure 2.25 : Schéma du circuit d’essai d'écoulement en boucle (Liu al., 2021).

Dans ce cas du circuit montré a la figure 2.25, la longueur totale du tuyau est de 210 m et son
diametre intérieur est de 100 m. Les résidus, le liant et I'eau sont mélangés dans une cuve de 2,5
m? par le mélangeur. Le mélangeur fonctionne tout au long du processus expérimental pour garantir
une pate homogene. Dans I’étude de (Caupers et al., 1998; Liu, H.-L. et al., 2021; Sveinson, 1999),
une pompe a piston a été utilisée pour faire passer le RPC dans les tuyaux avec une pression
maximale de 18 MPa, permettant d'atteindre un débit volumétrique maximal de 90 m*/h. Les
mesures en temps réel de la pression et du débit de la pate dans le tuyau ont été réalisées

respectivement avec des manometres et un débitmetre électromagnétique.
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Les caractéristiques du remblai transporté ont un impact significatif sur la perte de pression. Cette
diminution de pression est principalement attribuable a la friction mécanique entre les particules et

la paroi du tuyau (Vlasak et al., 2014).

Les mesures se sont basées sur les trongons droits des conduites du systéme d’écoulement en boucle
c’est-a-dire que les essais au niveau des coudes ne sont pas considérés comme le montre la figure
2.25. Selon la figure 2.26, les résultats montrent que pour la pate de résidus sans ciment (figure
2.26a) circulant dans la conduite horizontale, les pertes de pression sont de 2,76 kPa/m, 3,99 kPa/m
et 5,476 kPa/m respectivement pour des pourcentages de solides de 70 %, 74 % et 78 %. Dans le
cas de RPCs (figure 2.26 (b)), la chute de pression est de 3,49 kPa/m, 4,64 kPa/m et 6,23 kPa/m

pour respectivement pour les mémes pourcentages solides donnés ci-dessus.
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Figure 2.26 : Effet du pourcentage solide sur la chute de pression AP mesurée avec un « flow loop

test » : (a) pate de résidus sans ciment et (b) pate de résidus avec ciment a (Liu et al., 2021).

Cette augmentation de AP avec Cy s’explique par une diminution de la teneur en eau. Une teneur
en eau plus élevée agirait comme un lubrifiant pour la pate de RPC lors de son écoulement (Wu et
al., 2015). Ainsi, une augmentation de la teneur en matiéres solides rend le transport de la pate plus

difficile (Liu et al., 2021).

De plus, une concentration élevée en particules solides entraine davantage de collisions et de

friction, tant entre les particules elles-mémes qu'entre ces particules et les parois des tuyaux. Les
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pates présentant des pourcentages ¢levés de solides sont généralement associées a des seuils de

cisaillement et viscosités élevés, ce qui accroit la résistance a I'écoulement et génére des pertes de

charge importantes.

L'influence de la vitesse d'écoulement est également un facteur contributif aux pertes de charge,
comme illustré sur la figure 2.27. Les graphiques présentent la perte de charge en fonction de la
vitesse d’écoulement de la pate. On observe que I'augmentation de cette vitesse d'écoulement induit

une croissance des pertes de pression (en accord avec 1’équation 2.21).

8 8
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Figure 2.27 : Influence de la vitesse d’écoulement sur les chutes de pression pour différents
pourcentages solides lors d’un essai d’écoulement en boucle : (a) tuyau horizontal, (b) tuyau

vertical (Liu et al., 2021).

L’ajout cimentaire est I'un des composants principaux des RPC, la figure 2.28 illustre la perte de
charge en fonction de la proportion de ciment pour des mélanges de RPC. La perte de charge

augmente avec I’augmentation de la proportion en ciment dans le mélange.
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Figure 2.28 : Effet du rapport entre le ciment et les résidus sur la perte de pression du mélange

CPB avec 78% de solides a travers un tuyau en boucle (Liu et al., 2021).

Bien que les pates composées de matériaux différents avec le méme affaissement ne s’écoulent pas
de la méme manicre, il est possible de comparer des mélanges préparés avec des matériaux
similaires, mais a différents affaissements. Un mélange a faible affaissement s'écoulera moins
facilement qu'un mélange a fort affaissement, méme si les deux sont préparés avec le méme
matériau. Une comparaison des résultats des essais de pompage pour le mélange 1 et le mélange 2
(figure 2.29) montre une différence substantielle dans le gradient de pression associ¢ a un
changement d'affaissement de 5 cm. Pour un débit d'environ 25 m*/h (32 yd*/h), le gradient de
pression passe de 28 a 6 kPa/m (1,2 a 0,3 psi/pi), ce qui correspond a une diminution de 78 % du

gradient de pression pour une augmentation de 5 cm de l'affaissement (Clark et al., 1995).

I a été¢ démontré que la composition minéralogique des résidus miniers influait aussi sur la perte
de pression dans les conduites ou pipeline, dépendamment de la composition du tuyau (Sveinson,
1999). Landriault et al. (1997) ont indiqué que les résidus en pate composés de pyrite montraient
une résistance a I'écoulement anormalement plus ¢levée dans les tuyaux en acier que dans les
tuyaux en plastique, alors que les pates de résidus siliceux n'ont pas montré cette méme différence.
A noter que la distribution granulométrique des particules de ces pates minéralogiquement

différentes était similaire.
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Figure 2.29 Effet du pourcentage solide et du type de résidus sur 1’affaissement impactant le
gradient de pression des RPC a un débit d’écoulement de 25m*/h a travers une conduite de 154

mm de diamétre (Clark et al., 1995).

2.5 Phyllosilicates

2.5.1 Structure des phyllosilicates

Les phyllosilicates sont structurés par un empilement de plusieurs feuillets de compositions
cristallochimiques différentes. Ces feuillets sont construits par 1’association de deux types d’unités

structurales qui s’étalent en deux dimensions : les couches tétraédriques (T) octaédriques (O).

Dans le cas des couches tétraédriques (T), les tétraédres silicatés partagent trois des oxygenes
basaux, le quatrieme sommet se liera a la couche octaédrique (figure 2.31). La répétition de ce
schéma formera cette trame bidimensionnelle silicatée, a symétrie pseudo hexagonale délimitant

des cavités ditrigonales formées par 1’association de six tétraedres (figure 2.30).
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o

Figure 2.30 : Schéma représentatif de la structure tétraédrique des phyllosilicates en 2D (de La

Calle et al., 1980).

Les couches octaédriques (O) (voir figure 2.31) correspondent géométriquement a une bipyramide
a base carrée dont les sommets sont occupés par des oxygenes (O2-) ou des hydroxydes (OH)". Le
centre est occupé par des cations dont le nombre et la valence entrent dans la systématique des
phyllosilicates. Ces octac¢dres sont représentés généralement par la brucite (Mg(OH)2) ou de la
gibbsite (AI(OH)3). Mais, d’autres cations peuvent aussi entrer dans la composition de

phyllosilicates tels que le Fe, Mn, Li.

Mg*2, Fe*? or AI*3

After Klein & Hurlbut (1999) O or OH"

Figure 2.31 : Schéma représentant les octaédres formant la couche octaédrique des phyllosilicates

(Klein & Hurlbut, 1999).
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2.5.2 Classification chimique des phyllosilicates

Cette classification est basée en premier lieu sur le nombre et le type de cation occupant les trois
sites octaédriques. On aura les phyllosilicates dioctaédriques dans le cas ou deux sur trois des
octaédres sont occupés. Prenant 1’exemple de I’aluminium trivalent (Al*") occupant deux octaédres
et un octacdre vacant. C’est le cas de la pyrophyllite de formule Alx(Si4O10)(OH),. Les
phyllosilicates trioctaédriques sont désignés ainsi quand tous les sites octaédriques sont occupés
par les cations comme le magnésium bivalent (Mg?*) qui occupe tous les octaédres, tel le talc de

formule chimique Mg3Si4O10(OH)2 (Nagelschmidt, 1938).

Une classification plus récente introduit des préfixes additionnels (hétéro, homo, mono) aux
nomenclatures dioctaédrique et trioctaédrique traitées précédemment. Elle correspond au type de
cation occupant les trois sites octaédriques. Si le méme cation se répete dans ces sites, on parlera
de phyllosilicates homo-octaédriques dioctaédriques ou trioctaédriques. Dans le cas contraire, si
les cations sont différents, on parlera de phyllosilicates hétéro-di ou trioctaédriques. Les termes
mono-, di-, ou tri-octaédrique définissent les espéces ayant deux sites octaédriques vacants

(Durovic, 1994).

2.5.3 Classification cristallochimique des phyllosilicates

La classification cristallochimique des phyllosilicates concerne le type d’association des couches
tétraédriques et octaédriques venant former les feuillets (Figure 2.32). On parlera alors de

Phyllosilicates de types 1:1,2 :1 et 2 :1 :1 (voir figure 2.32).

Les phyllosilicates de type 1:1 (bicouches) sont caractérisés par une superposition d’une couche
tétraédrique 4 une couche octaédrique nommée « T-O » d’épaisseur de 7 A. Cette forme est
construite dans le cas ou deux hydroxydes (OH) de chaque octa¢dre sont remplacés par deux
oxygenes (0O)* qui deviennent des oxygénes apicaux des tétraédres venant partager cet oxygéne.

La kaolinite et la serpentine font partie de ce groupe.

Les phyllosilicates de type 2:1 (tri-couches) se caractérisent par une couche octaédrique située entre
deux couches tétraédriques (T-O-T), d'une épaisseur de 10 A. Cette configuration est possible
lorsque deux ions (OH)™ de la couche octaédrique sont remplacés par des oxygenes, transformant

ainsi ces oxygenes en oxygenes apicaux d'une autre couche tétraédrique. Cette dernieére devient une
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couche T-O-T, pouvant se lier a d'autres couches T-O-T par des liaisons de Van der Waals. Dans

ce groupe on trouve le mica, la smectite, la vermiculite et 1’illite.

Finalement, la structure des phyllosilicates de type 2:1:1 (quadri-couches) se compose d'une couche
octaédrique située entre deux couches tétraédriques et une couche octaédrique supplémentaire libre

(T-O-T:0), avec une épaisseur de 14 A. C’est le cas de la chlorite (Bailey, 1980).

Phyllosilicates
Y — ———
ypeids Type 2:1 Type 2:1:1
TO TOT TOTO
Mica
Kaolinite §m§ct|t¢ o
Sérpentine Verm_ltcullte orite
ite

Figure 2.32 : Classification simplifiée des phyllosilicates (inspirée de Kumari et Mohan, 2021).

La différence de composition chimique des phyllosilicates survient fréquemment lors de la

I**, et Mg?" peut étre

substitution d'ions dans la structure minérale. La substitution de Si*", A
effectuée par d'autres cations ayant des rayons ioniques comparables dans les feuilles tétraédriques
et octaédriques respectives, en raison de 1'altération. Par conséquent, au centre du tétraédre, le Si*"

peut étre remplacé par AI**

sans modifier la structure de base du cristal. De plus, dans 'octaedre,
les cations AI’" et Mg?" peuvent étre remplacés par des ions tels que Fe**, Fe?" et Zn** (rayon
ionique = 0,074 nm). Ce processus est connu sous le nom de substitution isomorphe ou solution

solide, ou un cation structurel est remplacé par un autre de taille similaire (Nesse, 2012).

Ce type de remplacement est la principale cause des charges négatives et positives dans les
minéraux argileux. Par exemple, la substitution d'un AI** par un Si*" dans l'unité tétraédrique crée
une charge négative. En outre, le remplacement d'un cation de faible valence par un cation de
valence plus élevée (Fe*" par Fe’") génére une charge négative. De méme, le remplacement d'un
cation de valence inférieure par un cation de valence supérieure (Fe?" par Fe*") entraine un gain

d'une charge positive. La charge nette du minéral argileux est déterminée par I'équilibre entre la
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perte et le gain d'électrons au sein de la structure. Dans la plupart des sols, la charge négative nette

est compensée par une charge positive résultant de ces substitutions (Nesse, 2012).

Certains phyllosilicates, tels que les smectites, les micas et la vermiculite, présentent une couche
interfoliaire située entre les feuillets tétraédriques. Cette couche interfoliaire est composée de

cations interchangeables, comme illustré dans les figures 2.33 et 2.34.

@ oH

@) Cations échangeables

® S5 (M)

O AP ou Mg (MY, M™, M, M)

Figure 2.33 Représentations de la cristallographie des différents types de phyllosilicates (d’apres
Sedighi et Thomas, 2014).

el
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" “u~ -— interlayer sites ‘
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LSRR ¢ [N
a. muscovite b. serpentine
KAI,(AISI;)O,,(OH), Mg,Si.0,(OH),
¢. clinochlore

Mg,Al(AISi,0,,)(OH),

Figure 2.34 Illustration de la cristallochimie de quelques types de phyllosilicates (Perkins, 2020).
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L'importance de ces cations interchangeables réside dans leur capacité a équilibrer et neutraliser
les charges électriques lorsque des substitutions, telles que celle du silicium Si*" par I'aluminium

AP, créent un déficit de charge positive au sein des feuillets tétraédriques (Nesse, 2012).

2.5.4 Aspect physique des phyllosilicates

En raison de leur structuration en feuillets, les phyllosilicates présentent une face basale et une face
latérale. Trois types de porosités peuvent également étre identifiés, offrant des espaces propices a
l'accueil de molécules d'eau : la microporosité, la macroporosité interparticulaire et la
macroporosité entre les agrégats. La microporosité, est représentée par 1'espace interfoliaire qui
confére aux phyllosilicates, tels que les smectites, leur caractére absorbant (argiles gonflantes). La
macroporosité interparticulaire se situe a l'intérieur d'un agrégat, tandis que la macroporosité entre

les agrégats se trouve dans les espaces inter-agrégats (voir figure 2.35).

Smectite
Microporosite
(interfoliaire, smectite uniquement)

Espace interfoliaire Faces latérales

Espace inlerfoliaire
Espace intarfoliare J

Faces basales
S Macroporosité interparticulaire
Faces latérales
Lt Macroporosité entre les agrégats
Bhyllosilicate non-gonflant
- - g -
100 nm a 10 ym 10 pm & 1 mm

Figure 2.35 Structure des phyllosilicates a différentes échelles (d’aprés Sedighi et Thomas,
2014).

2.5.5 Groupe des micas

Le groupe des micas peut étre classifi¢é en micas ignés, métamorphiques et argileux. Les micas
ignés et métamorphiques incluent des espéces telles que la muscovite, la biotite et la phlogopite.
Le sous-groupe des micas argileux comprend les illites ainsi que les minéraux argileux a réseaux

mixtes trioctaédrique et dioctaédrique (White & Pichler, 1959). Les micas cristallisent selon une
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formule de base de Si4010, avec une substitution d'un atome de silicium par un atome d'aluminium

dans la couche tétraédrique, compensée par un cation (K", Na*, Ca2").

Comme le stipule la classification de Durovic (1994) et la figure 2.36, le groupe des micas sont

compos¢ de différents types dont les formules chimiques s'écrivent de la maniére suivante :
[(Si3Al O10) (OH, F)2]2X2Y 4 micas dioctaédriques

[(Si13A1O10) (OH, F)2]2X>Ys micas triocta¢driques

ou X*=K* Na", Ca’, Cs", Rb", (H.0)", Y2": Mg?*, Fe*", Mn?" et Y3*: A1°*, Fe*', Cr*¥, V3, Ti**

Les gros ions X* (K, Na*, Ca’, Cs*, Rb") occupent les sites interfoliaires (voir figure 2.36). Ils

assurent la cohésion de la structure et équilibrent les déficits de charges positives causés par la

substitution du silicium Si*' par I’aluminium AI**

Trioctahedral Dioctahedral
Phlogopite KMg,AISi;0,,(0H), Muscovite KALAISI;O,,(CH),

C

‘)

A o o8 AT

Figure 2.36 Schéma représentant la structure cristallochimique des micas trioctaé¢drique et

dioctaédrique (Nelson, 2015).

I1 existe des micas intermédiaires entre dioctaédriques et trioctaé¢driques, comme les 1épidolites
pour lesquels 1e remplissage octaédriques par les cations est compris entre 2 et 3 sites. Les micas
sont cristallochimiquement trés complexes et peuvent étre considérés comme des solutions solides

entre plusieurs especes (sé€rie isomorphe).
Les minéraux suivants se retrouvent dans chaque type de micas dioctaédrique ou trioctaédrique.

Micas dioctaédriques



91

o Muscovite : [Si3AlO19 (OH)z] ALK

o Paragonite : [Si3AlO0 (OH);] Al2Na
o Fuschite : [Si3A1019 (OH)z] (Al, Cr):K
o Pyrophyllite : [Si3AlO10 (OH)2] Al>

Micas trioctaédriques

o Phlogopite / Phengite : [Si3AlO10 (OH)>]Mg3K
o Biotite : [Si3A1019 (OH):] (Fe, Mg);K

o Sidérophyllite : [Si3AlO19 (OH):]Al Fe’ gK

o Annite : [Si3Al019 (OH):JFe’ gK

Le lithium (Li") et le sodium (Na") peuvent parfois remplacer le potassium (K*). On aura alors la
1épidolite ([Si3Al O10 OH2]ALL1), zinnwaldite ([Si3AlO100H2] (Fe, Al);Li), et polylithionte ([SizAl
010 OH2]AIL12K).

La figure 2.37 montre une photographie au microscope ¢électronique a balayage (MEB) montrant
la différence entre des grains d’un sol granulaire (gravier) et de la muscovite. Les particules de
gravier sont de forme angulaire et présentent des faces rugueuses, alors que les micas sont planaires

et ont des faces tres lisses comportant des clivages qui facilitent leur délamination.

6259 SKU_ %3

Figure 2.37 Images MEB : a) particules de sol granulaire b) particules de muscovite (Mshali &
Visser, 2012).
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2.6 Propriétés électrostatiques des particules en suspension

Cette section vise a donner quelques notions théoriques sur les charges de surface et le
comportement ¢électrocinétique des particules en suspension. Cela menera a la compréhension du
lien entre ces forces électriques, le type d’agrégation, le pH et la rhéologie des fluides a base de
grains et de phyllosilicates. Cette section parlera des charges autour des particules isotropes et
anisotropes. De plus, d’un bref survol sur les principes du potentiel Zeta qui servira de base de
compréhension de la rhéologie des suspensions a base de phyllosilicates. Finalement on parlera de

la propriété de sorptions de la muscovite.

2.6.1 Charge électrique autour d’une particule isotrope en suspension

La théorie de DLVO (Derjaguin, Landau, Vervey, and Overbeek) (Derjaguin, 1993) fournit une
explication approfondie des interactions entre particules dans une suspension colloidale. Cette
théorie modélise les relations spatiales entre les grains et quantifie leur degré d'agrégation en
estimant les forces d'interaction résultant de la compétition entre les forces d'attraction de Van der
Waals et les forces de la double couche (Trefalt & Borkovec, 2014). La figure 2.38 présente une
configuration de la double couche électrique, ou les ions sont considérés comme des charges
ponctuelles. Cette couche, qui entoure les particules dispersées, génére des forces de répulsion
lorsque les particules se rapprochent. Cette double couche est essentielle a la stabilité des colloides
lyophobes et des systémes dispersés (Derjaguin, 1993). La représentation schématique de cette
double couche a été développée par Helmholtz en 1879 comme un condensateur électronique, puis
affiné par Gouy en 1910 et Chapman en 1913. Les mod¢les actuels permettent de représenter les

charges de surface des particules dispersées chargées dans un fluide.

La double couche électrique est composée d'une premicre couche en contact avec la surface du
grain, appelée la couche dense de Helmholtz ou couche Stern. Cette couche comprend les ions de
charge opposée a la surface de la particule. La seconde couche, en contact avec la premicre, est
appelée la couche diffuse de Gouy-Chapman. Les ions de charge opposée a la surface du grain se
dirigent et se concentrent dans la couche Stern, tandis que les ions de charge similaire sont
repoussés vers la couche diffuse. L'épaisseur totale de cette double couche est appelée "Longueur

de Debye".



93

Surface chargée d'une particule
4 (Charge positive)

; Couche Stern

Couche diffuse de Gouy-Chapman

&
&

Liquide

Figure 2.38 : Schéma représentatif de la double couche électrique (modifi¢ de Hovhannissian,

2000).

La charge de surface d'une particule ne détermine pas automatiquement son pouvoir répulsif ou
attractif envers d'autres particules. L'équilibre entre les forces d'attraction de Van der Waals et les
forces induites par le potentiel électrique de la double couche du modele Stern-Gouy-Chapman
caractérise le comportement de ces grains. Le potentiel qui décrit ces interactions est appelé le
potentiel { (potentiel Zeta), et nous explorerons cela plus en détail ci-dessous. Il s'agit d'une
différence de potentiel entre la couche Stern et le liquide au niveau de la surface de glissement,

comme illustré sur la figure 2.39. La section 2.6.3 reviendra en détail sur ce potentiel.

2.6.2 Charges électriques autour d’une particule anisotrope (cas des phyllosilicates)

La structure unique des phyllosilicates, notamment leur aspect lamellaire ou fibro-planaire, a été
I'objet de nombreuses recherches portant sur leurs propriétés chimiques. Comme mentionné
précédemment, cette structure cristallochimique particuliere confeére aux phyllosilicates une
anisotropie de charge de surface entre leurs faces basales et latérales. Pour illustrer 1'anisotropie
¢lectrique des charges de surface des particules de phyllosilicates, Van Olphen (1977) et Carty
(2001) ont travaillé sur de la kaolinite. Deux interprétations différentes existent. La premicre,

représentée sur la figure 2.40, indique que les deux plans basaux portent une charge négative. Cette
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13" (dans le cas des

charge négative est expliquée par les substitutions isomorphes de Si*" par A
tétraddres) et d'AI** par Mg?" (dans le cas des octaédres). Ces cations de substitution ont des rayons
similaires, ce qui ne perturbe pas la structure cristalline du minéral. En revanche, les cotés du

minéral acqui€rent une charge positive (Van Olphen, 1977) (voir figure 2.40).

é,g
e o s
L] ®

Charge de surface (Dans ce cas Négative) @ e

® ®  Limite externe de la couche Sters ?
® Surface de glissement WgSurface de Cisaill:ment)
. b / i * '
3 Fluide
| ® ®
® C%uche diffuse de Gouy-Chapman a ®
® ! -
® ®
- ® ® [ ]
@lon de chage positive ou H+ Potentiel de surface -
o T h Sgati ) ®
= Ton de chage négative ou (OH) = Brteiiel de Stern -
@® @® mv
® Potentiel { (Zeta) _

Distance depuis la surface d'une particule

Figure 2.39 : Représentation schématique de la charge de surface d’une particule sphérique

isotrope dans une solution ionique (inspiré de Malvern, 2015).

Basal
Plane
Basal Plane
e i
§ + (FPositive)
Basal Plane
Edge Basal

Plane

Figure 2.40 : schéma montrant la répartition des charges de surface d’une particule de

phyllosilicate (kaolinite) selon (Carty, 2001).
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Une deuxiéme interprétation plus récente, visible sur la figure 2.41, indique a I’opposé que les faces
basales des kaolins prennent des charges opposées quand le pH est entre 3,0 et 8,5. Le pH auquel
la particule montre une inversion de charge est connu comme le point isoélectrique (p.i.e). Les
boues (diluée) d'alumine ont un p.i.e. a un pH d'environ 2,0-3,0 tandis que les boues de silice ont
un p.i.e. a un pH de 8,5-10,0. Cela signifie que les particules de kaolin dans une suspension dont
le pH est situ¢ entre 3,0 et 8,5 devraient avoir des surfaces basales de charge opposée, la couche
tétraédrique de type silice présentant un potentiel positif et la couche dioctaédrique de type alumine

portant un potentiel négatif (Carty, 2001).

Silica-like
basal plane
"Silica-like" surface
:_T Edge
- + (Meutral?)
LRI A I I
"Alumina-like" surface
Edge Alumina-like

hasal plane

Figure 2.41 : Schéma montrant la répartition des charges de surface d’une particule de

phyllosilicate selon (Carty, 2001).

Les feuillets des phyllosilicates, que ce soit sur la face basale ou les bords latéraux, présentent des
couches électriques qui jouent un role crucial dans le comportement électrocinétique du minéral
vis-a-vis des autres particules dans une suspension. La figure 2.42 illustre que les argiles
comportent trois zones avec différentes charges de surface. On distingue les faces basales et les

bords, ainsi que I'espace interfoliaire qui contient I'électrolyte absorbé.

La figure 2.43 illustre les différentes couches ¢électriques qui composent la surface plane d'un
feuillet de kaolinite. Cette structure comprend la premiere couche Stern, suivie du plan de
cisaillement ou de glissement, qui est un point caractéristique de la mesure du potentiel z&ta. Enfin,

on observe la couche diffuse de Gouy-Chapman, qui s'étend jusqu'a I'électrolyte.
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Figure 2.43 : Schéma du mod¢le ¢lectrique a trois couches pour la kaolinite (modifié¢ d'apres

Leroy & Revil, 2009).
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2.6.3 Le potentiel Zéta

Le potentiel zéta est une propriété physico-chimique des particules en suspension, définissant 1’état
des forces d’interaction entre les doubles couches électroniques et 1’¢lectrolyte. Comme
précédemment évoqué, plusieurs potentiels existent a la surface d’une particule chargée (figures
2.38 et 2.39). A la surface du colloide, on retrouve le potentiel de surface, a la limite de la couche
Stern, le potentiel Stern. Enfin, a I’extrémité de la couche diffuse de Gouy-Chapman, le potentiel
a cette limite est appelé le potentiel zéta. La magnitude du potentiel zéta donne une indication sur

la stabilité potentielle du systéme colloidal.

Si toutes les particules en suspension ont un potentiel zéta négatif ou positif important, elles auront
tendance a se repousser mutuellement et n'auront pas tendance a se rassembler. En revanche, si les
particules ont des valeurs de potentiel zEta faibles, aucune force n'empéchera les particules de se
rassembler et de floculer (Malvern, 2015). Le pH et les effets électrocinétiques sont les principaux
facteurs d’influence du potentiel z&éta ({). On se limitera ici aux effets du pH. La figure 2.44 illustre
une courbe du potentiel z€ta en fonction du pH, ou les régions en bleu indiquent une stabilité accrue

de la suspension colloidale, maintenant ainsi la dispersion des particules.
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Figure 2.44 : Tracé typique du potentiel z€ta en fonction du pH montrant la position du point

isoélectrique (adapté de Malvern, 2015).
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L’intersection de la courbe avec le potentiel nul ((=0mV) représente le point isoélectrique (p.i.¢€),
marquant le changement de signe de la charge de surface d’une particule. Dans cet exemple, le
point isoélectrique de I'échantillon se situe a environ pH 5,5. De plus, le graphique peut étre utilisé
pour prédire que I'échantillon sera stable a des valeurs de pH inférieurs a 4 (charge positive
suffisante) et supérieurs a pH 7,5 (charge négative suffisante). Des problémes de stabilit¢ de la
dispersion sont a anticiper pour des valeurs de pH comprises entre 4 et 7,5, car les valeurs du

potentiel z€ta oscillent entre +30 et -30 mV (Malvern, 2015).

2.6.4 Comportement électrophorétique et rhéologique des phyllosilicates planaires

(muscovite et vermiculite)

Le comportement rhéologique des phyllosilicates suscite un intérét croissant en raison de leur
morphologie non sphérique caractéristique et de leurs anisotropies de charge de surface. Les
suspensions de boues de minéraux de phyllosilicates, notamment leur comportement rhéologique
et électrophorétique, ont été I'objet de nombreuses études (Au et al., 2014; Burdukova et al., 2008;

Carty, 2001; Ndlovu et al., 2011a; Van Olphen, 1977).

Dans une étude menée par Ndlovu et al. (2011a) la rhéologie des suspensions de phyllosilicates,
tels que la muscovite et la vermiculite (argile gonflante issue de I’altération de la muscovite), a été
comparée a celle du quartz (tectosilicates). Le quartz, caractérisé¢ par une morphologie simple et
une charge de surface isotrope régulicre sur tout le grain, sert de référence pour mettre en évidence
les différences de comportement rhéologique des phyllosilicates, qui présentent des
caractéristiques plus complexes en raison de leur structure lamellaire et de leur charge de surface

anisotrope.

2.6.4.1 Comportement électrophorétique

Les résultats, présentés sur la figure 2.45a, démontrent clairement que les potentiels zéta de la
vermiculite et de la muscovite passent des charges positives a négatives dans des conditions de pH
acide (pH < 5,4 pour la muscovite et pH < 3,3 pour la vermiculite). Les deux minéraux affichent
un potentiel z€ta négatif dans la majorité de la gamme de pH considérée dans cette étude (3 < pH

<11) (Ndlovu et al., 2011a).
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Le point de charge zéro (PZC) des phyllosilicates, tels que la vermiculite et la muscovite, a été
déterminé en utilisant la méthode de Roberts-Mular. Pour chaque minéral, des suspensions de 2 g
dans 50 ml de solution de NaCl a une concentration de 10~ mol/dm? ont été préparées et ajustées
a différentes valeurs de pH (de 4 a 11), en utilisant de I'acide chlorhydrique (HCI) et de I'hydroxyde
de sodium (NaOH) (Ndlovu et al., 2011a). La force ionique de chaque solution a été ajustée de 10"
3 mol/dm?* a 10"! mol/dm? en ajoutant la quantité appropriée de cristaux secs de NaCl. Le pH de la
solution résultante a ensuite été mesuré pour obtenir une valeur de pH finale. La différence entre
les valeurs initiales et finales du pH (ApH) a été tracée en fonction du pH final. La valeur du pH a
laquelle ApH est nul est le point de charge nulle du minéral, ou le "point of zero charge" (PZC) en
anglais (Mular et Roberts, 1966). Des titrages potentiométriques ont été effectués pour obtenir une
estimation plus précise du point net de charge zéro (PZC). Les courbes de titrage potentiométrique

de la vermiculite et de la muscovite sont représentées sur la figure 2.45b.

La vermiculite et la muscovite présentent respectivement des points de charge nulle (PZC) a pH =
8,4 et pH = 4,6. A ces pH, un équilibre est établi entre les charges positives et négatives sur les
faces et les bords de ces phyllosilicates. Contrairement aux minéraux isotropes, ou le point
1soélectrique (p.i.€¢) déterminé par les mesures du potentiel zéta et le PZC déterminé par les titrages
potentiométriques sont identiques et situés a la méme valeur de pH, une divergence entre les valeurs
de pH du p.i.¢ et du PZC est observée pour les phyllosilicates. Plus cette divergence est importante,
plus le degré d'anisotropie est €levé, et plus les faces basales ont tendance a porter une charge

négative (Ndlovu et al., 2011a).

Les graphiques des Figures 2.45a et 2.45b mettent en évidence que la vermiculite présente une plus
grande différence entre le p.i.¢ (pH = 3,3) et le PZC (pH = 8,4), ce qui se traduit par une forte
charge négative sur ses faces basales. En revanche, la muscovite, avec un p.i.¢ (pH = 5,4) et un
PZC (pH = 4,6), possede une charge négative moins prononcée et une différence moins marquée
entre les faces basales et les cotés des feuillets. Cette estimation relative suggere que la muscovite

présente un comportement dispersé similaire aux minéraux isotropes (Ndlovu et al., 2011a).

En se basant sur les tests du potentiel { et de la titration potentiométrique, on peut déduire que les
charges de surface des faces basales et des cotés des phyllosilicates sont opposées et changent de

polarité en fonction de la variation du pH de la solution qui les contient. Avec cette compréhension,
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il devient possible d'estimer le type d'interaction entre les particules de phyllosilicates et leur
influence sur les propriétés rhéologiques des mélanges. Selon Luckham et Rossi (1999) et Rand et
Melton (1977), trois modes principaux d'association des particules peuvent se produire pour les

minéraux planaires : face-face (FF), bord-face (BF), bord-bord (BB).
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Figure 2.45 : a) Courbe du potentiel zéta ({) b) Courbe de titration potentiométrique de la
muscovite et de la vermiculite en fonction de pH (les barres d'erreur représentent l'intervalle de

confiance a 95 % des valeurs moyennes) (Ndlovu et al., 2011a).

2.6.4.2 Comportement rhéologique

L'agrégation sous le mode face contre face (FF) mentionné ci-dessus donne naissance a des grains
lamellaires (tactoides), ne générant pas de seuils de cisaillement importants (Ndlovu et al., 2011a).
En revanche, les modes de floculation bords-faces (BF) ou bords-bords (BB) conférent une certaine
tridimensionnalité aux agrégats (semblable a un chateau de cartes), résultant en des seuils de

cisaillement plus élevés (Van Olphen, 1977).

Etant donné que le pH du test (pH = 9) est proche du PZC de la vermiculite (pH = 8,4), cela signifie
qu'il y a un léger équilibre entre les charges des faces basales et des bords. Cependant, comme les

tests du potentiel { et de la titration indiquent une forte charge négative des faces basales, il subsiste
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une opposition de charges entre les bords et les faces. Ainsi, la coagulation bords-face est
préférentielle. Pour la muscovite, présentant une relative isotropie électrophorétique déduite
précédemment par la proximité des valeurs de PZE et de p.i.¢, elle porte une faible charge négative
sur ses faces. Comme le pH du test est largement supérieur au PZC (pH = 4,6), cela indique que
tous les ions H™ de la solution sont adsorbés a la surface de la muscovite, confirmant la totale
négativité des faces. En conclusion, trois types d'interaction entre les particules de muscovite sont
probables. Tout d'abord, il est possible que les bords, tout comme les faces, soient négatifs, résultant
en une dispersion des feuillets et des seuils de cisaillement faibles. Ensuite, il est envisageable que
les bords aient une charge presque neutre, tandis que les faces conservent leur faible charge
négative, entrainant une coagulation bord-bord. Enfin, le cas le plus probable est 'association des
deux précédents modes de coagulation, avec a la fois un état dispersif et une faible agrégation
bords-bords. Ndlovu et al. (2011a) ont étudi¢ I’influence du pourcentage solide volumique (Cy) sur
les propriétés rhéologiques de solutions de muscovite, vermiculite et de quartz pures en variant
respectivement Cy de 10 % a 35 %, de 5 % a 30 %, et de 10 % a 40 % a un pH de 9. Le Pso des
minéraux était respectivement de 12 pm, 14 um et 16 pm pour le quartz, muscovite et vermiculite.
La figure 2.46 présente des rhéogrammes typiques obtenus par Ndlovu et al. (2011a) pour des
suspensions de muscovite et de vermiculite pure a un pourcentage solide volumique (Cv) de 20%
et a pH 9. Ces suspensions ont été préparées en utilisant une solution de NaCl de 10 mol/dm’

comme ¢lectrolyte de fond.
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Figure 2.46 : Rhéogramme des solutions a pH = 9 de muscovite et vermiculite a 20% de solide

par volume (Ndlovu et al., 2011a).
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Les suspensions présentent un comportement d’un fluide de Bingham. Le modéle de Bingham a
été utilisé pour estimer les viscosités plastiques et les seuils de cisaillement des suspensions. La
figure 2.47a expose l'impact du pourcentage solide volumique sur le seuil de cisaillement de la
vermiculite, de la muscovite et du quartz. Les seuils de cisaillement entre les pourcentages solides
volumiques de 10 % a 35 % sont respectivement d'environ 0,15 Pa a un peu plus de 4 Pa pour la
muscovite et d'environ 0,3 Pa a un peu plus de 20 Pa pour la vermiculite. Ces résultats mettent en
lumicre que les suspensions de vermiculite présentent des seuils de cisaillement les plus élevés,
suivies par les suspensions de muscovite. En revanche, le quartz affiche un seuil de cisaillement
trés bas, voire nul, en raison de son état totalement dispersé, expliqué précédemment par son
caractere isotrope électrophorétique. Le comportement observé dans les suspensions de vermiculite
conduit a la formation de structures floculantes plus complexes que celles de la muscovite, laquelle
coagule a son tour pour former des structures plus élaborées que le quartz. Ces observations
correspondent respectivement aux interactions bord-face (B-F) pour la vermiculite, bord-bord (B-
B) pour la muscovite, et aux particules dispersées pour le quartz, telles que déterminées par les

propriétés de charge des bords et des faces a pH 9.

Concernant la viscosité plastique, la figure 2.47b révéle une similarité entre la vermiculite et la
muscovite pour des valeurs de %Cv comprises entre 10 et 25%. A partir d'un %Cv de 30%, la
vermiculite exhibe des viscosités supérieures a celles de la muscovite. Cette observation suggere
que leur écoulement se fait sans effort, comparable au quartz dispersé. L'explication réside dans la
déstructuration des agglomérations bord-face (B-F) et bord-bord (B-B) de la vermiculite et de la
muscovite. Dans ce contexte, les propriétés rhéologiques de ces suspensions sont influencées par
la charge de surface et le mode d'interaction des particules. La morphologie planaire (muscovite et
vermiculite) et le degré d'hydratation (vermiculite) sont des parameétres négligeables, contrairement
aux argiles gonflantes telles que les smectites et montmorillonites. Pour ces derniéres, le parameétre
d'hydratation joue un réle prépondérant, montrant des résultats différents. Des tests préliminaires
ont démontré que des suspensions contenant des smectites présentaient des seuils de cisaillement
faibles, mais devenaient plus visqueuses a mesure que l'argile absorbait I'eau (Burdukova et al.,

2008).
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Figure 2.47 : Effet du pourcentage solide volumique des suspensions de vermiculite, de
muscovite et de quartz a pH 9 sur a) le seuil de cisaillement de Bingham b) la viscosité plastique
de Bingham (les barres d'erreur représentent l'intervalle de confiance a 95 % des valeurs

moyennes) (Ndlovu et al., 2011a).

La figure 2.48 présente 1'effet du pH sur le seuil de cisaillement des suspensions de muscovite et
de kaolinite a différents pourcentages solides massiques (Cyw) selon Au et al. (2014). Des courbes
en cloche sont obtenues, similaires a la courbe Proctor. On observe que le seuil de cisaillement de
la muscovite atteint son maximum entre des pH de 5 et 7 pour tous les pourcentages solides
considérés (Cw =45, 50, 55, 57.6 et 60%). Le seuil de cisaillement est d'autant plus faible que 1'on
se dirige vers des pH basiques ou plus acides. Le seuil de cisaillement maximal augmente avec Cy,
variant d'environ 10 Pa a environ 350 Pa lorsque Cy varie de 45 a 60%. Sur la figure 2.48b, portant
sur la kaolinite, les courbes de seuil de cisaillement en fonction du pH montrent des valeurs élevées
en milieu acide, qui diminuent avec I'augmentation du pH (Au et al., 2014). Ce comportement peut
s'expliquer par les propriétés €lectrophorétiques de chaque minéral, comme le montre la figure
2.58, ou le point isoélectrique (p.i.€) de la muscovite, établi a 5.4 d'aprés Ndlovu et al. (2011a),
concorde avec les résultats de Au et al. (2014). De plus, sur la figure 2.48, le pH des points

présentant le seuil de cisaillement le plus élevé correspond au p.i.¢ de la muscovite.
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Figure 2.48 : Effet du pH sur le seuil de cisaillement de suspensions a différents pourcentages

solides massiques a) muscovite et b) kaolinite (Au et al., 2014).

2.6.5 Caractéristique de sorption et demande en eau de la muscovite

La figure 2.49 présente les résultats des tests de sorption du groupe des micas, selon White et
Pichler (1959). Les échantillons comprennent de la muscovite (mica dioctaédrique) provenant
d'Inde, issue de la collection de I'université de I'lllinois, ainsi que deux échantillons d'illite, I'un du
comté de Vermilion et l'autre du comté¢ de Grundy, tous deux de I'lllinois. Il y a également de 1'illite
et du chlorite du comté de Jackson en Ohio, et enfin de la biotite (mica trioctaédrique) de Bancroft

en Ontario.

Les données de la figure 2.49 réveélent une variation significative dans les propriétés d'absorption
d'eau des différents micas. En 15 secondes, la muscovite a absorbé pres de 352% d'eau, soit environ
deux fois et demie plus que l'illite du comté de Grundyqui a absorbé 150% d'eau en deux minutes.
Le taux de sorption de l'illite du comté de Grundy est presque deux fois plus élevé que celui des
autres micas en quatre minutes (2 l'exception de la muscovite). L'illite-chlorite du comté de
Jacksona absorbé 88% d'eau, surpassant l'illite du comté de Vermilion (72%), qui & son tour a
adsorbé plus que la 1épidolite (64%). La biotite a présenté la sorption la plus faible, absorbant

seulement 54%. Aprées 'absorption initiale d'eau pendant une a quatre minutes, il semble qu'il n'y
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ait plus de sorption pour la plupart des micas, a I'exception de l'illite du comté de Grundy, qui a

continu¢ a adsorber lentement 1'eau (White & Pichler, 1959).
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Figure 2.49 : Courbes de sorption d’eau du groupe des micas (White & Pichler, 1959).

2.7 Influence des phyllosilicates sur les propriétés rhéologique et mécanique de matériaux

cimentaires.

2.7.1 Consistance, rhéologie et demande en eau

En dessous d'une certaine taille, les particules des roches concassées sont principalement
composées de minéraux libres. Le type de minéraux dépend du type de roche et, lorsque des
minéraux libres apparaissent, de la grosseur de la roche. La forme des particules est déterminée par
la structure cristallographique de chaque minéral. Les minéraux les plus problématiques sont ceux
du groupe des micas, car leur structure cristalline est floconneuse. De plus, les argiles appartenant
¢galement au groupe des micas peuvent se détacher et causer des problémes. Si la quantité de micas
et d'argiles libres dans les fractions fines est élevée, 1'ouvrabilité du béton diminue et la demande

en eau augmente. Les minéraux micas (biotite, muscovite et chlorite) sont courants dans les roches
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granitoides. Le mica, en tant que minéral libre, s'accumule dans les fractions les plus fines comme

illustrées sur la figure 2.50 (Loorents et al., 2007).
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Figure 2.50 Proportion des micas dans les différentes fractions granulométriques de granulats de

roche dure broyée (Loorents et al., 2007).

La figure 2.51 présente 1’indice de demande en eau (Muller, 1971) en fonction de la présence en
mica libre pour des mélanges de mortier fait a base d’agrégats sableux des dépots fluviatiles. On
observe que plus I’agrégat contient de mica libre, plus la demande en eau du mortier augmente. La
teneur en mica libre du sable fluvioglaciaire s'est avérée étre le facteur unique le plus important (en
dehors de la granulométrie) pour déterminer le besoin en eau du mortier. Toutefois, il convient de
noter que dans les agrégats de sable naturel, aucune différence de besoin en eau n'a été constatée
entre la biotite et la muscovite. En outre, le chlorite, un minéral également feuilleté, n'a pas eu
d'effet sur les besoins en eau. Si I'on ajoute a cela les résultats de Chapman et Roeder (1970) pour
les coquillages (floconneux), cela indique que des facteurs minéralogiques autres que la forme

floconneuse sont responsables du besoin élevé en eau du mica dans les mortiers de ciment.
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Figure 2.51 Influence des micas libres sur la demande en eau des mortiers (Danielsen &

Rueslatten, 1984).

La figure 2.52 présente 1’effet de la muscovite et de la biotite sur I’affaissement des bétons. Avec

le sable contenant de la muscovite, le test d'affaissement ne convenait plus comme indicateur de

I'ouvrabilité lorsque la teneur en mica était de 1'ordre de quatre pour cent, car aucun affaissement

n'était obtenu.
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Figure 2.52 Effet des micas sur 1’affaissement des bétons, a) effet de la muscovite b) effet de la

biotite (Muller, 1971).
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Le béton a commencé a changer d'aspect, devenant de plus en plus spongieux et caoutchouteux.
Avec les mélanges a base de 9 a 12 % de muscovite, les échantillons d'essai n'ont pu étre
entierement compactés qu'au prix de vibrations considérables. Il était évident que de tels bétons ne
conviendraient pas a un usage pratique. Avec la biotite, le test d'affaissement s'est avéré étre un
indicateur appropri¢ de I'ouvrabilité pour toute la gamme des mélanges. Une augmentation de 6%

de la biotite a conduit a une réduction d'environ cinquante pour cent de I'affaissement.

La figure 2.53 montre I’effet des phyllosilicates, cette fois-ci la kaolinite et la montmorillonite,
présents dans les sables destinés a la confection de mortier sur I’affaissement au cone d’Abrams.
On remarque que ’affaissement augmente avec I’¢lévation des valeurs de ratio eau/ciment (E/C).

De plus, on observe aussi que I’augmentation de la proportion en ciment donne des affaissements

plus faibles.
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Figure 2.53 Effet des phyllosilicates sur I’affaissement des mortiers pour deux ratios sable/ciment

(Fernandes et al., 2007).

Cependant, pour une méme proportion en liant (ratio sables/ciment), les mélanges a base de
phyllosilicates se traduisent par des affaissements plus grands. Plus précisément, les affaissements
du plus faible au plus grand sont respectivement les mortiers a base de sables, kaolinite et enfin la

montmorillonite qui nécessitait un rapport eau/ciment plus grand. La présence de phyllosilicates
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augmente le besoin en eau des mélanges de mortier afin de satisfaire des critéres d’ouvrabilités

comme vu précédemment sur la figure 2.52 avec la muscovite.

La rhéologie des différentes recettes a été évaluée par la méthode de 1’écoulement relatif de
l'affaissement suivant les critéres de la norme EFNARC. Cette expérimentation est accomplie par
le remplissage d’un petit cone de hauteur de 60 mm, comportant une base inférieure avec un

diametre de 100 mm et une base supérieure avec un diameétre de 70 mm (figure 2.54).

- . d d
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D= 1/2(d1+d2)

Figure 2.54 Dimensions du cone utilisé pour I’essai d’affaissement relatif de I’écoulement

(EFNARC, 2002).

Apres soulévement du cone, le matériau s’écoule sur une plaque formant ainsi un cercle dont les
dimensions sont mesurées. Aprés avoir calculé le diameétre moyen du cercle final (figure 2.54),
I’affaissement relatif (Gm) est donné par 1’équation suivante (2.22) :

Dy, * 1 (2.22)
Gn = () -

ou Dg est le diamétre de la base du cone (diamétre initial avant essai) et D est le diamétre du

mortier affaissé (diameétre final apres essai).

Les résultats de I’essai sont représentés sur la figure 2.55. Les mélanges de référence pour les deux
ratios E/C montrent des valeurs de Gm les plus €élevées comparées aux mélanges avec substitution

par les minéraux.

Les mélanges contenant du mica (muscovite) ont donné des résultats plus élevés de Gm en
comparaison avec les mélanges contenant du feldspath. L'effet de I'augmentation du taux de

remplacement du mica et du feldspath sur I'affaissement est approximativement similaire qui a
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tendance a diminuer le Gn. En effet, pour les mélanges contenant 10% de mica, la diminution de
Gm ¢était de 4,5% et 3,7% respectivement dans les groupes A et B. Dans les mélanges contenant du
feldspath, pour un remplacement de 10%, le G, a diminué de 7,2% et 6,4% dans les groupes A et
B. Les mélanges comportant des proportions de mica montrent des Gm plus importants que les

mélanges ayant du feldspath (Khoshkbijari et al., 2020).

3 T S S USSR —
Tss EFNARC Limis: 4.8-5.8 I
:
254
[=9
E 5.2
] M A Group
¥ ]
z 5 m B Group
4.6
Ctrl M10 M20 M30 F10 F20 F30

Mix Design

Figure 2.55 Ecoulement relatif de I'affaissement des mélanges de mortiers (Khoshkbijari et al.,

2020).

La rhéologie des mélanges de mortier autoplagants a aussi ¢té mesurée par un entonnoir en V

suivant la norme EFNARC. La vitesse d’écoulement relative (Rm) est déterminée par la relation

(2.23).

Rom = — (2.23)

ou t est le temps d'écoulement en (s).

Cet essai mesure la facilité d'écoulement des mortiers et bétons autoplagants, dans le cas ou le
temps d'écoulement est court, cela indique une plus grande fluidité¢ du matériau. Pour le un béton
autoplacants, un temps d'écoulement de 10 secondes est considéré comme approprié. La forme de
cone en V inversé restreint I'écoulement, et des temps d'écoulement prolongés peuvent donner une

indication de la susceptibilité du mélange a se bloquer.
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Les résultats du test d’écoulement sont représentés sur la figure 2.56. En augmentant le taux de
remplacement du ciment par les micas ou le feldspath, le Ry diminue. Comme pour I’essai
précédent, le mélange de référence montre R le plus élevé pour les deux ratios E/C. Pour le mica
en remplacement de 10% et 20%, les taux de diminution étaient de 10,4 % et 16,1 % dans la série
A, et 5,2 % et 6,9 % dans la série B en comparaison avec le mélange controle. Par contre, pour le
méme pourcentage de feldspath, on observe une diminution de 12,6% et 17,3% pour A, 6% et 8,4%
pour B. La vitesse relative Rm la plus faible est obtenue pour des taux de substitution de 30% pour

les deux minéraux (Khoshkbijari et al., 2020).
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Figure 2.56 : Résultat des essais de vitesse relative d’écoulement en entonnoir en V

(Khoshkbijari et al., 2020).

La figure 2.57 montre des essais de fluidité réalisés sur des pates cimentaires. Les variables étudiées
comprennent 1'influence de la muscovite sur I'efficacité des superplastifiants PCE. Ces essais de
fluidité correspondent au mini slump sur des mélanges avec un rapport eau/ciment de 0.28. Comme
le montre la figure 2.57a, 1'ajout de superplastifiant de type PCE a considérablement augmenté la
fluidité de la pate de ciment. L'utilisation de seulement 0,14 % en poids de PCE augmente la fluidité
de la pate de ciment de 60 a 235 mm, atteignant la valeur la plus élevée. Cela indique que le point
de saturation du PCE est d'environ 0,14 % en poids. La figure 2.57b montre 1'effet de la muscovite
sur la fluidité du ciment passé avec 0,14% en poids de PCE a 3, 30 et 60 minutes. Les résultats
montrent que l'ajout de muscovite en téte peut fortement affecter la fluidité. Lorsque la teneur en
muscovite est de 6% en poids, la fluidité¢ a diminué de 51%, 60% et 69% a 3, 30 et 60 minutes,

respectivement, ce qui indique que le ciment passé a complétement perdu sa fluidité apres 60
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minutes. La muscovite est une argile non gonflante et sa capacité d'absorption de I'eau peut
atteindre 37 % de son poids. Lei et Plank (2014) ont étudié 1'effet de la muscovite sur les propriétés
de dispersion des superplastifiants PCE a base d'éther de vinyle et ont souligné que la fluidité des

pates de ciment en présence de muscovite diminuait de beaucoup moins de 10 %.
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Figure 2.57 Fluidité des pates cimentaires fraiches en fonction : a) de la proportion en PCE b) de

la proportion en muscovite (Chi et al., 2024)

Les propriétés rhéologiques des pates fraiches de ciment mélangées a de la muscovite ont fait I'objet
d'essais rhéologiques a l'aide d'un rhéométre. Les figures 2,58a et 2,58b présentent les
rhéogrammes, le seuil de cisaillement et viscosité plastique des pates mélangées a 0,14% en poids
de PCE, a un dosage variable de la teneur en muscovite. Les résultats montrent que la viscosité
plastique et la seuil de cisaillement de 1'échantillon a blanc étaient de 1,02 Pa.s et 2,4 Pa. Au fur et
a mesure que la teneur en muscovite augmente, on observe une tendance a la hausse du seuil de
cisaillement et de la viscosité plastique de la pate de ciment. Lorsque le dosage de muscovite était
de 6 %, le seuil de cisaillement et la viscosité plastique de la pate de ciment atteignaient 1,96 Pa.s
et 35,6 Pa, ce qui était 1,92 et 14,8 fois plus €élevé, comparés aux parametres rhéologiques du groupe
de référence. Les résultats indiquent que la muscovite peut diminuer 1'efficacité de la dispersion du

PCE dans la pate de ciment, ce qui a également été rapporté dans 1’étude de Dewar (1963).
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Figure 2.58 Effet de la muscovite sur a) les théogrammes b) le seuil de cisaillement et la viscosité

plastic des pates cimentaires a 0,14 wt% de PCE (Chi et al., 2024).

2.7.2 Propriétés mécaniques

La figure 2.59 présente la résistance a la compression uni-axiale (UCS) a 7 jours de cure en fonction

du taux d’enrichissement en phyllosilicates, notamment la muscovite et la kaolinite pour des

mélanges de RPC géopolymeéres. On constate la méme tendance pour les deux minéraux étudiés

qui se résume par un affaiblissement de la résistance a I’UCS avec un taux d’enrichissement

croissant de ces minéraux. Une différence a noter est que les échantillons enrichis en muscovite

donnent des valeurs UCS plus élevées que les échantillons enrichis en kaolinite.

Xue et al. (2022) ont étudié I’influence de la biotite (avec des teneurs variant entre 2 et 10%) sur

la résistance a la compression et résistance a la traction par fendage du béton apres 3, 14, 28 et 56

jours de temps de durcissement. Le béton était constitué d’agrégats grossiers (basalte) et de sable

manufacturé (sable + Biotite). Les résultats sont présentés a la figure 2.60.
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Figure 2.59 Effet de la muscovite et de la kaolinite sur la résistance a la compression uniaxiale
(Bw (75GGBFS/25FA_F) = 3,5%; NaOH =0,75N, T=20 °C de mélanges de remblai
géopolymeres (a 7 jours de cure (Ouffa, 2019).

Les résultats indiquent que lorsque la teneur en biotite dans le sable manufacturé décroit de 10 %
a 2 %, la résistance a la compression (Fig. 2.60a) et la résistance a la traction par fendage (Fig.
2.60b) du béton s'améliorent progressivement a chaque temps de cure (3, 14, 28 et 56 jours). Dans
ce cas, il est clair que la biotite a un effet négatif sur la résistance a la compression et a la traction.
Concernant I’effet du temps de cure, la résistance (compression et traction) s’améliore fortement
entre 3 et 14 jours de cure puis I'intensité diminue vers des temps de cure plus élevés. Pour la
résistance a la compression, une augmentation de 8% de biotite (de 2 a 10%) baisse la résistance

respectivement d’environ 7MPa et 11 MPa pour des temps de cure de 3 et 56 jours.

On remarque également que la dispersion des valeurs de résistance a la compression du béton est
plus ¢levée que celle de la résistance a la traction. Ceci peut €tre expliqué par le fait que la résistance
a la compression est plus affectée par 1'hétérogénéité de la distribution spatiale de la biotite, car

I'échantillon est comprimé comme un tout (Xue et al., 2022).

La figure 2.61 montre une photo au microscope ¢lectronique a balayage (MEB) d’un mélange de
gravier et 15% de mica cimenté a une proportion de 2%. Montrant ainsi la disposition des différents
¢léments dans le mélange. En plus, une figure schématique montrant la disposition de la muscovite
avec le gravier compacté. On constate que la muscovite tend a s’insinuer entre les grains en

empéchant ces derniers d’occuper les vides (Mshali & Visser, 2012).
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Figure 2.60 Effet de la teneur en biotite sur les propriétés mécaniques du béton : (a) résistance a

la compression et (b) résistance a la traction par fendage (Xue et al., 2022).
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Figure 2.61 : Image au MEB d’un mélange de 15% de mica avec gravier et une proportion de 2%
de GU et une figure schématique des feuillets de muscovite empéchant les grains de sol de

remplir les vides (Mshali & Visser, 2012).

Les figures 2.62 et 2.63 présentent la relation entre la teneur en mica et les UCS pour des
éprouvettes de 7 et 28 jours a différents niveaux de teneur en ciment. La classe de résistance de
calcul indiquée sur les graphiques (C1, C2, C3, C4) ne classe en aucun cas le matériau trait¢, mais

donne plutdt une indication de la plage de UCS dans laquelle se situe un matériau spécifique
(Mshali & Visser, 2012).

La figure 2.62 montre que 1'ajout de 2 % de mica entraine une augmentation de la résistance des

¢chantillons a 2 % de ciment de prés de 1 MPa avant que la UCS ne chute radicalement a partir de
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5 % de muscovite. Pour une teneur en mica inférieure a 5 %, I’augmentation de la teneur en mica
entraine une réduction minimale et faible de la résistance des échantillons, comme le montrent les
courbes au début avec une pente faible. Cependant, les pentes abruptes des lignes de tracé pour les
teneurs en mica supérieures a 5 % indiquent I'effet négatif plus important du mica sur la UCS. Les
effets des propriétés inhérentes du mica libre sont perceptibles lorsque la teneur en mica est
supérieure a 5 %. L'effet des propriétés de la muscovite, a partir d'une teneur en mica de 10 %, sur
la résistance du matériau domine 1'effet de liaison d'une teneur en ciment de 8 % (Mshali & Visser,

2012).
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Figure 2.62 Effet de la muscovite sur la résistance a la compression uniaxiale (UCS) a 7 jours

(Mshali & Visser, 2012).

En outre, a 28 jours, la figure 2.63 montre une chute drastique des UCS des spécimens ayant une
teneur en mica supérieure a 2 % et stabilisée avec une teneur en ciment de 4% de ciment. On
constate aussi qu’a partir d’une teneur de 6 % de ciment cela permet d'obtenir un UCS constant
pour une teneur maximale de 5 % de muscovite. L'augmentation de la teneur en muscovite libre
au-dela de 5% entraine une diminution de I’UCS pour toutes les proportions en ciment. Cela donne
une l'indication de graves problémes potentiels de résistance qui pourraient €tre associés aux sols

avec une teneur en muscovite libre supérieure a 5 % (Mshali & Viser, 2012).
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Figure 2.63 Effet de la muscovite sur la résistance a la compression uniaxiale (UCS) a 28 jours

(Mshali & Visser, 2012).
2.8 Récapitulatif et besoins en recherche

La muscovite a un effet notable sur les propriétés mécaniques et rhéologiques des matériaux
cimentaires dans le domaine du génie civil, notamment pour des matériaux normés tels que les
bétons, mortiers, et pates cimentaires. Or, comme mentionné précédemment, la présence de
muscovite est une réalité dans les résidus de différentes mines du Québec. L’on peut donc
s’attendre a ce que les impacts observés pour les matériaux cimentaires se manifestent aussi dans
les RPC. L’augmentation de la teneur en muscovite par rapport a la teneur contenue dans les résidus
utilisés pour la formulation de la recette de RPC et le design du systéme de distribution pourrait
ainsi devenir problématique. Cependant, trés peu de recherches ont ét¢ menées pour étudier 1’effet
de ce minéral problématique dans le domaine du remblayage minier, et encore moins en ce qui
concerne la consistance et les propriétés rhéologiques des RPC. Contrairement aux matériaux
cimentaires utilisés en génie civil, les RPC ne sont pas du tout normés, et les mines se basent sur
des criteres variables et définis au cas par cas. Ce projet cherche a jeter les bases pour aborder cette
influence de la teneur en muscovite sur la consistance et les propriétés rhéologiques des RPC.
L’¢étude de I’influence de la teneur en muscovite de la résistance mécanique de RPC fait I’objet

d’un projet de recherche doctoral en cours.
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CHAPITRE 3 DESCRIPTION DES MATERIAUX UTILISES ET
PROTOCOLE EXPERIMENTAL

Ce chapitre présente la méthodologie expérimentale suivie pour atteindre les différents objectifs
spécifiques établis pour ce projet de recherche. D’abord, les différents matériaux utilisés seront
définis en termes d’état physique et de leur provenance. Ces derniers seront sujets a un
conditionnement et a différentes caractérisations physiques nécessaires a 1’amorcage des essais.
Une fois cela accompli, la suite du chapitre détaillera la composition des différentes recettes de
RPC avec la variation du pourcentage en muscovite ainsi que leurs étapes de confection. On
présentera aussi, la méthode de mesure de 1’affaissement au cone d’ Abrams et le déroulement des

essais rhéologiques avec le rhéometre AR2000 ainsi que I’analyse des données.
3.1 Matériaux utilisés

Pour la confection des différentes recettes de RPC, deux types de résidus ont été utilisés, des résidus
de la mine LaRonde (RL) et ceux de la mine Westwood (RW). Le pourcentage de muscovite des
mélanges a été ajusté selon différentes proportions en ajoutant de la muscovite échantillonnée sur

le terrain.

3.1.1 Résidus miniers

Les résidus miniers utilisés dans notre étude proviennent des mines LaRonde LZ5 (Agnico Eagle
Ltéée) et Westwood (Corporation IAMGOLD) situées dans la région de 1'Abitibi-Témiscamingue,
au Québec. Dans la suite, ces résidus seront respectivement désignés par RL et RW. Ils ont été
recus a I'état filtré a un pourcentage solide supérieur a 80%. Les deux types de résidus miniers ont
subi une homogénéisation a 1’état humide afin de garantir la représentativité des échantillons. Cette
homogénéisation s’est faite en premier lieu par le renversement de pres de 450 kg de résidus RL et
environ 200 kg de résidus RW. Ensuite, le matériau est mélangé manuellement a I'aide d'une pelle,
en veillant & déplacer I'ensemble de la masse des résidus sur plusieurs cotés. . Comme on peut le
voir sur la figure 3.1, une différence visuelle est remarquée du fait de la composition minéralogique

et de la teneur en eau de chacun des résidus.
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Apres trois cycles de mélange de chaque matériau, celui-ci est divisé en quatre afin d’effectuer un
quartage pour obtenir un échantillon représentatif et homogeéne d'un matériau, en réduisant
progressivement la taille de tout 1’échantillon de résidus tout en assurant un mélange uniforme.
Une fois cela accompli, les résidus sont répartis dans des chaudiéres hermétiques accueillant en

moyenne 20 kg chacune afin de conserver la teneur en eau initiale des résidus (voir figure 3.2).

Figure 3.1 Etape de mélange des résidus miniers : a) Laronde (RL) b) Westwood (RW).

Figure 3.2 Chaudiéres prétes a I’emploi contenant les résidus homogénéisés : a) Laronde (RL) b)

Westwood (RW).
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Une fois les résidus homogénéisés, une quantité représentative de la masse totale est échantillonnée
afin de mesurer sa teneur en eau par séchage a une étuve a 60 °C. Une fois 1’échantillon sec, on

calcule la teneur en eau w suivant 1’équation (3.3).

Afin de préparer ces matériaux aux différentes caractérisations décrites a la section 3.2, une fois

une quantité de résidus séchée, ils sont désagglomérés puis homogénéisés a 1'état sec.

3.1.2 Muscovite
3.1.2.1 Echantillonnage

Pour la muscovite utilisée pour I’amendement des résidus, des échantillons ont été prélevés sur des
veines de muscovite au sein d'un dyke de pegmatite d'un indice a lithium et niobium/tantale peu
minéralisé du site Aldous situé¢ a Preissac, avec l'autorisation du propriétaire du claim minier. Les
coordonnées géographiques du site d'échantillonnage prises sur place sont 48°22'33.3"N

78°14'31.8"W.

La Figure 3.3 présente la géologie de la localité d’échantillonnage. Le site Aldous présente une
minéralisation de tantale (Ta) associée au niobium (Nb) de type filonien. Cette minéralisation se
manifeste sous forme de dissémination dans un dyke de pegmatite orienté N270°/15-30°, dont la
continuité s'é¢tend sur environ 180 meétres. Le dyke, d'une largeur d'environ 7 metres, a été
documenté dans le cadre du systéme d’information géo-minier (SIGEOM, 2024). La zone
minéralisée est centrée autour du lot 53-54 du rang VII, dans le canton de Preissac, a une distance
d'environ 425 meétres au nord de la route et a 1,43 km a I'ouest de la ligne des cantons de Preissac

et de La Motte (SIGEOM, 2024).

Selon SIGEOM (2024), la minéralogie du site Aldous inclut du quartz, de l'albite, du grenat, du
béryl, de la tantalite, et enfin de la muscovite, le minéral d'intérét pour ce projet de recherche. Cette
paragengse constitue la pegmatite qui encaisse la minéralisation a tantalite. La figure 3.4 présente

les conditions d'échantillonnage sur le terrain, ainsi que 1'habitus de la muscovite in situ.

Une premiére campagne d’échantillonnage a eu lieu en novembre 2022 et une deuxiéme en mai

2023. Le matériel utilisé pour son extraction ¢€tait une sélection de pioches, marteaux géologiques,



121

et une scie portative. La quantit¢ de muscovite brute ramenée au laboratoire était

approximativement de 5 chaudiéres de 5 gallons au total.
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Figure 3.4 Photographies a) de I’affleurement du dyke pegmatitique du site Aldous et b) d’une

veine de muscovite in situ.
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La muscovite brute a été soumise a un processus de préparation et de conditionnement en
laboratoire. Cela incluait le triage, lavage, séchage, et séparation des feuillets, le broyage ou la
pulvérisation préliminaire de la muscovite a I'aide d'un équipement spécialisé, et le tamisage pour
obtenir une granulométrie spécifique nécessaire aux expériences de pulvérisation. La variation du
temps et de la vitesse de pulvérisation de la muscovite a permis d'obtenir une muscovite homogene

et adaptée granulométriquement aux besoins du projet comme expliqué en détail plus bas.

3.1.2.2 Triage, lavage, séchage, et séparation

Les échantillons bruts collectés sur le terrain ont été soumis a un processus de triage visant a
sélectionner les minéraux présentant le moins d'impuretés, tandis que les roches trop complexes
ont ét¢ mises de coté, comme illustré dans la figure 3.5. Ce triage a pour objectif d'isoler les
minéraux d'intérét, en I'occurrence la muscovite, tout en minimisant la présence d'autres impuretés

ou minéraux indésirables dans les échantillons utilisés pour les expériences en laboratoire.

Figure 3.5 Triage en choisissant visuellement les échantillons les plus purs.

Le processus de lavage a impliqué le ringage des minéraux a l'eau sous pression dans le but
d'éliminer la terre, les racines et autres impuretés solubles, comme illustré dans la figure 3.6. Cette
étape est cruciale pour garantir la propreté des échantillons et éliminer tout matériau indésirable

susceptible d'affecter les résultats des expériences ultérieures.
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A la suite du lavage, la muscovite a été soigneusement séchée dans une étuve a 60°C pendant au
moins 48 heures afin de faciliter la séparation des feuillets. Pour garantir la pureté de la muscovite,
un processus de séparation manuelle des feuillets a été réalisé afin d’éliminer tout minéral en

inclusion entre les feuillets tel que des grenats, quartz et albite, comme illustré dans la figure 3.7.

i

A

Fchantition

Figure 3.7 Triage et séparation des feuillets de muscovite.
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3.1.2.3 Pulvérisation préliminaire, tamisage et vérification de la granulométrie

Apres avoir séché et séparé la muscovite, le minéral a subi un premier processus de pulvérisation
en trois étapes, chacune d'une durée de 4 minutes, a une vitesse de 200 tours/minute a 1’aide d’un
broyeur a billes planétaire Fritsch Planetary Ball Mill Pulverisette 5 (Fritch, Québec, Canada)
comme illustré dans la figure 3.8. Cette série de pulvérisations a pour objectif de réduire les feuillets
de muscovite, initialement centimétriques, a une fraction millimétrique a micrométrique. La
quantité¢ de muscovite en feuillet introduite dans chaque bol du broyeur était de 50 g.

En ajoutant de la muscovite aux résidus miniers, il est impératif que la courbe granulométrique du
mélange résidus-muscovite reste la plus proche possible de celles des résidus si I’on veut dégager
I’influence spécifique de la teneur en muscovite sur la consistance et les propriétés rhéologiques
de RPC. Cette condition peut étre satisfaite si la courbe granulométrique de la poudre de muscovite
est proche de celle de chaque type de résidus miniers utilisé. Ainsi, un tamisage manuel ou

automatique a travers le tamis de 300 um (taille maximale estimée pour les grains de résidus) a été

réalisé la poudre de muscovite obtenue par la pulvérisation préliminaire.

Figure 3.8 Pulvérisation de la muscovite a I’aide du broyeur a billes planétaire (Fritsch Planetary

Ball Mill Pulverisette 5) de ’'URSTM.

Les particules dont la taille dépasse 300 um ont été soumises a une seconde opération de

pulvérisation. En paralléle, la fraction de particules passante a 300 um a été stockée dans une
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chaudiére et a servi de poudre de base pour étudier I’effet du temps et de la vitesse de pulvérisation
sur les courbes granulométriques de la muscovite (voir section 3.2.3). Cet exercice vise a fixer une
procédure de broyage permettant la reproductibilité des poudres de muscovite basée sur le temps
et la vitesse de pulvérisation. Dans cette étude, en plus d’avoir des courbes granulométriques des
résidus et de la muscovite proches, la condition granulométrique principale imposée a la muscovite

est que le pourcentage de fines (P2oum) (section 2.2.2, figure 2.6) soit similaire a celui des résidus.

La figure 3.9 montre les différents états physiques et granulométriques de la muscovite apres
chaque étape de préparation de ce matériau, allant de la muscovite brute échantillonnée sur le

terrain vers un état pulvérulent, fin et homogene prét a I’emploi.

Figure 3.9 Différents états de la muscovite apreés chaque étape de préparation.

3.1.3 Liant et eau de mélange

Pour la préparation des mélanges de RPC, un liant appelé dans la suite GU/Slag composé de 20 %
de ciment GU et de 80 % de laitier de haut fourneau (slag) a été préparé et utilisé a un pourcentage
massique (Bw) de 5%. De plus, le ciment a haute performance HE a été utilisé pour certains

mélanges de RPC a une proportion de 5 %.

Le GU/Slag 20/80 est obtenu a partir d’'un mélange entre du GU a 100% et du GU/Slag, mais cette
fois-ci a une proportion de liant 10/90 qui est généralement vendu dans le commerce. Si on part
d’une masse connue de liant 10/90, on peut utiliser I’équation (3.1) pour calculer la masse de liant

GU a ajouter a une masse de GU/Slag de proportion 10/90.

Mquaj = 0.125 X M10/90 (3.1)
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ou Miono est la masse du liant GU/Slag avec un rapport de 10/90 (kg) et Mguaj correspond a la
masse de ciment GU qui doit étre ajoutée a Mio/90 pour obtenir un rapport de 20/80 (kg). On a alors
Maogo = 1.125xMio90. Dans le cas ou c’est la masse de liant Mag/go visée qui est connue, il est

possible de calculer masse de liant GU a ajouter a 1’aide de 1’équation (3.2) :

M
Mgy o = 20/80/@ (3.2)

La masse liant GU/Slag avec un rapport de 10/90 (kg) a utiliser dans le mélange est alors donné

par Miogo = Maogo - MGuaj. Les équations (3.1) et (3.2) donnent des valeurs identiques.

L'eau du robinet de Rouyn-Noranda a été utilisée comme eau de gachage pour la prise du ciment
et afin d'atteindre un pourcentage solide (Cy) allant de 74 % a 64 % dépendamment du type de
résidus utilisé, dans le but d'explorer différentes valeurs d'affaissement au cone et pour mieux

appréhender la demande en eau des mélanges, un affaissement ou un rapport eau/ciment ciblé.

3.2 Caractérisation des matériaux

Une caractérisation des résidus miniers et de la muscovite a été nécessaire, afin de permettre la
détermination de leurs propriétés physiques telles que la teneur en eau massique, I’analyse
granulométrique, la densité relative des grains solides, la surface spécifique et la composition

minéralogique.

3.2.1 Teneur en eau massique

La teneur en eau massique est déterminée en procédant au séchage de I'échantillon dans une étuve
a 60 °C. Afin de s’assurer que 1’échantillon est sec, plusieurs pesées sont établies, lorsque la masse
de I’¢échantillon se stabilise et que les différences de masse entre deux pesées successives entrent
dans la marge d’erreur de la balance, on déduit que 1e matériau est sec. La différence entre la masse
initiale et la masse séche (M) fournit la masse d'eau initialement contenue dans le matériau (My).
Le rapport entre cette masse d'eau et la masse séche donne la teneur en eau (%w) de 1'échantillon

(équation (3.3)).
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w= (3.3)

Connaissant w, le pourcentage solide massique (Cw) peut €tre obtenu en suivant 1’équation (3.4) :

1
Cw=—— (3.4)
1+w

La teneur en eau initiale ou le pourcentage solide des résidus miniers utilisés est crucial, ces
parametres permettent de calculer les recettes des mélanges de RPC. Le tableau 3.1 présente les
résultats des mesures des teneurs en eau des matériaux de notre étude. Les échantillons des résidus
de LaRonde ont montré une teneur en eau de 17.6 % pour un pourcentage solide de 85 %. Les
résidus de Westwood, plus humides, présentent une teneur en eau de 22.3 % pour un pourcentage
solide de 82 %. Etant donné que la muscovite a été pulvérisée, séchée, puis stockée dans un

dessiccateur, elle est évidemment a 1’état sec, ce qui correspond a un Cy, de 100%.

Tableau 3.1 : Teneurs en eau massique et pourcentage solide initiaux des résidus RL et RW et de

la muscovite.

Matériaux Résidus RL Résidus RW Muscovite
w (%) 17,6 223 0
Cw(%) 85 81,8 100

3.2.2 Analyses granulométriques

Les distributions granulométriques des résidus et de la muscovite ont été¢ mesurées avec précision
par le granulométre laser Malvern du laboratoire de ’'URSTM représenté par la figure 3.10. Un
¢chantillon sec de résidus ou de muscovite est introduit dans le dispositif Hydro du Malvern

Masersizer contenant de I’eau en mouvement.

La poudre est dispersée dans l'eau et maintenue en suspension grace a l'agitation et aux ultrasons
émis par l'appareil. La suspension est ensuite pompée vers la zone de mesure du banc optique, ou

le faisceau laser éclaire les particules. Une série de détecteurs mesure ensuite avec précision
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l'intensité¢ de la lumiére dispersée par les particules dans I'échantillon pour les deux longueurs
d'onde de lumiére rouge et bleue sur une large gamme d'angles. Enfin, le logiciel du
Mastersizer3000 permet de suivre en temps réel les mesures effectuées sur notre échantillon. Cingq
mesures sont au minimum sur le méme échantillon jusqu’a avoir un résultat avec la plus faible

variation (Malvern Panalytical).

La figure 3.11a présente les courbes granulométriques des deux résidus. On observe que les tailles
des grains se situent respectivement entre 310 um et 0,4 pm et entre 352 um et 1,7 pum
respectivement pour les résidus LaRonde (RL) et Westwood (RW). 1l ressort de la figure que les
résidus Westwood sont plus grossiers par rapport a ceux de LaRonde. La figure 3.11b quant a elle
présente les fréquences cumulées correspondant aux deux résidus. On constate une distribution

unimodale suivant une loi gaussienne.

Figure 3.10 Granulométre laser Malvern Panalytical Mastersizer 3000 (URSTM).

Le Tableau 3.2 présente en détail les caractéristiques granulométriques des matériaux utilisés. On
y observe les valeurs du coefficient d'uniformité (Cy) de 8,2 et 5,7, indiquant une distribution semi-
¢talée, ainsi que du coefficient de courbure (C¢) de 1,03 et 0,84 pour les résidus RL et RW
respectivement. Les valeurs de P2oum et de Psoum pour ces résidus sont respectivement de 51,7 % et

39,8 % pour RL, le Pgoum est de 87% et 80% pour RW.

En comparaison avec les résidus, la muscovite a été conditionnée pour correspondre a leurs

granulométries, bien qu'il existe des différences notables. Les courbes granulométriques des
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poudres de muscovite sont relativement proches de celles de leurs résidus respectifs, mais
présentent une finesse accrue en dessous de 50% de passant. De plus, les courbes ont un C, de 16,4

et 13,9, indiquant un plus grand étalement, ainsi qu'un C. de 1,0 et 0,9 respectivement pour les

muscovites M4 et M7.

L'une des conditions de la pulvérisation de la muscovite était également d'avoir un P2oum proche de
celui des résidus, en raison de l'influence de ce paramétre sur les propriétés des RPC. Cette
caractéristique revét une importance cruciale, notamment dans le contexte des remblais en pate
cimentée. Les fractions fines ou le pourcentage des tailles de grains inférieur a 20 um exercent une
influence significative sur la résistance mécanique et les propriétés rhéologiques des mélanges de
RPC (Landriault et al., 1996). Il convient de mentionner que la définition de particules utilisée ici
est différente de celle utilisée en géotechnique ou les particules fines correspondant au passant a
travers le tamis #200 (74,5 um, souvent a 80 um). Le tableau donne aussi les valeurs du Pgoum.
Cependant, on observe un Pyoum de 40,9% et 52,3%, ainsi qu'un Psoum de 75% et 85%

respectivement pour les muscovites M4 et M7.

100 6
90 1 —— Résidus RW 1 ——Fréquence RW
—— Résidus RL 5+
80 F ——Fréquence RL
(<70 1 S
X 70 3 U 4 4+
Zle0 =
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3 ] g 2+
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20 E' 1 4
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0 A e = — —— -t 0 e et —
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Classe de taille (um) Classe de taille (um)

Figure 3.11 Comparaison des courbes granulométriques des deux résidus miniers étudiés :

a) courbes granulométriques et b) courbes de fréquence.
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Tableau 3.2 Caractéristiques granulométriques des matériaux.

Parametres Doo Deso Dso D3 D1o Cu(-) Cc() Paoum Psoum
(um)  (pm)  (pm)  (um)  (nm) (%) (%)

Résidus RL 94,4 26,6 18,9 9,4 33 8,2 1,0 51,7 87
Résidus RW 125 37,8 274 14,5 6,9 5,7 0,8 39,8 80
Muscovite M4 130 45,3 30,1 113 2.8 16,4 1,0 40,9 75

Muscovite M7 97,5 27,7 18,2 7,0 2,0 13,9 0,9 52,3 85

3.2.3 Pulvérisation et analyse granulométrique de la muscovite

A la suite de la préparation de la muscovite présentée a la section 3.1.2, une série de tests de
pulvérisation a été réalisée sur la fraction inférieure a 300 um pour déterminer I’influence de la
vitesse et la durée de pulvérisation sur les courbes granulométriques obtenues. Rappelons que la
poudre de base, inférieure a 300 um, a été obtenue apres une pulvérisation primaire de la muscovite
et un tamisage a 300 um. Le choix du tamis 300 um s’est fait sur la base de la granulométrie des

résidus.

La vitesse et le temps de pulvérisation ont été ajustés pour obtenir un pourcentage de fines (P20um)
similaire a celui des résidus. Pour aussi avoir une concordance entre la courbe granulométrique de
la poudre de muscovite et celles des résidus étudiés. Cette étape contribue a harmoniser les
caractéristiques granulométriques des matériaux, renforcant ainsi la reproductibilité des résultats

dans le cadre des expérimentations sur les RPC.

La figure 3.12 compare les distributions granulométriques des résidus a celles de plusieurs poudres
de muscovite. Cette étape nécessitait I’introduction d’une masse fixe de 50 g de la poudre de
muscovite tamisée inférieure a 300um, dans chacun des quatre bols du broyeur pulverisette 5, qui
¢tait doté de 21 billes d’environ 1cm de diamétre comme illustré dans la figure 3.8. Au début, des

essais de pulvérisation avec 100 g de muscovite dans chaque bol a été entrepris, mais cette
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condition prenait davantage de temps de pulvérisation, ce qui nous menait a réduire la masse de
moitié.

Le tableau 3.3 montre les caractéristiques granulométriques de toutes les poudres de muscovite
produites a différents temps et vitesse de pulvérisation. On retrouve les échantillons M2, M4, M6,
M7, M8, M10 et M12 respectivement pour des temps de pulvérisation de 0 min, 2 min, 4 min,
6 min, 7 min, 8§ min, 10 min et 12 min obtenues avec une vitesse de pulvérisation de 300 tr/min.
De plus, deux échantillons obtenus avec une vitesse de 200 tr/min ont été produits, m4 et m8
respectivement pour des temps de pulvérisation de 4 min et 8 min. La variation de la vitesse de

pulvérisation nous a permis d’observer son influence sur la granulométrie.

100 1 ——4min a 200tr/mim |
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Figure 3.12 Comparaison entre les courbes granulométriques de la muscovite a différent temps

de pulvérisation avec celle des résidus LaRonde et Westwood.

Pour pousser les comparaisons plus loin, les figures 3.13 (a) et (b) présentent respectivement le
pourcentage de fines P2oum et le Psoum des résidus et de la muscovite. Dans le cas de cette derniére,
les fractions fines P2oum et le Pgoum sont présentées en fonction du temps et de la vitesse de

pulvérisation.
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Tableau 3.3 Caractéristiques granulométriques des différentes poudres de muscovite.

Matériau D90 D60 DSO D30 DIO CU (-) Cc (-) onum P80pm
(wm)  (um)  (um)  (um)  (um) (%) (%)
Muscovite M2 215 79,9 54,3 18,6 3,91 20,4 1,11 31,2 60
Muscovite M4 130 45,3 30,1 11.3 2.8 16,35 1,02 40,9 76
Muscovite M6 108 31,1 20,4 7,78 2,2 14,1 0,88 49,6 83,2
Muscovite M7 97,5 27,7 18,2 7,0 2,0 13,9 0,9 52,3 85,7
Muscovite M8 81,2 23,8 16 6,33 1,87 12,7 0,9 55,6 89,7
Muscovite M10 79,4 22,3 14,8 5,67 1,66 13,5 0,87 57,3 90,1
Muscovite M12 64,9 17,8 11,7 4,61 1,43 12,45 0,83 63 93,1
Muscovite m4 220 85,8 58,9 20,4 4,2 20,43 1,15 57,9 29,8
Muscovite m8 187 66,3 43,4 15,1 3,47 19,11 0,99 65,15 34,9
Muscovite initiale 295 128 95,7 40,6 7,8 16,41 1,65 19,4 44,7
100 y 100
@ 200tr/min . E S
° 300tr/min} Muscovite > * .4
80 + Résidus LaRonde 80 <
Résidus Westwood °
. . [ J
Lo
60 j' » S 60 j' <o [o)
= o =
E s ° E
Q &) (o]
2140 < o140 -
. Q@
: o @ 200tr/min )
20 © 201 o 300tr/min} Muscovite
| | Résidus LaRonde
4 4 Résidus Westwood
0 Tttt 0 Tttt
0 2 4 6 8 10 12 0 2 4 6 8 10 12
IZI Temps (min) IEI Temps (min)

Figure 3.13 Influence de la pulvérisation de la faction de muscovite <300 um sur le pourcentage

de particules inférieures a : (a) 20pum et (b) 80um.

On observe que l'augmentation du temps de pulvérisation entraine une augmentation de P2oum et

du Pgoum pour une vitesse de pulvérisation donnée, suivant une tendance similaire. Une
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pulvérisation a 300 tr/min permet d'atteindre des valeurs Poum proches de celles des résidus
Westwood (40 %) et de LaRonde (52 %) respectivement au bout de 4 et 7 min de pulvérisation. Il
faut cependant environ 5 et 7 min de pulvérisation a 300 tr/min pour atteindre des valeurs Pgoum de
la muscovite proches respectivement de celles des résidus Westwood (80 %) et de LaRonde (87%).
Les essais a 200tr/min demandaient beaucoup plus de temps de pulvérisation pour atteindre les

objectifs fixés.

Les figures 3.14 (a) et (b) illustrent respectivement le D19 ainsi que le Dgo en fonction du temps et
de la vitesse de pulvérisation. On observe que le Dig et le Dso diminuent avec le temps de

pulvérisation et cela s’applique aux deux vitesses.

Ces deux parametres montrent une variation relativement rapide avec le temps de pulvérisation et
s'¢loignent rapidement des valeurs liées aux résidus. Cette observation est plus prononcée pour le
Dio sur la figure 3.14a. Pratiquement, il faudrait environ 1 min et 5Smin pour atteindre
respectivement le Do des résidus RW (6,59um) et RL (3,26um). Cependant, concernant le Dgo
(figure 3.14b), son évolution est plus lente, il faudrait donc environ 5 min et 7 min pour atteindre
respectivement le Dgo des résidus RW (37,8um) et RL (26,6um). Ces résultats soulignent la

sensibilité de ce paramétre aux conditions de pulvérisation.
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Figure 3.14 Influence de la pulvérisation de la faction de muscovite <300 pm sur les particules :

a) D1 et b) Deo.
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Les figures 3.15 (a) et (b) présentent respectivement le coefficient de courbure (Cc) ainsi que le
coefficient d'uniformité (Cu) en fonction du temps et de la vitesse de pulvérisation. On constate
que le Cc et le Cy diminuent avec le temps de pulvérisation. Les coefficients de courbure des
poudres de muscovite a 4 et a 7 min de pulvérisation, respectivement 0.89 et 0.88, montrent une
relative similitude avec les résidus Westwood (0.84) et les résidus LaRonde (1.03). Cependant, en
termes de coefficient d'uniformité, la muscovite pulvérisée présente un écart considérable. Aligner
tous les parameétres granulométriques de la muscovite avec ceux des résidus étudiés se révele donc

étre une tache complexe.
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Figure 3.15 Influence de la pulvérisation de la faction de muscovite <300 um sur : (a) le

coefficient de courbure (b) le coefficient d’ uniformité.

Cette analyse des parametres granulométriques souligne les défis rencontrés pour obtenir une
muscovite pulvérisée présentant des caractéristiques granulométriques similaires a celles des
résidus étudiés. Bien que certaines similitudes puissent étre observées, des variations inhérentes
aux propriétés des matériaux et aux limites du matériel disponible rendent difficile un ajustement
précis. Les essais de pulvérisation ont permis de choisir un temps et une vitesse relativement
optimaux a chaque type de résidus, 7 minutes a 300 tr/min (M7) pour les mélanges a base de résidus

LaRonde et 4 a 5 minutes a 300 tr/minutes (M4) pour les mélanges a base de résidus Westwood.
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Méme si on a les mémes valeurs du P2oum, la fraction des particules inférieures a 20 pm est plus

fine pour les deux échantillons de muscovite comparé aux résidus.

3.2.4 Densité relative des grains solides

Les densités relatives des grains solides des résidus ainsi que de la muscovite ont été mesurées a
l'aide du pycnometre a hélium Quantachrome instruments ULTRAPYC 1200e (voir figure 3.16).
Le principe de mesure repose sur I'injection d'un gaz neutre, en 1'occurrence 1'hélium, a une pression
controlée a travers 1'échantillon sec de masse connue, de maniére a déterminer avec précision le
volume du solide dans l'appareil, permettant ainsi le calcul de la densité des grains solides (ps) et
par la suite la densité relative des grains solides Gs ou Dr (= ps /pw). L’appareil donne la moyenne

des 15 mesures faites sur le méme échantillon.

Les densités relatives des grains solides (Gs) sont respectivement de 2,85, 2,85, 3,01et 2,79 et les
surfaces spécifiques (Ss) de 22,64, 17,77, 2,80 et 1,99 m?/g pour les matériaux M7L, M4W, RL et
RW. Si I'on considére que la densité de la muscovite est comprise entre 2,76 et 3,00 (Jahns et
Lancaster, 1950), la valeur obtenue ici pour la muscovite (2.85) se situe dans cette fourchette. Les

différences de granulométries expliquent ces différences de surface spécifique.

Figure 3.16 Pycnometre a hélium ULTRAPYC 1200e utilis¢ a ’'URSTM.

Sur le tableau 3.4 on observe que les résidus présentent une densité relative des grains solides de
3,01 et 2,79, respectivement pour les résidus RL et RW. Si I'on considére que la densité de la

muscovite est comprise entre 2,76 et 3,00 (Jahns et Lancaster, 1950), la valeur obtenue ici se situe
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dans cette fourchette. La muscovite affiche une densité relative des grains solides de 2,85 en

moyenne.

Tableau 3.4 Densité relative des grains solides des matériaux utilisés.

Densité Muscovite Muscovite Résidus Résidus
M4 M7 RL RW
G; (or DRr) 2,85 2,85 3,01 2,79

3.2.5 Surface spécifique massique des grains solides

La surface spécifique massique (Ss) fait référence au rapport entre la superficie réelle des grains et
leur masse. Ce parametre, a été évalué a 1'aide d’un analyseur de surface spécifique Gemini 2375
de Micromeritics (Georgia, USA) (voir figure 3.17), selon la méthode BET (Brunauer, Emmett et
Teller) (Brunauer et al., 1938). Les mesures ont été faites aussi bien pour les résidus que pour la
muscovite. Dans le cadre de notre étude, les mesures de surface spécifique massique ont été
effectuées tant pour les résidus miniers que pour la muscovite. La muscovite, un minéral de la

famille des micas, par sa structure en feuillets et sa finesse, favorise une surface spécifique ¢élevée.

Figure 3.17 Mesureur de surface spécifique Gemini 2375 de Micromeritics de ’'URSTM.
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Le tableau 3.5 montre les résultats des mesures de la surface spécifique Sm. Ces résultats mettent
en ¢vidence le contraste significatif entre les surfaces spécifiques des résidus, avec 2.80 m?/g et
1.99 m?/g respectivement pour LaRonde et Westwood, par rapport a celles de la muscovite
pulvérisée ou on est aux alentours de 17.77 m?/g a 22.64 m?/g respectivement pour la muscovite

pulvérisée pendant 4 min et 7 min a 300 tr/min.

Tableau 3.5 Résultats des mesures de la surface spécifique des résidus et de la muscovite.

Surface Muscovite Muscovite Résidus Résidus
M4 M7 RL RW
Ss (m2/g) 17,77 22,64 2,8 1,99

3.2.6 Composition minéralogique

La composition minéralogique des matériaux de notre étude a été déterminée a l'aide du
diffractomeétre a rayons X Bruker D8 Advance. Pour obtenir les résultats, les échantillons ont
d’abord subi un conditionnement par broyage fin (micronisation). La poudre est placée dans le
DRX puis est exposée a un faisceau de rayons X. Ces rayons sont diffractés par les plans atomiques
des cristaux présents dans I'échantillon dont I’intensité est enregistrée par un détecteur sous
différents angles (20), produisant ainsi un diagramme de diffraction caractéristique. Les données
sont ensuite analysées a 1’aide d’un logiciel avec lequel les phases minérales sont identifiées puis
quantifiées. Les pics individuels dans le diagramme de diffraction sont séparés et quantifiés. L'aire
sous chaque pic est proportionnelle a la quantité de la phase correspondante. Des facteurs de
correction (facteurs d'intensité relative) peuvent étre appliqués pour tenir compte des différences
dans la capacité¢ de diffraction des différentes phases minérales. Les figures 3.18 (a) et (b)
présentent les diffractogrammes des résidus LaRonde et Westwood. L'analyse des pics obtenus a
permis de discerner les types de minéraux présents et leurs proportions massiques dans I'échantillon

mesureé.
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La figure 3.19 présente le difractogramme de la muscovite utilisée et indique clairement qu’il sagit
de muscovite pure a 100%. L’existence du corundum (Al>O3), correpondant au pic bleu dans
I’échantillon, s’éxplique par I’utilisation de billes de ce minéral pour la micronisation de la

muscovite et n’est en aucun cas présente naturellement dans la muscovite échantillonée.

Le Tableau 3.6 présente les résultats de 1'analyse minéralogique par diffraction des rayons X

(DRX). Les résultats de nos mesures ont confirmé que notre muscovite est pure a 100 %.
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Figure 3.18 Spectre de diffraction des rayons X des résidus : (a) LaRonde et (b) Westwood.
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Figure 3.19 Spectre de diffraction des rayons X de la muscovite utilisée.
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Les résidus miniers contiennent deux phyllosilicates, notamment la muscovite a hauteur de 15% et
14%, ainsi que le clinochlore, présent a 6,2% et 5%, respectivement, pour les résidus RL et RW.
En ce qui concerne les sulfures, la pyrite est nettement plus abondante dans les résidus RL, avec
une concentration de 12,6 %, contrairement aux résidus RW qui ne présentent que 2,6%. En ce qui
concerne les tectosilicates, le quartz est présent a des proportions de 51,5% et 45,8%,
respectivement, pour les résidus RL et RW. L'albite, quant a elle, est présente uniquement dans les
résidus RW, avec une concentration de 19%. L'augite, un minéral des roches ultramafiques, est

présente a des proportions de 10,4% et 10% respectivement pour les résidus RL et RW.

Tableau 3.6 Composition minéralogique (en wt%) des matériaux utilisés.

Minéraux M7 M4 RL RW _ RL+ M7L RW + MdW
©=13%) (ax13%)
Quartz 0 515 458 455 40,1
Muscovite* 100 15,1 143 25.1 243
Pyrite 0 12,6 26 1.1 23
Clinochlore * 0 6,2 5 5,5 4.4
Gypse 0 1.9 1 17 0.9
Albite 0 0 19 0.0 16.6
Ankérite 0 1 0 0.9 0.0
Augite 0 10.4 10 9.2 8.3
Calcite 0 13 22 11 1.9
E}ggf“hcmes 100 213 193 313 293

* Phyllosilicates

Pour I’¢tude de I’effet de la muscovite sur la constance et les propriétés rhéologiques des RPCs, la
muscovite a été variée dans le mélange par incréments de 2%, avec une variation maximale de la
de 10 %. Ainsi, six teneurs en muscovite ont été ciblées avec 14%, 16%, 18%, 20%, 22% et 24%
pour les résidus RW et de 15%, 17%, 19%, 21%, 23% et 25% pour les résidus RL ont été visées
pour chaque pourcentage solide de RPC. Ces teneurs en muscovite maximales 25%) sont
représentatives des résidus de certaines mines de 1’ Abitibi et du Nord du Québec dont la teneur en
muscovite fluctue entre 0% et 27% environ (Ouffa et al., 2019, Amri et al., 2023, Benzaazoua et

al., 2008, Ethier et al., 2018). En variant les teneurs en muscovite de Bi=15% a B=25% pour les
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résidus RL et de Bi=14% a B=24% pour les résidus RW, il faut ajouter respectivement de la

muscovite correspondant a a=13,3 % et a=13,1%.

Les résidus étant a grains fins, on suppose que la muscovite contenue dans les résidus est
exclusivement de la muscovite libre. L'ajout de la muscovite libre M7L et M4W respectivement
aux résidus RL et RW modifie les proportions des autres minéraux présents dans les résidus. Les

nouvelles proportions peuvent étre estimées pour chaque minéral a I’aide de I’équation 3.5.

Pmineral—i(l - Xf)

Pmineral—f = 1+ X; (35)

Dans cette équation, Pmineral-rest la proportion finale du minéral i dans le mélange résidus-muscovite
(%), Pminerali est la proportion initiale du minéral 1 dans les résidus (%), Xt est le pourcentage de
muscovite final dans le mélange résidus-muscovite (%), X est le pourcentage de muscovite initial

dans les résidus (%).

Le calcul des nouvelles proportions de minéraux dans le mélange résidus -muscovite permet
d’évaluer dans quelle mesure I’impact de I’ajout de la muscovite sur la diminution des proportions
des autres minéraux présents dans les résidus peut étre considéré négligeable ou substantiel. A titre
d’exemple, le tableau 3.7 présente la composition minéralogique des résidus a laquelle la quantité
maximale de muscovite (a=13%) a été ajoutée. Comme le montre plus bas I’équation 3.7, plus la
proportion initiale du minéral i dans les résidus Pmineral-i €5t €levée, plus I'impact de I’ajout de 13%
de muscovite se manifester Pmineral-r (cas du quartz). La proposition de plusieurs des minéraux
contenus dans les résidus diminue tres 1égeérement. Le pourcentage de 1’autre phyllosilicate présent
dans les résidus (clinochlore) passe respectivement de 6.2% a 5,5% et de 5,0% a 4,4% pour les
résidus RL et RW. On peut assumer que la variation de la composition minéralogique des résidus
(a ’exception de celle de la muscovite) n’influera pas sur les résultats de nos différents essais.
Ainsi, I’impact de 1’ajout de la muscovite sera la variable principale, ce qui nous permettra de

justifier nos résultats par la variabilité de la teneur en muscovite.



141

3.3 Protocole expérimental

3.3.1 Programme expérimental

L'ensemble des essais expérimentaux a été conduit en suivant les organigrammes illustrés dans les
figures 3.20 et 3.21. La méthodologie a débuté par le conditionnement et la caractérisation physique
des matériaux comme illustré dans la figure 3.21. Une fois les premicres recettes ¢laborées, les
mélanges confectionnés avec les proportions variables en muscovite ont été soumis a des essais
d'affaissement au cone d'Abrams standard et au petit cone. Ces mémes échantillons ont également
fait objet d’es essais rhéologiques (voir figure 3.21). Les résultats de ces essais ont été analysés.

Les détails exhaustifs de la méthodologie et des matériaux utilisés seront abordés dans les sections

y .
ultérieures.
¢ Materiaux ¢
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I'état humide Lavage Triage Séchage

teneur en eau
massique

séchage Pulvérisation

Tamisage -
primaire

Séparation

Conditi physique de la ite
Homogénéisation a .
I%tal sec Agent liant
5% GU/Slag et HE

Fraction tamisée
inférieure a 300pm

Minéralogie Résidus .
o Eau de mélange
homogeénéisés "
(RW ou RL) RPC {Eobinet)

Granulométrie

Pulvérisation secondaire
Prépardtion des

mélanges
Muscovite Correspond au Py
Conditionnée des résidus

Caractérisation physique des résidus miniers et
de la poudre de muscovite conditionnée Conditionnement
Granulométrique de la
muscovite

Figure 3.20 Organigramme résumant le conditionnement, la caractérisation et la confection des

mélanges de RPC.
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Figure 3.21 Organigramme illustrant les différents essais employés.

3.3.2 Calcul des proportions des ingrédients des mélanges pour la préparation des recettes

La préparation des mélanges de RPC débute par le calcul théorique des masses de tous les
ingrédients afin de préparer les recettes de RPC ayant des pourcentages solides Cy, visés. Rappelons
que les ingrédients entrant dans 1’élaboration des RPC sont les résidus miniers, le liant, I’eau de

mélange et enfin la variation de la teneur en muscovite par amendement.

La masse de muscovite séche a ajouter a une masse initiale des résidus miniers secs M.s pour
atteindre un pourcentage total visé dans le mélange résidus-muscovite peut étre calculé a 'aide de

la relation (3.6).

mu 1 _ Xf t—s 1 _ Xf t—w
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ou AMmu est la masse de muscovite séche a ajouter pour atteindre une teneur en muscovite visé
Xt, dans le mélange résidus -muscovite, X; est le pourcentage de muscovite initial dans les résidus
(Xi< Xf), M est la masse seche initiale des résidus miniers, Cy-t est le pourcentage solide initial

des résidus et M.y est la masse initiale des résidus miniers humides.
Le pourcentage de muscovite ajoutée aux résidus (o) est défini par 1’équation 3.7.

. AMmu _ (X5 —Xi)
Mt—s 1_Xf

a (3.7)

Les courbes granulométriques des mélanges entre ces résidus et les poudres de muscovite (qui
s’ajoutent a la muscovite contenue naturellement dans les résidus) sont également mises en
évidence sur la figure 3.22 pour o = 13%). Le choix de la valeur de 13% est expliqué plus haut a
la section 3.2.2. Ces derniéres courbes ont été déduites théoriquement en suivant 1'équation (3.8).
On observe que pour un ajout de 13% de muscovite aux résidus secs, les courbes granulométriques
des mélanges résidus-muscovite varient trés légerement par rapport a celle des résidus. Il en résulte
que l'effet de la granulométrie des résidus pour a = 13% sur la consistance et les propriétés

rhéologiques de RPC serait négligeable.
Pmix(d) = PR(l — a) +Pu X« (38)

Ou Puix(d), Pr(d) et Pm(d) (-) représentent respectivement le passant volumique cumulé du mélange
de résidus avec un amendement de muscovite, des résidus miniers et de la muscovite pour un

diamétre d donné.

La figure 3.22 compare les distributions granulométriques des résidus RW et RL avec celles des
poudres de muscovite respectives, M4 et M7. Les caractéristiques granulométriques de ces poudres
sont aussi données dans le Tableau 3.3. Les granulométries des poudres de muscovite sont
relativement proches de celles de leurs résidus respectifs, mais présentent des fractions plus fines
a partir du Dso. De plus, les deux poudres M4 et M7 ont respectivement des coefficients Cy de 16
et 14, indiquant un plus grand étalement, ainsi qu'un C. de 1,0 et 0,9 respectivement pour les
muscovites M4 et M7. Les valeurs P2oum sont proches : 52 % pour la muscovite M7L contre 52%

pour les résidus RL et de 41 % pour la muscovite M4W contre 40% pour les résidus RW.
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Comme mentionné plus haut, la teneur en muscovite (X) dans les mélanges de RPC a été variée
par incréments de 2% a partir de la teneur initiale, jusqu'a une valeur maximale de 10%. L’équation
3.6 permet de déterminer la masse de muscovite séche a ajouter aux résidus secs. Les RPC ont été
préparés avec un pourcentage de liant By de 5% (par rapport de la masse des résidus plus la
muscovite seche). Un liant binaire GU/Slag a ét¢ utilisé. La quantité de liant a utiliser dans le

mélange peut étre calculée par 1’équation (3.9) :
Mp = (Ms—t + AMmu)Bw = (1 + a)BwMt—s = (1 + a)BwCW—tMt—W (39)

ou By est le pourcentage de liant, Cy.-¢ est le pourcentage solide (initial) des résidus.
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Figure 3.22 Distribution granulométrique des particules des résidus, de la muscovite et de

mélanges de résidus avec 13% de muscovite : a) résidus RW et b) résidus RL.

Finalement, la quantité d’eau a ajouter au mélange (Mw-a) pour atteindre un pourcentage solide du

RPC visé Cy peut étre obtenue par 1’équation 3.10 suivante :

AM — {(Cw—t - CW) + Cw—t(l - Cw)[a + (1 + (X)BW]} M (310)

w CW t—w

3.3.3 Préparation des mélanges de remblais miniers en pate cimentés

Une fois les masses des résidus humides, de la muscovite séche, de l'eau, et du liant déterminées
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pour une recette donnée de RPC, ces ingrédients sont mélangés a 1'aide d'un mélangeur a pate
(modele OMCAN) selon une procédure uniforme pour tous les mélanges de RPC, comme illustré

a la figure 3.23.

Suivant la procédure de malaxage illustrée par la figure 3.24, le liant, la poudre de muscovite et la
moiti¢ de I'eau de mélange calculée ont été incorporés dans le malaxeur et mélangés a la cuillére
sur une durée moyenne de 6 secondes afin d’homogénéiser ces dernieres et faire en sorte d’amorcer
I’hydratation de tout le liant. Ensuite, une premiére portion de résidus miniers a été ajoutée pendant
environ 10 secondes. Le tout a été soumis au malaxage durant 1 min a 91 tr/min. Aprés un bref
arrét d'environ 10 secondes durant lequel les résidus et I'eau ont été introduits dans le malaxeur, le
malaxage a €té poursuivi pendant 3 minutes. Le malaxage s’est ensuite poursuivi a 116 tr/min
pendant 30 secondes puis a la vitesse maximale de 282 tr/min pendant 2 minutes. Il est a noter que
pour chaque changement de vitesse, le malaxage doit étre interrompu avant de passer a une vitesse

supérieure, ce qui explique les courtes pauses entre les changements de vitesse.

Figure 3.23 Malaxeur a pate OMCAN utilisé.

Deux quantités distinctes de mélange de RPC ont été produites correspondant a deux buts
différents. La premiére concerne les mélanges destinés uniquement a la déduction du facteur de
conversion (FC) entre le cone standard (ASTM C143) ou il fallait produire une quantit¢ de RPC

suffisante pour I’affaissement au cone d’ Abrams, c’est-a-dire environ 12 kg. La deuxieme quantité
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concernait les recettes destinées a atteindre les différents objectifs spécifiques de la recherche. Cette
fois-ci la quantité de RPC produite était autour de 5 kg ce qui était suffisant pour les essais au petit

cone et essais rhéologiques.

Conformément a la méthodologie décrite ci-dessus, afin d'assurer la reproductibilité des essais, une
méme ¢énergie de malaxage a été utilisée pour chaque préparation de recette de RPC destinée a
I’observation de 1’effet de la muscovite. Cette énergie dépend de la vitesse, de la durée et de la
charge du malaxage (Dikonda et al. 2021a,b). Il est connu que I’énergie de malaxage du RPC
affecte la consistance et les propriétés rhéologiques de RPC (Dikonda et al. 2021a,b).
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Figure 3.24 Processus de malaxage des RPC.

3.3.3.1 Mélanges destinés a I’investigation de I’effet de la muscovite dans les RPCs

La variation de Cw, pour une teneur en muscovite donnée, vise a ¢étudier son impact sur les
comportements rhéologiques des RPC pour différentes consistances. Pour les résidus RW, des
valeurs de Cy, de 74%, 72%, 70%, 68%, 66% et 64% ont ét¢ ciblées, correspondant a des teneurs
en eau de 36%, 39% 42%, 47%, 52% et 56%. Pour les résidus RL, des valeurs de 72%, 71% et
69% ont été ciblées, ce qui correspond respectivement a des teneurs en eau de 37%, 41% et 45%.
Le choix de cibler plusieurs pourcentages solides avait pour but de balayer un large éventail

d’affaissent au cone d’ Abrams incluant les critéres d’affaissements appliqués dans les mines entre



147

7 po (17,8 cm) et 8,5 po (21,6 cm). De plus, cela nous permet de voir I’impact de la muscovite sur
les propriétés rhéologiques des mélanges de RPC a différents pourcentages solides, afin de voir si

les tendances se répétent lorsque Cy, varie.

Pour chaque mélange de RPC, la teneur en eau w a été¢ déterminée par séchage a 60 °C en étuve
dans le but de vérifier la valeur réelle de Cy suivant les équations (3.3) et (3.4). La figure 3.25
compare les valeurs Cy, mesurées et visées (théoriques). Pour les résidus RW, les valeurs moyennes
de Cw mesurées pour les six teneurs en muscovite sont de 64,6%, 66,6%, 68,5%, 70,2%, 72% et

73,7% respectivement, avec des écarts-types de 0,04 %, 0,04 % et 0,08 % (voir figure 4.4a).
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Figure 3.25 Comparaison des pourcentages solides mesurés et visés pour des mélanges de RPC

contenant différentes teneurs en muscovite: a) résidus RW et b) résidus RL.

Pour les résidus RL, les valeurs moyennes de Cw mesurées pour les six teneurs en muscovite sont
de 69,1%, 70,8% et 72,6% respectivement, avec des écarts types de 0,5%, 0,4% et 0,4%. Les
différences observées dans la figure 3.25 entre les valeurs Cy mesurées et visées sont négligeables.
Elles ne sont pas attribuables a la présence de muscovite, mais aux pertes de matériaux lors du
malaxage a la 3éme vitesse du mélangeur. D’ailleurs, des valeurs Cy mesurées et visées ont été
comparées pour plusieurs suspensions de muscovite pure sur un intervalle de 12,5% a 72% solide.
La différence entre les valeurs mesurées et visées est tres négligeable. Pour faciliter la présentation

des résultats dans les figures, les valeurs cibles de Cy seront utilisées dans les 1égendes.
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La figure 3.26 illustre les pourcentages solides mesurés en fonction des pourcentages solides
théoriques pour des mélanges a base de muscovite pure, allant de 68,5 % a 72 % solide. On

remarque une forte relation linéaire proche de la fonction d'identité.
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Figure 3.26 Pourcentage solide mesuré en fonction du pourcentage solide théorique pour des

mélanges de muscovite pure.

Les tableaux 3.7 et 3.8 donnent les différentes recettes de mélange de RPC composées
respectivement de résidus RW et de résidus RL confectionnées pour les différents essais
expérimentaux. On retrouve donc 6 teneurs en muscovite et des pourcentages solides variant de
64% a 74% pour les RPC a base de résidus RW et de 69 % a 73% pour les RPC a base de résidus
RL. Le type et la proportion en liant sont fixes avec un By de 5% GU/Slag. Dans ce tableau on

compare les Cy théoriques et mesurés ainsi que la variation de pourcentage en muscovite pour

chaque recette.
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Tableau 3.7 Recettes de mélanges de RPC a base de résidus RW avec des teneurs en muscovite X

variant de 14 a 24%.

Matériaux Cw mesuré Muscovite Bw Wmesuré Cw théorique
(%) (%) (%) (%) (%)

RésidusRW 81,8 14 0% 22,2 /
73,7 14 5% GU/Slag 357 74
71,9 14 5% GU/Slag 39,1 72

RPC RW 70,1 14 5% GU/Slag 427 70

X=14% 68,5 14 5% GU/Slag 46,0 68
66,6 14 5% GU/Slag 502 66
64,6 14 5% GU/Slag 548 64
73,7 16 5% GU/Slag 357 74

RPC RW

X=16% 72 16 5% GU/Slag 389 72
70,2 16 5% GU/Slag 425 70
73,6 18 5% GU/Slag 359 74

RPC RW

X180 72 18 5% GU/Slag 389 72
70,2 18 5% GU/Slag 425 70
73,8 20 5% GU/Slag 35,5 74

RPC RW

X20% 72 20 5% GU/Slag 389 72
70,2 20 5% GU/Slag 425 70
73,6 22 5% GU/Slag 359 74

N 72 2 5% GU/Slag 389 7
70,2 22 5% GU/Slag 425 70
73,6 24 5% GU/Slag 35,9 74

s 7 24 5% GU/Slag 389 7

70,2 24 5% GU/Slag 42,5 70
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Tableau 3.8 Recettes de mélanges de RPC a base de résidus RL avec des teneurs en muscovite X

variant de 15 a 25%.

Matériaux Cw mesuré Muscovite Bw Wmesuré Cw théorique
(%) (%) (%) (%) (%)
RésidusRL 85 15 0% 17.6 /
722 15 5% GU/Slag 38,5 73
v 704 15 5% GU/Slag 42,0 71
68.7 15 5% GU/Slag 45,6 69
725 17 5% GU/Slag ~ 37.9 73
v 71 17 5% GU/Slag 40,8 71
69.4 17 5% GU/Slag 441 69
72.8 19 5% GU/Slag 374 73
v 706 19 5% GU/Slag 41,6 71
6.8 19 5% GU/Slag 453 69
72,6 21 5% GU/Slag 377 73
v 70,7 21 5% GU/Slag 414 71
6.8 21 5% GU/Slag 453 69
724 23 5% GU/Slag 38,1 73
v 70,7 23 5% GU/Slag 414 71
6.8 23 5% GU/Slag 453 69
733 25 5% GU/Slag 364 73
s 714 25 5% GU/Slag 40,1 71
69.9 25 5% GU/Slag 431 69
723 15 5% HE 383 72
RPC RL 704 15 5% HE 42,0 70
X=15% 68.7 15 5% HE 45.6 69
66,7 15 5% HE 499 67
71 17 5% HE 40.8 71
sty 69.2 17 5% HE 445 69
672 17 5% HE 488 67
713 19 5% HE 403 71
oo 69.6 19 5% HE 437 69

67,5 19 5% HE 48,1 67
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3.3.3.2 Mélanges destinés a I’investigation des propriétés rhéologiques des pates de muscovite

seule

Une investigation complémentaire des propriétés rhéologiques des pates de muscovite pure non
cimentés et cimentées a été réalisée. Afin de compléter et d’approfondir les observations faites sur
les mélanges de remblai minier en pate cimenté (RPC) décrits au chapitre 4, nous avons jugé

nécessaire d’isoler cette muscovite, un minéral anisotrope (Van Olphen, 1977; Carty, 2001).

Pour ce faire, nous avons préparé des pates monominérales de muscovite sous divers états
expérimentaux, incluant différentes proportions solides, granulométries variées, et la présence ou
absence de liant. Cette étude nous permettra d’observer le comportement rhéologique de la

muscovite, qu'elle soit seule ou cimentée, et de la comparer a un mélange de RPC.

Les différentes recettes de pate de muscovite ont été confectionnées avec différentes poudres issues
des différents essais de pulvérisation précédemment vus a la section 3.2.3. Du fait de la faible
disponibilité de la muscovite, le malaxage s’est fait en petite quantité avec un mixeur a main comme

I’illustré la figure 3.27.

Figure 3.27 Préparation des pates de muscovite.

Une premiére série de mélanges sans liant avait pour objectif de varier le pourcentage solide en
utilisant une seule poudre de muscovite ayant une granulométrie fixe. Le tableau 3.9 liste les cinq

différentes recettes de pate de muscovite pour des pourcentages solides variant de 68 % a 76 %.
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Deux parametres granulométriques fixes de la poudre de muscovite utilisée sont mentionnés : le

P2oum, représentant 52,3 %, et le Psoum, représentant 85 %. Ces parameétres indiquent la proportion

de particules de muscovite ayant des diamétres inférieurs a 20 um et 80 um, respectivement.

Tableau 3.9 Recettes de pate de muscovite M7 dont le pourcentage solide varie entre 68% et

76%.
Matériau Paoum (%)  Psoum (%)  Cw (%) By (%) W (%)
52,3 85 68,1 0 46.8
52,3 85 70,1 0 72,7
Muscovite M7 52,3 85 70,9 0 41,0
52,3 85 74,1 0 340
523 85 76 0 31.6

Une deuxiéme série de mélanges a été effectuée, cette fois-ci en fixant le pourcentage solide (Cw)

et en variant le pourcentage de particules inférieures a 20 um (P20um) de la muscovite. Le tableau

3.10 présente les cinq différentes recettes de pate de muscovite sans liant pour un Cy fixe autour

de 72 % et un P20pm variant entre 31,2 % et 63 %.

Tableau 3.10 Recettes de pate de muscovite dont le Poum varie entre 31,2 % et 63 %.

Muscovite  Pzoum (%)  Psoum (%)  Cw (%) Bw (%) W (%)
M2 31,2 60 71,9 0 39,1
M6 49,6 83,2 71,8 0 374
M8 55,6 89,7 71,8 0 374
M10 57,6 90,1 71,4 0 40,1
MI2 63 93,1 71,6 0 39,7

Un troisieme type de mélange se focalisant sur I’impact du liant sur les propriétés rhéologiques de

la muscovite. Au début, le pourcentage solide ciblé était de 72 %, mais en raison de la forte
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consistance et de sa résistance au cisaillement dans le rhéometre (voir figure 3.28), il a fallu baisser

Cw a une valeur plus basse mesurée par la suite.

Figure 3.28 Pate de muscovite cimentée a 72 % solide.

Comme le tableau 3.11 le montre, la recette comprend une poudre de muscovite M7 et 5% de liant

GU/Slag mélangé a 65,4 % solide.

Tableau 3.11 Recette unique de muscovite cimentée a 5% GU/Slag.

Matériau Ponm (%) Paoum (%) Cw (%) Bw (%)  w (%)
Muscovite M7 523 85 654  5%GU/Slag 52,9

3.3.4 Essai d’affaissement ou « slump test »

La consistance des mélanges préparés a été évaluée a l'aide de la méthode d'affaissement au cone
d'Abrams. Deux cones de dimensions différentes ont été utilisés dans le cadre de notre projet de
recherche (figure 3.29). Pour le cone d'Abrams standard, qui est un cone tronqué avec une hauteur

de 30 cm, un diametre de section de base de 20 cm et un diamétre de section supérieure de 10 cm,
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la mesure de l'affaissement (ou « slump test ») a été effectuée conformément a la procédure ASTM
C143 qui sera détaillée plus bas. Le petit cone d'Abrams est similaire au cone d'Abrams standard,
mais a une hauteur de 15,24 cm, un diamétre a la base de 10,16 cm et un diamétre supérieur de

5,08 cm.

Figure 3.29 Grand cone d’Abrams et petit cone utilisés pour nos essais.

L'utilisation du petit cone d'Abrams a été motivée par le souci de réduire la quantité de remblai
nécessaire pour faire le test en raison de la quantité relativement limitée de la poudre de muscovite
disponible. Pour adapter les résultats entre le cone d'Abrams standard et le petit cone, un facteur
de conversion a été¢ déterminé. Pour cela, plusieurs mélanges préliminaires, préparés avec les deux
types de résidus, ont fait I’objet d’essais d'affaissement au grand cone (AGC) et au petit cone (APC)
(Voir ANNEXE A). La relation entre ces deux affaissements était linéaire comme déja observé
pour le RPC par d’autres chercheurs (Kalonji, 2016). Le facteur de conversion (FC) a été déterminé
a partir de la droite de régression entre les valeurs de I'AGC en ordonnées et les valeurs de 'APC

en abscisse dont les résultats sont présentés plus bas dans les figures 3.30 et 3.31.

3.3.4.1 Procédure d’essai d’affaissement

Les essais de consistance ont été réalisés selon la norme nord-américaine ASTM C143. Les
¢léments, a savoir le cone d'Abrams et le plateau support, sont préalablement humidifiés a 1’eau.
Le cone est solidement maintenu sur le plateau pendant toute la procédure de remplissage. Le

remplissage est effectué en trois couches d'un tiers du cone pour le cone d’ Abrams standard, et en
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deux couches pour le petit cone. A chaque couche introduite, un piquage en spirale est effectué
avec une tige métallique, 25 fois au total (15 fois sur la périphérie et 10 fois au centre) sur toute
'épaisseur de la premiére couche. Pour la deuxiéme et la dernieére couche, le piquage est effectué
sur toute son épaisseur, mais de manicre que la tige pénétre 1égeérement la couche sous-jacente.
Apres le remplissage a ras bord, un excédent de matériau est ajouté. Un mouvement de rasage est
effectué avec la tige pour enlever le surplus de matériau. Le plateau support a la base du cone est
nettoy¢ pour éviter tout biais lors de 1'essai. Enfin, le démoulage est effectué suivant un axe vertical
en 4 secondes, sans incliner ni appliquer de mouvement de torsion. L'affaissement du matériau est
mesuré en millimetres ou en pouces a l'aide d'une regle. Cette hauteur correspond a la distance
entre la hauteur initiale du cone d'Abrams et la hauteur du centre du RPC affaissé.

Concernant la procédure appliquée au petit cone, les étapes sont identiques a celles du grand cone,

a la différence pres que le petit cone est rempli en deux fois, au lieu de trois couches.

3.3.4.1 Détermination du facteur de conversion (FC)

La détermination du facteur de conversion (FC) a été réalisée en effectuant des essais
d’affaissement avec le cone d’Abrams standard (AGC) ainsi que des essais d’affaissement avec le
petit cone (APC) suivant les procédures décrites précédemment. La figure 3.30a présente
I’affaissement au cone Abrams (AGC) en fonction de I’affaissement au petit cone pour les
mélanges de RPC a base de résidus RW. On constate une relation linéaire positive dont la pente
correspond au facteur de conversion (FC) de 2,2 avec un coefficient de corrélation R = 99,8 %. La
figure 2.30b compare les valeurs de 1’affaissement au grand cone (AGC) en fonction des valeurs
au grand coOne estimées. Ces valeurs estimées se rapportent au produit entre les valeurs
d’affaissement au petit cone (APC) et du facteur de conversion préalablement déterminé. On

remarque une droite identitaire linéaire comportant un coefficient de corrélation de R? = 99,8%.

La figure 3.31a présente I’AGC en fonction de I’APC, cette fois-ci, pour les mélanges de RPC a
base de résidus RL. On observe une tendance similaire avec une relation linéaire positive donnant
un facteur de conversion (FC) de 2,15 avec un coefficient de corrélation R = 99,9 %. La figure
3.31b compare les valeurs de I’AGC mesurées en fonction des valeurs de I’AGC estimées. La

relation est une droite identitaire avec R? = 99.9%.
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Figure 3.31 a) Corrélation entre les valeurs de I’AGC et celles de I’APC pour des mélanges de

RPC a base de résidus RL, et b) Comparaison entre les valeurs de I’AGC mesurées (axe Y) et les

valeurs de I’AGC estimées (axe X) pour les mémes mélanges de RPC.
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3.3.5 Essais rhéométriques
3.3.4.1. Procédure d’analyse

Les propriétés rhéologiques des mélanges ont été évaluées en triplicata a l'aide du rhéometre
AR2000 de TA Instrument. La géométrie utilisée pour ces essais est le moulinet en aluminium,
également appelé "vane", avec un diametre de 14 mm et une hauteur de 2 cm, doté de 4 lames
orthogonales (voir figure 3.32). Lors de I'essai, la géométrie est abaissée dans un cylindre de 15
cm de diameétre, avec un entrefer de 4 mm par rapport au fond. Cette géométrie a été choisie en
raison de sa bonne aptitude avec les matériaux a haute densité de solides, et son utilisation avec les
résidus et les RPC a été adoptée par plusieurs auteurs (Barnes, H. A. & Nguyen, 2001; Dikonda et
al., 2021a, 2021b; Dzuy & Boger, 1985; Kwak et al., 2005; Ouattara et al., 2017, 2018; Panchal et
al., 2018; Roshani & Fall, 2020; Wu, D et al., 2013).

Figure 3.32 Rhéometre AR2000 (TA Instrument) de P"URSTM, UQAT.

Le mode écoulement se référe a un cisaillement du matériau au sein de la géométrie sélectionnée,
en définissant une contrainte de cisaillement ou un taux de cisaillement a appliquer. Selon le
Rhéometre AR2000, quatre types de procédures en mode écoulement peuvent étre programmés, a
savoir le « Continuous ramp flow », le « Steady step flow », le « Peak hold step flow » et le
« Stepped step » (voir Ouattara, 2011). Dans cette é¢tude, on a choisi cette procédure d’écoulement
« Continuous ramp flow » du fait de son utilisation auparavant par d’autres chercheurs (Ouattara,

2011).
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Dans la procédure de « Continuous ramp flow » (figure 3.33), le fluide est cisaillé en augmentant
d'une maniére linéaire soit le taux ou la contrainte de cisaillement. Dans le cas de notre étude, des
essais a taux de cisaillement contrdlés ont été réalisés. Les périodes d'enregistrement des mesures,
représentées par les « X » rouges sur la figure 3.33, dépendent du nombre de points souhaités et du

temps maximal du cisaillement du matériau.

P

|~

Taux ou contrainte de cisaillement

v

Temps

Continuous Ramp

Figure 3.33 Procédure du mode écoulement utilis¢ (Ouattara, 2011).

Les essais rhéologiques ont été faits en suivant un protocole comportant différentes étapes incluant
la mise en marche du rhéométre, le calibrage de I’appareil, la programmation de la procédure
d’écoulement, l'introduction de la quantité requise de RPC (28,72 ml) dans le rhéomeétre en se
basant sur la force normale correspondant a ce volume, lorsque placé dans le cylindre statique du
rhéometre (ayant un diameétre de 15 cm), 'introduction du « vane » dans 1’échantillon et la

réalisation de I’essai.

Les analyses rhéologiques ont été réalisées en triplicata pour chaque recette de mélange de RPC
frais. Le calibrage de ’appareil est effectué au début de chaque série d’essais rhéologiques pour

assurer la précision et la reproductibilité des mesures.

3.3.4.2. Analyse des résultats

Les résultats obtenus se présentent sous forme de rhéogrammes (voir ANNEXES C et D) ou

courbes d’écoulement et de courbes de viscosité dynamique tels que décrits a la section 2.4.3.
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L’analyse des courbes a été effectuée avec le logiciel du rhéométre « Data Analysis » en utilisant
plusieurs modéles rhéologiques et mathématiques sur les courbes d’écoulement brutes. Les
rhéogrammes et les courbes de viscosité sont ajustés avec les modeles rhéologiques décrits a la
section 2.4.3 dans le but de déterminer les propriétés rhéologiques définis dans ces modeles. De
plus, la différence entre 1’intégrale de la courbe ascendante et descendante a ét¢ déterminée a 1’aide

du logiciel d’analyse afin d’en déduire I’hystérésis entre les deux états du matériau cisaillé.

La qualité des ajustements entre les courbes mesurées et calculées a été évaluée en termes d'erreur
standard SE (voir équation 3.11) qui est obtenue par le logiciel selon la méthode des moindres

carreés.

0,5
(&m—_xgﬁ

(N—-2)

(
SE(%O) = [ Range

%X 1000] (3.11)
Dans cette équation, xm est la valeur expérimentale, X est la valeur calculée par le modéele
rhéologique, N correspond au nombre total de données mesurées et Range est la différence entre
les valeurs maximales et minimales mesurées. L'erreur standard est considérée comme acceptable

lorsqu'elle est inférieure a 20%o selon le manuel de l'instrument TA.

L’erreur standard présente le degré d’ajustement du modele mathématique aux données
expérimentales. Plus les données de mesures s’¢éloignent du modele rhéologique, plus cette erreur
sera importante. Il est donc nécessaire d’ajuster les courbes d’écoulement et de viscosité
expérimentales a différents modeles rhéologiques afin de trouver ceux qui correspondent le mieux
a ces courbes en donnant des valeurs SE les plus basses. Selon nos différents essais, les valeurs
moyennes de SE pour le modéle Herschel-Bulkley sont de 15,1 %o et 22,8 %o avec des écarts types
de 3,7 %o et 6,0 %o respectivement pour les mélanges de RPC a base de résidus RW et RL. Il est a
noter que les mélanges a base de résidus RW avec 73,3% solide et 25% de muscovite donnaient
les valeurs de SE les plus élevées comparé aux autres mélanges. Les valeurs de SE du modele
polynomial étaient de 7,9 %o et 9,4 %o avec des écarts types de 2.2 %o et 2.7 %o respectivement pour
les RPC a base de résidus miniers RW et RL. Concernant le modéle de Cross, les valeurs de SE
sont en moyenne de 8,0 %o et 10,0 %o avec des écarts-types de 2,3 %o et 2,1 %o respectivement pour

les RPC a base de résidus RW et RL.
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Etant donné que les essais rhéologiques ont été faits en triplicata, les résultats présentés plus bas
correspondent a la moyenne des essais. Autour de ces valeurs moyennes, on a établi des barres
d’erreurs représentant 1’écart type de chaque variable étudiée (seuil de cisaillement, indice
d’écoulement, viscosité a 1’infini). Plus les barres d’erreurs sont courtes, moins les valeurs sont

dispersées et tendent a étre proches de la valeur moyenne.

Lors de l'analyse des courbes d’écoulement, il a été constaté que les seuils de cisaillement
déterminé a I’aide du modele Herschel-Bulkley pouvaient étre sous-estimés en raison de données
a de faibles taux de cisaillement, ce qui affectait les valeurs des autres paramétres du modele. Méme
pour les fluides de Bingham, le mod¢le de Herschel-Bulkley peut sous-estimer le seuil de
cisaillement (Ouattara, 2017). Un modéle mathématique polynomial donnant des valeurs du seuil
de cisaillement a I’image du modele de Bingham a alors été utilisé. Les figures 3.34a et 3.34b
comparent respectivement les seuils de cisaillement obtenus du modéle Herschel-Bulkley et du

modele polynomial pour des RPC a base de résidus RW et RL.
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Figure 3.34 Comparaison entre les seuils de cisaillement du modele Herschel-Bulkley et du

modele polynomial : a) RPC a base de résidus RW b) RPC a base de résidus RL.

On constate une plus grande sous-estimation des valeurs pour les RPC a base de résidus RL en
comparaison avec celles a base de résidus RW. La différence entre les seuils de cisaillement des

deux modeles avant correction était en moyenne de 21,5 Pa et de 28,9 Pa, avec un écart type de
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35,2 Paet 15,1 Pa respectivement pour les RPC a base de résidus RW et RL.

Un ajustement des rhéogrammes a été effectué en imposant les valeurs du seuil de cisaillement
obtenues par le modele polynomial pour le taux de cisaillement y = 0. Méme avec cette correction
des rhéogrammes, le modele de Herschel-Bulkley donne des seuils de cisaillement 1égérement
inférieurs aux valeurs imposées a y = 0, mais les différences entre les seuils de cisaillement du
modele Herschel-Bulkley et du modéle polynomial se retrouvent réduites (voir figure 3.35). En
moyenne cette différence est de 4,41 Pa et 6,35 Pa avec un écart type de 2,72 Pa et 5,45 Pa

respectivement pour les mélanges de RPC a base de résidus RW et RL.
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Figure 3.35 Comparaison entre les seuils de cisaillement du modéle Herschel-Bulkley corrigés et

du modele polynomial : a) RPC a base de résidus RW b) RPC a base de résidus RL.
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CHAPITRE 4 ARTICLE 1 : CONSISTENCY AND RHEOLOGICAL
PROPERTIES OF CEMENTED PASTE BACKFILLS PREPARED WITH
TAILINGS WITH VARYING FREE MUSCOVITE CONTENT

Hadj Ghani Menasria, Mamert Mbonimpa, Tikou Belem and Abdelkabir Magsoud
Submitted to Mining (MDPI) on 25" July 25, 2024
Résumé

La présence de muscovite libre dans les résidus miniers peut impacter négativement la résistance
mécanique et les propriétés rhéologiques des remblais en pate cimentés, comme observé dans
d'autres matériaux cimentaires. Cette étude vise a évaluer 1'impact de la teneur en muscovite des
résidus sur la consistance et la théologie des pates des remblais en pate cimentés. Des mélanges de
remblais en pate cimentés ont été préparés a partir de deux types de résidus avec des pourcentages
solides compris entre 70 % et 74 %. L'étude de l'influence de la muscovite s'est appuyée sur
l'incorporation de résidus contenant 14 % a 25 % de muscovite pure, avec 1'ajout de 5 % de liant
binaire de type GU/Slag. Des tests d'affaissement au cone d'Abrams et des analyses rhéologiques
ont été réalisés pour chaque mélange. Les résultats indiquent une réduction de la hauteur
d'affaissement ainsi qu'une augmentation du seuil de cisaillement et de I'indice d'écoulement de
Herschel-Bulkley et de la viscosité au taux de cisaillement infini de Cross, avec I'augmentation de
la teneur en muscovite pour un pourcentage solide donné. Par conséquent, une augmentation de la
quantité d'eau doit étre envisagée pour maintenir la fluidité requise du remblai en pate cimenté, ce
qui augmente le rapport eau-liant et peut affecter la résistance mécanique. Une méthode est
présentée pour déterminer la quantité de ciment a incorporer dans le remblai en pate cimenté afin

de maintenir un rapport eau-liant de la recette de remblai en pate cimenté initiale.

Keywords: remblai en pate cimenté, muscovite, affaissement, propriétés rhéologiques

Abstract

The presence of free muscovite in tailings can negatively affect the mechanical strength and

rheological properties of cement paste backfill, as has been observed for several cementitious
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materials. The aim of this study is to evaluate the influence of free muscovite content in tailings on
the consistency and rheology of cement paste backfill. For this purpose, cement paste backfill
mixtures were prepared from two different tailings. The mixtures were prepared at solid contents
between 70% and 74% and adding 5 % GU/slag binder. In addition, the influence of muscovite
was studied by varying the muscovite content of the tailings from about 14 % to 25 %. Abrams
cone slump tests and rheological analyses were carried out for each recipe. The results show a
decrease in slump height and an increase in yield stress, Herschel-Bulkley flow index, and infinite
shear rate Cross viscosity with increasing muscovite content for a given solid content. Therefore,
water should be added to maintain the required flowability of cement paste backfill, which
increases the water/binder ratio and may affect the mechanical strength. A method is presented for
determining the amount of binder to be incorporated to maintain the water/binder ratio of the

original cement paste backfill recipe.

Keywords: cemented paste backfill, muscovite, slump, rheological properties

4.1 Introduction

Throughout its history, the mining sector has been a pivotal contributor to Quebec’s economic,
political, and social advancement. Quebec is home to a diverse range of mining resources, with the
majority concentrated in the Abitibi-Témiscamingue, Cdte-Nord, and Nord-du-Québec regions
(ISQ, 2018). The exploitation of precious and base metals, which is becoming increasingly scarce
and costly, is strongly influenced by the global demand for these materials. However, mining also
generates a substantial amount of mine waste, including waste rock and concentrator waste
commonly known as mine tailings. These solid wastes are primarily stored on the surface of tailing
storage facilities surrounded by dikes, if necessary, and in waste rock piles. The mineral
composition of the processed ore may result in the presence of metallic sulphides within these
wastes. In the presence of water and oxygen in the air, these sulphides can generate acid mine
drainage (AMD). While the mining industry has positive economic spinoffs, inadequate

management of AMD can have disastrous repercussions on the environment.
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Mine tailings are typically stored in the form of slurry, with a solid content by mass (Cy) between
25% and 45% (Bussiere, 2007). However, this type of storage presents risks of hydro-geotechnical
instability that could lead to the failure of the retaining dykes. To remedy this instability problem,
which is primarily caused by water, some mining companies are increasingly adopting densified
tailings storage in the form of thickened (Robinsky et al., 1991), paste (Newman et al., 2001) or
filtered (Melis, 1983) tailings. It is also possible to solidify and stabilize compacted tailings
deposited on the surface using binders. Solidified/stabilised compacted tailings have the advantage
of reducing AMD formation, providing some mechanical strength and improving hydrogeological

properties in terms of permeability, cracking and water retention capacity (Deschamps et al., 2009).

Cement paste backfill (CPB) for underground mines is another method of tailings management that
can reduce the volume of tailings stored at surface by up to 50% (Paynter & Dodd, 1997). CPB is
prepared from filtered tailings, binder and mixing water. The purpose of underground backfilling
is to provide structural stability to maintain the rock masses around the mined areas (voids), thereby
increasing the safety of personnel, equipment and infrastructure against various incidents that could
compromise ground stability. Mine backfilling also allows the recovery of economically viable ore
pillars that acted as supports (Belem & Benzaazoua, 2008; Belem et al., 2000; Benzaazoua et al.,

2002; Hassani & Archibald, 1998; Mitchell, 1989a, 1989b).

While backfilling can reduce the financial burden of environmental taxes associated with the
storage of tailings on the surface of tailings impoundments, it is important to note that the use of
binders can lead to an increase in operational costs. The binder represents the costliest component
of the mine backfill operation. Indeed, Belem et al. (2003) indicated that the costs associated with
cemented mine backfill typically represent 20% of the total cost of mining operations, with binder
costs representing 75 % of backfilling costs in Canada. As indicated by Wang et al. (2021), the
costs associated with cemented mine backfill typically account for between 25 % and 40 % of the
total costs incurred in mining operations in China. Furthermore, the costs of cementitious agents
account for approximately 70 % to 80% of the overall costs associated with backfilling.
Consequently, mining companies are persisting in their endeavours to develop and investigate
alternative binders that are more cost-effective, while nevertheless fulfilling the specifications of

backfill designs with regard to rheology and mechanical strength (Peyronnard & Benzaazoua,
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2012). Although the property sought for CPB is its mechanical strength, generally expressed in
terms of the unconfined compressive strength, the rheology of these materials is also important.
CPB is typically transported from the preparation plant to the excavated sites for filling via
pipelines and boreholes. The transportation of CPB (as with many other paste- like materials) is
dependent on its consistency and rheological properties, which permit its conveyance by gravity or
by a combination of pumping and gravity (Thomas, 1979). It is of the utmost importance to prevent
plugging phenomena on CPB distribution lines, which account for 35% of all issues inherent to
cemented paste backfill technology and 65% of issues specific to transport (De Souza et al., 2003).
Therefore, an appropriate design of the distribution line is required. Loop flow tests remain the
optimal tool for this design (Clark et al., 1995; Kalonji et al., 2023; Qi et al., 2020). Nevertheless,
it is not feasible to conduct such costly tests on a regular basis to accommodate the fluctuations in
the physical, chemical, and mineralogical properties of CPB. The design for estimating head losses
and pumping pressures based on the rheological properties of CPBs and numerical modelling
(Kalonji et al., 2023; Qi et al., 2020) represents an alternative, less costly solution for loop flow

testing.

As previously stated, the composition of the CPB is a mixture of filtered tailings, binder, and water
(Benzaazoua et al., 2002; Landriault, 1995). The selection of the binder type to be added to the
mixture, expressed as a percentage By (the mass of the binder in relation to the dry mass of the
solids in the CPB), is of paramount importance in order to achieve the desired mechanical strength.
The percentage of binder (Byw) is typically within the range of 3% to 10% (Benzaazoua et al., 2003;
Brackebusch, 1995; Tariq & Yanful, 2013). Similarly, the type of mixing water (fresh water, lake
water or recycled process water) and its quantity are determining factors in obtaining a specific
consistency, which is typically expressed in terms of cone slump, with a typical range of 6 - 10 in

(15,2 - 25.4 cm) (Belem & Benzaazoua, 2008; Belem et al., 2003; Landriault, 2006).

While these parameters are relatively controllable in the CPB preparation process, this is not the
case for mine tailings, whose physical, chemical, and mineralogical characteristics can vary over
time during mine backfill operations. The physical characteristics may include variations in grain
size distribution, depending on the liberation mesh, relative density of solid grains or specific

gravity, and specific surface. This study focuses on the mineralogical variability of the tailings,
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with a particular emphasis on the phyllosilicate content, particularly the muscovite (sericite), which
belongs to the mica group. The presence of muscovite is a common occurrence in the mining

districts of Quebec (Amri et al., 2023; Benzaazoua et al., 2008; Ethier et al., 2018; Ouffa, 2019).

It is well established in the field of concrete and mortar that free phyllosilicates, particularly those
belonging to the mica group, can have a detrimental impact on the water absorption, consistency
and strength of cementitious materials (Danielsen & Rueslatten, 1984; Khoshkbijari et al., 2020;
Mshali & Visser, 2012; Xue et al., 2022). It is widely acknowledged that the presence of
phyllosilicates, such as muscovite, can exert considerable influence on the rheological properties
of cementitious materials. In the case of fresh cement pastes containing a polycarboxylate
superplasticizer for example, the presence of free muscovite has been demonstrated to significantly
impairs the dispersing capacity of the superplasticizer, leading to a loss of fluidity and an increase
in the paste shear threshold (yield stress) and plastic viscosity (Chi et al., 2024). In general,
muscovite minerals and phyllosilicates are distinguished by their distinctive crystallochemical
configuration. These minerals exhibit a planar morphology, characterised by crystals arranged in
layers (Radoslovich, 1960) compared to other silicate families that do not exhibit this habitus and
tend to form grains whose shape is dependent on the crystallisation system (Liebau, 2012). This
typical form exhibits a distinctive electrostatic anisotropy of muscovite suspensions, a property
commonly observed in numerous other phyllosilicates. In contrast, other mineral families display
isotropic behaviour (Carty, 2001; Van Olphen, 1977). This electrostatic anisotropy affects the
nature of interactions between muscovite particles. As posited by Luckham et Rossi (1999) and
Rand et Melton (1977), there are three principal modes of particle association that can occur for
planar minerals, contingent on pH: face-to-face, edge-to-face, and edge-to-edge. The rheological
properties of the material are influenced by these interparticle interactions, as well as by the water
that is absorbed and/or adsorbed by the sheets (Burdukova et al., 2008; Burdukova et al., 2007,
Leroy & Revil, 2009; Ndlovu et al., 2011a; Ndlovu et al., 2011b).

To date, there is a paucity of research investigating the impact of the mineralogy of mine tailings
on the consistency, rheological properties and mechanical strength of CPBs. It is therefore
conceivable that the presence of free phyllosilicates in tailings, particularly free muscovite, could

negatively impact the rheological properties and mechanical strength of CPBs. This negative
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impact on rheological properties may result in a high demand for pumping energy to avoid pipeline
blockage. Given the potential for muscovite content in tailings to vary over time, it is recommended
that the application of a CPB recipe defined by a standard cone slump determined in flow loop
testing should be accompanied by constant monitoring of the slump and mineralogy. This allows
the implementation of corrective measures which are necessary. Furthermore, knowledge of the
rheological properties can provide additional information that may facilitate a more comprehensive

understanding of the impact of this mineralogical variation.

The objective of this study was to ascertain the influence of the free muscovite content (X), tailings
(X = mass of dry muscovite / mass of dry tailings), on the consistency and rheological properties
of CPB mixtures. To this end, consistency tests and rheological analyses were conducted on CPB
mixtures prepared using the above-mentioned tailings, to which pure muscovite was added to
produce CPB mixtures with varying muscovite contents. To ascertain the impact of muscovite
content alone, it is essential that the muscovite to be added to tailings possesses a particle size
distribution identical to that of the tailings. This study provides operational guidelines to help
underground mine backfill operators consider the variability of muscovite in tailings. It should be
mentioned that the influence of the muscovite content on the mechanical strength of CPB was

addressed in a companion study.

4.2 Material characterization and methodology

The materials employed in this study comprised mine tailings sampled from two distinct Abitibi
mines, designated RL and RW. Approximately 200 kg of each type of tailings were received in a
filtered state. The muscovite used to amend the tailings was obtained from muscovite veins within
a pegmatite dyke of a poorly mineralised lithium and niobium/tantalum occurrence at the Aldous
site in Preissac. This was performed with the permission from the owner of the mining claim. The
geographic coordinates of the sampling site, as collected on site, were 48°22'33.3"N 78°14'31.8"W.
This raw muscovite was meticulously prepared with the objective of obtaining a material with the
purest possible mineralogical composition and a particle size curve as close as possible to that of

the tailings. The preparation of this raw muscovite commenced with a series of steps, including
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washing, sorting, drying, the separation of minerals and the pulverisation of the separated pure

sheets (see figure 4.1). Further details on the pulverisation process are provided below.

Figure 4.1 Muscovite preparation steps.

4.2.1 Physical characterisation of mine tailings and muscovite

Following homogenisation, the materials were subjected to physical characterisation, including
determination of the gravimetric water content (w), the relative density of solid grains or specific

gravity (Gs) and the specific surface area (Ss).

The water content (w) was determined by subjecting the sample to a drying process. Subsequently,
this value is employed to calculate the solid content (Cy) of the tailings with the following equation

4.1 (in general Cy = mass of solids/wet mass of the material):

1
Cw=T7w (4.1)
The homogenised RL and RW tailings exhibited a water contents w of 17.6 % and 22.3 % and solid
contents Cy, of 85% and 81.8 %, respectively. The pulverised muscovite was dry (w= 0 % and

Cw = 100 %).

The particle size distribution curves of the materials were determined using a Malvern Panalytical
Mastersizer 3000 laser particle sizer. Figure 4.2 illustrates the particle size distributions of the two
tailings, demonstrating that the RW tailings exhibit slightly coarser particle sizes than the RL

tailings. The maximum grain size of both tailings was approximately 300 um.
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Figure 4.2 Grain size distribution curves of used tailings.

Table 4.1 illustrates the particle size characteristics of the mine tailings utilized in this study.
Diameters D, correspond to p% passing on the cumulative grain-size distribution curve. The
coefficients of uniformity (Cy) are 8 and 6 (indicating well-graded materials as Cuy > 5) and the
coefficient of curvature (Cc) are 1.03 and 0.84 for the RL and RW tailings, respectively. The

proportions of particles smaller than 20 um (P2oum) and 80 pm (Psoum) are 52 % and 40 % for RL,
and 87 % and 80 % for RW, respectively.

The pulverisation process of the muscovite was conducted using a Fritsch Planetary Ball Mill
Pulverisette 5 (Fritsch, Quebec, Canada). In the first stage, the pulverization aimed to reduce the
dimensions of the muscovite from centimeter-sized sheets to millimeter and micrometer sized
powders. The resulting material was then subjected to a 300 pum sieving process, which
corresponded to the maximum size of the RL and RW tailings. The fraction of particles smaller
than 300 um in diameter was then subjected to a series of additional pulverisation steps with
varying duration of pulverisation duration and grinding speeds. This procedure enabled us to find
the ideal muscovite pulverisation time and speed to obtain a particle size distribution curve of the
muscovite close to that of each of the two tailings under consideration. One of the conditions for
achieving this particle size distribution concordance was to ensure that the P2oum values for the
tailings and muscovite were closely aligned, given the influence of P2oum on the rheological
properties of CPB (Landriault et al., 1996). The particle size curves for muscovite pulverised at
300 rpm for 7 minutes (referred to as M7L) and for 4 minutes (referred to as M4W) were as similar

as possible to those for the RW and RL tailings, respectively.
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Figure 4.3 presents a comparison of the particle size distributions of the RL and RW tailings with
those of the respective muscovite powders, M7L and M4W. The particle size characteristics of
M7L and M4W are presented in Table 4.1. The particle size distribution curves of the muscovite
powders are similar to those of their respective tailings, although there is a tendency for the former
to exhibit finer fractions from Dso onwards. Furthermore, the two powders M4W and M7L are
well-graded with Cy of 16 and 14and have C. of 1.0 and 0.9 f, respectively. The P2oum values are
found to be similar. The percentage of particles in the size range of 52 um is 52 % for muscovite
M7L, 41% for muscovite M4W, and 52 % for RL tailings. Of course, M7L is finer than M7W,
because RL is finer than RW.

The mass of dry muscovite AMmy, to be added to an initial mass of dry mine tailings (My.s) to achieve
the target total muscovite content Xy in the tailings-muscovite mixture can be calculated using

equation (4.2).

AM = (Xf—Xi)M _ (Xr—X)Cw— M (4.2)
mu 1_Xf t—s 1_Xf t—w

In this equation, X refers to the initial muscovite percentage in the tailings (with X; < Xp, Cuw-t

denotes the initial solid content of the tailings and M.y denotes the initial mass of the wet tailings.

Based on equation (4.2), the ratio of muscovite incorporated into the tailings (a) to the mass of dry
tailings (M) is defined by Equation (4.3) (a ratio can also be calculated based on the e mass of

wet tailings Mt.w).

_AMml_t_ Xr— X))
M, 1-X;

a (4.3)

Figure 4.3 also illustrates the particle size distribution curves of the mixtures between the tailings
RL and RW and muscovite powders M7L and M4W with a=13 %. The rationale behind selecting
o=13 % is elucidated below. The curves were derived theoretically based on the grain size
distribution curves of tailings and muscovite powders using equation (4.4). It can be observed that
the particle size distribution curves of the tailings-muscovite mixtures exhibit minimal variation

when 13 % muscovite is added to the dry tailings, in comparison to the curves of the tailings
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themselves. Consequently, the impact of the particle size of the tailings for a = 13 % on the

consistency and rheological properties of CPB can be insignificant.

Pmix—d = Pr-a(1 — @) + Pu-a X

(4.4)

In this context, the symbols Pmix-d, Pr-a and Pwm.q represent the particle fractions of the muscovite-

amended tailings mixture, the tailings and the muscovite finer than diameter d, respectively.
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Figure 4.3 Particle size distribution of tailings, muscovite and mixtures of tailings with 13%

muscovite: a) RW tailings and b) RL tailings.

Table 4.1 Grain size distribution characteristics of materials.

Grain-size Tailings Tailings Muscovite = Muscovite
parameters RL RW M7L M4w
Dy (pm) 94,4 125 97,5 130
Deo (nm) 26,6 37,8 27,7 45,3
Dso (um) 18,9 274 18,2 30,1
Ds3o (um) 9.4 14,5 7,0 11.3
Dio (um) 3.3 6,9 2,0 2.8
Cu(-) 8,2 5,7 13,9 16,4
Cc(-) 1,0 0,8 0,9 1,0
P2oum (%) 51,7 39,8 52,3 40,9
PSOum (%) 87 80 85 75
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The relative density of the solid grains (Gs) was determined by using ULTRAPYC 1200e helium
pycnometer. Furthermore, the specific surface area (Ss) was determined using a Gemini 2375
specific surface analyser from Micromeritics (Georgia, USA), in accordance with the Brunauer,
Emmett and Teller (BET) method (Brunauer et al., 1938). Results indicate Gs values of 2.85, 2.85,
3.01 and 2.79 and tS; values of 22.64, 17.77, 2.80 and 1.99 m?/g for the M7L, M4W, RL and RW
materials, respectively. If we consider that the Gs of muscovite is reported to be between 2.76 and
3.00 (Jahns and Lancaster, 1950), the value Gs obtained for the muscovite powders M7L and M4W
(2.85) falls within this range. The discrepancies in the specific surface areas of powders M7L and
M4W can be attributed to the differences in their particle size distribution curves (M7L is finer

than M4W).

4.2.2 Mineralogical characterisation of tailings and muscovite

Following homogenisation, the four materials were subjected to mineralogical characterisation
using a Bruker D8 Advance X-ray diffractometer. Data were determined using the quantitative
Rietveld method (relative precision of 0.5%) with TOPAS software (Young, 1995). The results
obtained are presented in Table 4.2. Thus, the results confirmed the complete purity of the
muscovite. The tailings RL and RW contain two phyllosilicates: muscovite at 15 % and 14 %, and
clinochlore at 6.2 % and 5 %, respectively. The RL tailings contain a markedly higher concentration
of pyrite, at 12.6 %, in comparison to the RW tailings, which contain only 2.6% pyrite. Quartz, a
tectosilicate, is present in proportions of 51.5 % and 45.8 % in the RL and RW tailings,
respectively. The presence of albite is limited to the RW tailings, with a concentration of 19%.
Augite, a mineral that is found in ultramafic rocks, is present in proportions of 10.4 % and 10 % in

the RL and RW tailings, respectively.

The objective of this study was to examine the impact of muscovite content on the consistency and
rheological properties of CPBs. To this end, muscovite was incorporated into the tailings (with an
initial muscovite content X;) in muscovite content increments of 2%, with a maximum variation in
muscovite content of 10%. Accordingly, the objective was to attain six desired muscovite contents

Xrof 14, 16, 18, 20, 22 and 24 % for the RW tailings and 15, 17, 19, 21, 23 and 25 % for the RL



173

tailings, regarding each solid content of CPB. The maximum muscovite content (approximately
25%) is representative of tailings from certain mines in Abitibi and Northern Quebec, where
muscovite content fluctuates between approximately 0 % and 27 % (Ouffa et al., 2019; Amri et al.,
2023; Benzaazoua et al., 2008; Ethier et al., 2018). By varying the muscovite content from
Xi=15% to X¢=25 % for the RL tailings and from X;= 14 % to X¢= 24 % for the RW tailings, the
mass of dry muscovite corresponding to 0=13.3% and a=13.1% must be added to the RL and RW
dry tailings, respectively. This explains the value of 13% that was previously employed in section

4.2.1.

Table 4.2 Mineralogical composition (in wt%) of the materials used.

Minerals M7L RL RW RL+M7L RW +M4W
M4Ww (0=13%) (a=13%)

Quartz 0 51,5 458 45,5 40,1
Muscovite* 100 151 143 25,1 24,3
Pyrite 0 12,6 2,6 11,1 2,3
Clinochlore * 0 6,2 5 5,5 4.4
Gypsum 0 1.9 1 1,7 0,9
Albite 0 0 19 0,0 16,6
Ankerite 0 1 0 0,9 0,0
Augite 0 104 10 9,2 8,8
Calcite 0 1,3 2,2 1,1 1,9
*Phyllosilicates 100 21,3 193 31,3 29,3

Given the fine-grained nature of the tailings, it can be assumed that the muscovite present (before
adding pure muscovite) is exclusively free muscovite. The incorporation of free muscovite M7L
and M4W, respectively, into the RL and RW tailings alters the proportions of the other minerals

present in the tailings. The revised proportions for each mineral were estimated using equation 4.5.

Pmineral—i(l - Xf)

Pmineral—f = 1+ X; (45)

In this equation, Pmineralf (%) represents the final proportion of mineral 1 in the tailings-muscovite

mixture. Pmineral-i (%) refers to the initial proportion of mineral i in the tailings. The variables X;
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and Xr are defined in equation 4.2. The calculation of the new proportions of minerals in the
tailings-muscovite mixtures allows for an evaluation of the extent to which the addition of
muscovite affects the reduction in the proportions of other minerals present in the tailings, and
whether this impact can be considered negligible or substantial. Table 4.2 illustrates the
mineralogical composition of the tailings to which the maximum amount of muscovite (o = 13%)
was added. As illustrated in equation 4.3, the greater the initial proportion of mineral i in the tailings
(Pmineral-i), the more pronounced the impact of adding 13 % muscovite on Puineral-f (this is the case
forquartz). Several minerals present in the residues showed slight decreases. The percentage of the
other phyllosilicate (clinochlore) present in the RL and RW tailings decreased from 6.2% to 5.5%
and from 5.0% to 4.4%. In the context of this study, it is assumed that variations in the
mineralogical composition of the tailings, except for muscovite, do not influence the results of the
consistency and rheology measurements planned in this study. Thus, the impact of muscovite
addition will be the main variable, allowing us to justify the difference in results due to the

variability of muscovite content (for a given solid content).

4.2.3 Mixtures preparation

The preparation of the CPB mixtures was initiated with the theoretical calculation of the masses of
all the ingredients, with the objective of preparing the CPB recipes with targeted solid contents Cy.
As previously stated, the muscovite content in the CPB mixtures was altered by 2 % increments
from the initial value, reaching a maximum of 10 %. Equation 4.2 is employed to ascertain the
requisite mass of dry muscovite to be incorporated into the dry tailings. The CPB were prepared
with a binder ratio By of 5 % (based on the mass of tailings plus dry muscovite). The binary
GU/slag binder was employed. The quantity of binder required for the mixture can be determined

using equation (4.6):
Mp = (Ms—t + AMmu)Bw = (1 + C()BwMt—s = (1 + (Z)Bwa—tMt—w (46)
where By, is the binder ratio and Cy.- is the initial solid content of the tailings.

Finally, the quantity of water to be added to the mixture (AMy) to achieve the desired CPB solid

content Cy, can be obtained using the following equation:
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AM = {(Cw—t—CW)+CW—t(1—CW)[a+ (1+a)Bw]}M (47)

w CW t—w

Once the masses of wet tailings, dry muscovite, water and binder for a given CPB recipe were
known, these ingredients were mixed using a paste mixer (OMCAN model) following the same
procedure for all CPB mixtures. The binder, muscovite powder and half of the calculated mixing
water were added to the mixer and mixed for an average of 6 s to homogenise the latter and initiate
hydration of the binder. Half of the tailings was then added for approximately 10 s. The mixture
was then stirred at 91 rpm for 1 min. After a short pause of about 10 s during which the remainder
of the tailings and water were added to the mixer, mixing continued for 3 min. Mixing was then
continued at 116 rpm for 30 s and then at the maximum speed of 282 rpm for 2 min, which is the
maximum speed possible for the OMCAN paste mixer. It should be noted that each time the speed
was changed, mixing had to be paused before moving to a higher speed, which explains the short
pauses between speed changes. Approximately 5 kg of CPB was prepared for each mixture. In
accordance with the methodology described above, the same mixing energy, which is a function of
mixing speed, mixing time and mixing load (Dikonda et al. 2021a,b), was used for each CPB recipe
preparation to ensure reproducibility of the tests. The CPB mixing energy is known to affect the

consistency and rheological properties of CPB (Dikonda et al. 2021a,b).

The variation of Cy, for a given muscovite content X, aims to study its effect on the rheological
behaviour of CPBs for different consistencies. For RW tailings, Cy values of 74%, 72%, 70%,
68%, 66% and 64% were targeted, corresponding to water contents w of 36%, 39%, 42%, 47%,
52% and 56%, respectively. However, only CPB with the three highest Cy values were subjected
to rheological testing. For the RL tailings, Cw values of 72%, 71% and 69% were targeted,
corresponding to water contents w of 37%, 41% and 45%, respectively. The choice of targeting a
range of solid contents was intended to cover a wide range of Abrams cone slump heights. It also
allows us to see the effect of muscovite on the rheological properties of the CPB mixtures at

different solid contents, to see if the trends are repeated when Cy is varied.

For each CPB mixture, the water content w was determined by oven drying at 60°C to verify the
actual Cy value. Figure 4.5 compares the measured and target (theoretical) Cy, values. For the RW

tailings, the mean Cy, values measured for the six muscovite contents are 70.2%, 72% and 73.7%,
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respectively, with standard deviations of 0.04%, 0.04% and 0.08% (see Figure 4.5a). For the RL
tailings, the mean Cy, values measured for the six muscovite contents are 69.1%, 70.8% and 72.6%,
respectively, with standard deviations of 0.5%, 0.4% and 0.4%. The differences observed in Figure
4.5 between the measured and desired Cy values are negligible. They are not due to the presence
of muscovite but to the uncertainty in the mixture proportioning and water content measurements.
Indeed, the measured and target Cy, values were compared for several pure muscovite suspensions
with solid contents ranging from 12.5% to 72%. The difference between the measured and target
values is very small (results not shown). To facilitate the presentation of the results in the figures,

the target Cy values will be used in the legends.
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Figure 4.4 Comparison of measured and targeted solid contents for CPB mixtures containing

different muscovite contents: a) RW tailings and b) RL tailings.

4.2.4 Measurement of cone slumps

Cone slump measurements were performed using a standard Abrams cone, which is a truncated
cone that is 30 cm in height, 20 cm in diameter at the base and 10 cm in diameter at the top. The
slump test was performed in accordance with ASTM Procedure C-143. Because of the amount of

CPB required to perform this test, only one test was performed for each CPB mixture.

4.2.5 Rheological measurements and analysis

The rheological properties of the CPB were determined in triplicate using an AR2000 rheometer
from TA Instrument (DE, USA). A vane geometry with a diameter of 14 mm and height of 20 mm,
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equipped with fourorthogonal blades, was used for the tests. During the test, the geometry was
lowered into a cylinder with a diameter of 15 mm and a height of 42 cm. The lateral gap was
1 mm, and the bottom gap was 4 mm. This geometry was chosen because it is well suited for
analysing the rheological properties of materials with high solid content, and its use with tailings
and CPB has been reported by several authors (Barnes, H. A. & Nguyen, 2001; Dikonda et al.,
2021a, 2021b; Dzuy & Boger, 1985; Kwak et al., 2005; Ouattara et al., 2017, 2018; Panchal et al.,
2018; Roshani & Fall, 2020; Wu, D et al., 2013).

Prior to each series of rheological tests, the inertia of the engine system was calibrated, both with
and without the geometry, including mapping and zeroing the air gap and controlling the test
temperature at 20°C using a Peltier system. Before each rheological test, the density of each CPB
mixture was determined. This density was used to calculate the weight corresponding to the volume
of CPB required for a test, which was 28.72 ml. The rheometer displayed this weight when the
CPB was placed in the static cylinder in terms of the vertical stress exerted by the backfill at the
bottom of the cylinder. A continuous ramp flow mode procedure was followed, with an ascending
step followed by a descending step. The ascending and descending steps were programmed by
varying the shear rate ¥ (s™!) from 0.1 s! to 100 s™! and then from 100 s to 0.1 s™!, respectively.
The choice of the maximal shear rate of 100 s™' was based on preliminary rheological tests on CPB
with Cy about 74%. At this shear rate ascending and descending curves merged, reflecting the

destructuring of the mixture by its shearing.

Each step of the flow procedure involved 20 shear stress measurement points t (Pa) over a period
of 150 s. The results of the rheological analyses are expressed in terms of flow curves or theograms
T (Y) and apparent dynamic viscosity curves n (y), where n= t/y. Different rheological models
available in the Data Analysis software provided with the rheometer were used to fit the
experimental curves to determine rheological properties for practical use. Given the shape of the
obtained flow curves, the Herschel-Bulkley rheological model, defined by equation (4.8), was the
best model used to fit the experimental rheogram data (Herschel & Bulkley, 1926).

T = To + ky" (4.8)
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where 1 is the shear stress (Pa), 1o is the shear threshold or yield stress (Pa), k is the consistency
index (Pa.s") (k is related to the viscosity of the fluid), y is the shear rate (1/s), n is the flow index
(-), (n <1 for shear-thinning fluids, n = 1 for Bingham type fluids and n > 1 for shear-thickening
fluids).For analysing the viscosity curves, the Cross rheological model shown in equation (4.9)
(Cross, 1965) was used:

!|0—!|oo

where 1 is the dynamic viscosity (Pa.s), 1. is the dynamic viscosity when the shear rate tends to
infinity or is sufficiently high (Pa.s), no is the initial dynamic viscosity (Pa.s), k¢ is a constant, nc is

a flow index specific to the Cross model.

The quality of the fit between the measured and calculated curves was assessed by the standard
error SE (see equation 4.10) provided by the Data Analysis software using the least squares method.
The standard error represents the degree of fit of the mathematical model to the experimental data.
The further the measured data deviate from the rheological model, the greater is the error. It is
therefore necessary to fit the flow curves to different rheological models to determine the one that

best fits and therefore has the lowest SE value.

(Z (Xm —_XC)Z )0'5

SE(%0) = rae 1000 (4.10)

[ ]

In this equation, xm is the experimental value, X. is the value calculated by the rheological model,

N is the total number of measured data and Range is the difference between the maximum and
minimum measured values. The standard error is considered acceptable if it is less than 20%o

according to the TA instrument manual.

As the rheological tests were carried out in triplicate, the results presented below correspond to the
lowest average of the tests. Error bars were plotted around these averages, representing the standard
deviation of each variable studied (yield stress, flow index, infinite viscosity). The shorter the error

bars, the less scattered the values are and the closer they tend to be to the mean.
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Analysis of the flow curves showed that the yield stress given by the Herschel-Bulkley model could
be underestimated due to data at low shear rates, affecting the values of the other model parameters.
Even for Bingham fluids, the Herschel-Bulkley model can underestimate the yield stress (Ouattara,
2017). A polynomial mathematical model was then used to obtain the yield stress values that mirror
the Bingham model. The SE values of the polynomial model were 7.9 %o and 9.4 %o with standard
deviations of 2.2 %o and 2.7 %o for the RW and RL tailings-based CPB, respectively. Figures 4.5a
and 4.5b compare the yield stress obtained from the Herschel-Bulkley model and the polynomial
model for CPBs based on RW and RL tailings, respectively. There is a greater underestimation of
the yield stress values for RL tailings-based CPBs compared to those based on RW tailings. The
difference between the yield stress of the two models before correction was on average 21.5 Pa and
28.9 Pa, with a standard deviation of 35.2 Pa and 15.1 Pa for the RW and RL tailings-based CPBs,

respectively.
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Figure 4.5 Comparison between the yield stress values of the Herschel-Bulkley and the
polynomial models: a) CPB based on RW tailings and b) CPB based on RL tailings.

There was a greater underestimation of yield tress values for CPBs based on RL tailings compared
to those based on RW tailings. The difference in yield stress values between the two models before
correction was 21.5 Pa and 28.9 Pa on average, with standard deviations of 35.2 Pa and 15.1 Pa for
the RW and RL tailings based CPB. respectively. An adjustment of the rheograms was performed
by imposing the values of the yield stress obtained by the polynomial model for the shear rate
v = 0. Even with this correction of the rheograms, the Herschel-Bulkley model gives slightly lower

shear yield stresses than the values imposed at y = 0, but the difference between the yield stresses
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of the Herschel-Bulkley model and the polynomial model is reduced (results not shown here). On
average, this difference is 4.41 Pa and 6.35 Pa with a standard deviation of 2.72 Pa and 5.45 Pa for
the RW and RL tailings-based CPB mixtures, respectively.

4.3 Experimental results

The CPB formulations studied were designed to understand the effects of muscovite on the

consistency and rheological properties of CPB mixes at different solid contents.

4.3.1 Effect of solid and muscovite contents on the Abrams cone slump of CPB mixtures

Figure 4.6 shows the Abrams cone slump as a function of solid content Cy for the different CPB
formulations with different muscovite contents X. Figure 4.6a shows the slump of CPB based on
RW tailings for recipes with solid contents between 68% and 76%. Figure 4.6b shows the
consistency of CPB based on RL tailings for mixtures with solid contents between 68% and 74%.
These results show that there is a negative linear relationship between slump and solid content for
both types of RW and RL tailings-based CPB: increasing C decreases the slump value, which
increases the consistency of the CPB. In Figure 4.7a, mixtures containing 14% muscovite have
slumps of 28.2 cm and 9.2 cm for Cw of 68% and 75.5%, respectively. Similarly, for a 24%
muscovite content in the CPB, the slumps are 20.4 cm and 9.9 cm for Cy values of 70.7% and
74.4%, respectively. In the case of Figure 4.7b, the CPBs containing 15% muscovite showed
slumps of 25 cm and 11 cm for Cy values of 68.5% and 74.3%, respectively. For mixtures
containing 25% muscovite, the slumps are 19.8 cm and 8.8 cm for Cyw values of 70% and 73.3%,

respectively.

Figure 4.7 shows the Abrams cone slump as a function of muscovite content in the CPB mixtures.
The effect of muscovite was studied in the case of CPBs based on RW tailings for three different
solid contents: 70%, 72% and 74%. As shown in Figure 4.7a, a decrease in slump was observed
with increasing free muscovite content in the mixtures for a given Cy. For example, for a Cy of
70%, the slumps at the minimum (14%) and maximum (24%) muscovite contents were 26.4 cm
and 20.4 cm, respectively. Furthermore, for Cy of 74%, the slumps are 13.6 cm and 9.9 cm for

muscovite contents of 14% and 24%, respectively.



181

40 B X=-14% 407 B X=-15%
35 X = 16% BT X =17%
—130 B X=18% ,égo + B X=19%
3 ® X =20% 1 ®X=21%
&25 a- X X =22% &25 i “ X X=23%
al20 X ?K X X = 24% al20 T oy 1) X X =25%
El1s X Elis 1 x =
3 2 m 3 ] Yol
2110 o w10 x =
5 5 4
0 4 : : —t——t—t——t 0 : : : : : :
68 69 70 71 72 73 74 75 76 68 69 70 71 72 73 74 75

Solid content (%)

Solid content (%)

Figure 4.6 Impact of solid content on the Abrams cone slump of CPB mixtures based on: a) RW

tailings and b) RL tailings.
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Figure 4.7 Impact of muscovite content on Abrams cone slump of CPB mixtures based on: a)

RW tailings and b) RL tailings.

The influence of muscovite on CPB mixtures based on RL tailings was investigated for solid
contents around 69%, 71% and 73%. The results presented in Figure 4.8b show the same trend as
Figure 4.7b, with a reduction in set as a function of free muscovite in the CPB. For a solid content
of around 69%, the slump is 23.9 cm and 19.8 cm for muscovite X contents of 15% and 25%,
respectively. For Cy around 73%, slumps are 15.7 cm and 8.9 cm for muscovite contents X of 15%

and 25%, respectively.
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The mining industry practice for CPB transportation is to use a cone slump that is fixed at the
design stage but can be adjusted during the backfilling operation according to variations in
mineralogy, including muscovite. As the slump decreases with increasing free muscovite content
in the CPB, adding water to the mixture is the solution for achieving the slump fixed initially. The

impact of adding water is discussed below (section 4.4.1).

4.3.2 Effect of solid content and muscovite content on flow curves

Figures 4.8a and 4.8b show typical flow curves or rheograms resulting from rheological tests
carried out using the continuous descending ramp flow method on different CPB recipes prepared
at Cw=70% and 71% with RW and RL tailings, respectively. For both types of tailings, these
rheograms show an increase in shear stress for a given shear rate as the muscovite content X in
these mixtures increases. For example, at an arbitrary shear rate of about 40 s, the shear stress
increased from 66 Pa to 133 Pa as X increased from 14 to 24% for CPB prepared at Cy, = 70% with
RW tailings (Figure 4.8a) and from 130 Pa to 234 Pa as X increased from 15 to 25% for prepared
CPB prepared at Cw = 71% with RL tailings (Figure 4.8b). This trend was also observed for the

other solid contents.
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Figure 4.8 Typical rheograms of CPB mixtures containing different levels of muscovite X : a) 70

% solid content CPB based on RW tailings and b) 71 % solid content CPB based on RL tailings.

The procedure described in section 4.2.5 was used to fit these rheograms with the Herschel-Bulkley
model (equation 4.8) and to determine the three model parameters: yield stress to, consistency

index K and flow index n. For all the rheological analyses conducted, the average SE values for
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the Herschel-Bulkley model are 15.1 %o and 22.8 %o with standard deviations of 3.7 %o and 6.0 %o
respectively for RW and RL tailings-based RPC blends. It should be noted that the RW tailings-
based mixtures with 73.3% solid content and 25% muscovite gave the highest SE values compared

to the other mixtures.

Considering the random tendencies of the k values, many authors (Cyr et al. 2000; Yahia et al.
2024) "trivialise" this parameter when analysing rheological data, although it is essential for
calculating fluid flows with Herschel-Bulkley behaviour (Swamee and Aggarwal 2011). The
consistency index k is often negatively and linearly correlated with the flow index n (Ouattara
2017). In this paper only the influence of the muscovite content X on 1o and n are discussed. The
yield stress obtained for CPB mixtures with different muscovite contents X is shown in Figure 4.10
as a function of solid content Cy. For both types of tailings used in CPB preparation, a similar trend
was observed: for a given muscovite content X, the yield stress 1o increased with solid content, as
expected. According to Figure 4.10a, the value of 1o of mixtures containing 14% muscovite
increased from 25 Pa for Cw = 70% to 112 Pa for Cy = 74%. For mixtures containing 24%
muscovite, to increased from 70 Pa and 223 Pa when Cy, increased from 70% to 74%. Figure 4.10b
shows that for mixtures with 15% muscovite the yield stress is 33 Pa and 97 Pa for Cy, of 69% and

72%, respectively, and 76 Pa and 242 Pa for Cw of 70% and 73.3%, respectively.
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Figure 4.9 Influence of the solid content on the yield stress of CPB mixtures containing different

levels of muscovite X: a) CPB based on RW tailings and b) CPB based on RL tailings.
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To better understand the influence of muscovite content X on the yield stress, Figure 4.11 shows
the variation in yield stress 1o as a function of muscovite content X for each solid content. to
increases X. In fact, when X varies from 14% to 24%, the results in Figure 4.10a, corresponding
to tests carried out on CPB mixtures based on RW tailings, show that 1o increases from 25 Pa to 70
Pa and from 112 Pa and 223 Pa for CPB with Cy of 70% and 74%, respectively. In the case of CPB
based on RL tailings, when X varies from 15% to 25%, Figure 4.10b shows an increase in to from

33 Pato 76 Pa for Cyw of 70% and from 96 Pa to 242 Pa for Cyw of 74%.
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Figure 4.10 Influence of muscovite content X on the yield stress of CPB mixtures with different

solid contents: a) CPB based on RW tailings and b) CPB based on RL tailings.

The flow index "n" of the Herschel-Bulkley model (equation 4.8) is a dimensionless rheological
parameter indicating the type of fluid. The effect of muscovite content X on this parameter is shown
in Figure 4.11. Most of the studied CPB mixtures remained as pseudoplastic or shear-thinning
fluids (n < 1). In general, a slight increase in the flow index is observed with increasing muscovite
content, and this increase also depended on the solid content of the CPB mixture. Figure 4.12a for
RW tailings-based CPB mixtures shows that n varies from 0.53 to 0.65 as the muscovite content X
increases from 14% to 24% for Cy, of 70%. For Cy =74%, n increases from 0.77 to 1.06 as X
varied from 14% to 24%. On the other hand, when the muscovite content varies from 15% to 25%
in RL tailings-based CPBs (see Figure 4.11b), the flow index increases from 0.48 to 0.61 and from
0.65 to 0.80 for Cy of 71% and 73%, respectively.

Figure 4.11 shows that the flow index increases with the solid content Cy. For example, for CPB

mixtures based on RW tailings containing 14% muscovite, the value of n varies from 0.53 to 0.77
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as Cy increases from 70% to 74%. It should be noted, however, that the measurement error in n

values is greater for solid contents of approximately 74%.

It should be remembered that increasing values of yield stress, consistency index K and flow index
n leads to increased pressure drop along the CPB line (Swamee and Aggarwal 2011) and increased
pumping energy demand (if pumping is used).
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Figure 4.11 Influence of muscovite content X on the flow index n of the Herschel-Bulkley model
of CPB mixtures with different solid contents: a) CPB based on RW tailings and b) CPB based
on RL tailings.

4.3.3 Effect of solid and muscovite contents on dynamic viscosity curves

Figures 4.12a and 4.12b show typical dynamic viscosity curves (1) obtained from rheological tests
following the continuous downward ramp flow method for CPBs prepared at Cw=72% and 71%
with RW and RL tailings, respectively, as the muscovite content in these mixtures increases. For
these solid contents, the viscosity values decreased with increasing shear rate. For the maximum
shear rate used in this study (95 s™), the viscosity curves have not yet reached the horizontal
asymptote that corresponds to the 1. viscosity defined in equation 4.9. Furthermore, as can be seen
from the rheograms, the dynamic viscosity for a given shear rate increased with increasing
muscovite content in these mixtures. For example, at a shear rate around 40 s, the dynamic
viscosity increases from 1.6 Pa.s to 3.2 Pa.s as the muscovite content increases from 14 to 24% for
CPB prepared at 70% solid with RW tailings (Figure 4.12a) and from 3.2 Pa.s to 6.7 Pa.s as the
muscovite content increases from 15 to 25% for CPB prepared at 71% solid with RL tailings

(Figure 4.12b).
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Figure 4.12. Dynamic viscosity curves of CPB mixtures for different muscovite contents X: a)

CPB based on RW tailings at Cw =72 % and b) CPB based on RL tailings at Cy =71%.

All viscosity curves were fitted using the Cross model (equation 4.9) to obtain the model
parameters. However, only the infinite shear rate dynamic viscosity neo is presented in this study.
The latter viscosity is used to calculate CPB transport in pipelines because of the high shear rates
achieved in pipelines (Pullum 2007; Hallbom 2008; Swamee and Aggarwal 2011). The average
standard error SE values are 8.0 %o and 10.0 %o with standard deviations of 2.3%o and 2.2%o for

CPB based on RW and RL tailings, respectively.

Figure 4.13 shows the variation of the Cross dynamic infinite viscosity n. as a function of the
muscovite content X for CPB mixtures based on the two types of tailings. There is a general trend
of increasing N values with increasing muscovite content for the solid contents of the CPB
mixtures studied. For example, in Figure 4.13a, the infinite viscosity is 0.26 Pa.s and 0.71 Pa.s for
muscovite contents of 14% and 24%, respectively, in CPB based on RW tailings with Cy = 70%.
CPB with Cy = 74% show viscosities noo of 1.53 Pa.s and 2.79 Pa.s for muscovite contents of 14%
and 24%, respectively. For CPBs based on RL tailings, Figure 4.13b shows that the dynamic
viscosity at infinite shear rate noo is 0.28 Pa.s and 0.93 Pa.s for mixtures with muscovite contents
of 15% and 25%, respectively, for a Cy of 71%. Moreover, for 74% solid, this viscosity increases

from 0.85 Pa.s to 1.59 Pa.s as the muscovite content varies from 15% to 25%.

Figure 4.13 also shows that the dynamic viscosity nw increases with the solid content. For example,
N« increases from 0.26 Pa.s to 1.53 Pa.s as the solid content varies from 70% to 74% in the case of

CPB based on RW tailings containing 14% muscovite. However, some of the values for 74%
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mixtures are subject to large errors owing to the large scatter of infinite rate viscosity values. This
is true for muscovite contents above 22% for both tailings. At high solid and muscovite contents,
irregularities are observed in the rheograms of 74% mixtures, which explains the large error bars

in some results.
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Figure 4.13 Influence of muscovite content X on the infinite viscosity of the Cross noo model of
CPB mixtures with different solid contents: a) CPB based on RW tailings and b) CPB based on
RL tailings.

4.4 Discussion of the results

This section discusses the effect of muscovite content on the solid content required for a given
Abrams cone slump, and proposes a method of adjusting the binder ratio to maintain a given
water/binder ratio after adding water to the mixture to achieve a target sump. The effect of the type

of tailings is also discussed.

4.4.1 Impact of muscovite content on the solid content required to maintain a given slump

of CPB mixtures

With increasing free muscovite content in tailings and therefore in CPB, maintaining a target slump
to ensure trouble-free backfill transport may be impossible without adding water or reducing the
solid content. Figure 4.14 shows the solid content required to achieve a given slump as a function
of muscovite content in CPB mixtures. For a given slump, increasing the muscovite content in

CPBs resulted in a decrease in the solid contents. This trend is more evident for CPBs made with
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RW than with RL tailings. To maintain a 7.5" or 19.1 cm slump commonly used in mining for
example, the solid content of RW tailings-based CPBs must decrease from 72.3% to 71.2% as the
muscovite content increases from 14% to 24% (Figure 4.14a). In the case of RL tailings-based CPB
(Figure 4.14b), a fixed solid content can be maintained almost constant for a muscovite content of
up to 19%. For example, to maintain a slump of 7.5" or 19.1cm, the solid content decreases from

70.8% to 70.2% as the muscovite content increased from 15% to 25%.
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Figure 4.14 Impact of muscovite content on the solid content required to maintain a given slump

for: a) RW tailings-based CPB and b) RL tailings-based CPB.

The addition of water to a given mixture to reduce Cy increases the water/binder (W/B) ratio. The
presence of more water than in the design mixture reduced the mechanical strength of the CPB. It
is assumed that adding binder to achieve the water/binder ratio of the original mix design would
provide a solution to this decrease in mechanical strength. The amount of binder to be added AM,

can be calculated from the amount of water added AMy, (see equation (4.11)).

AMy
AMp = 411
" w/B (411)

As a theoretical example, consider one tonne of wet CPB (M. = 1000 kg) with By, = 5% GU/slag
based on RW tailings with a free muscovite content of 14%, giving an Abrams cone slump of
19.1cm and Cy1 of 72.3%. The initial water/binder ratio (W/B); is approximately 8.0. The same
mixture, but this time containing 24% muscovite (increase of 83.4 kg muscovite per tonne of wet
CPB according to equation 4.2), will prompt the addition of 63.1 kg of water to fluidise the paste

and maintain it at a slump of 19.1 cm (Cw2 = 71.2%). However, the water/binder ratio will now
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increase from 8.0 to 9.9. By adding AMg = 7.8 kg of binder (obtained from equation 4.11), the
water/cement ratio returned to 8.0 and the solid and binder contents will increase to 71.9% and

5.5% respectively.

In this example, the addition of the binder AMg did not result in a significant increase in the solid
content and binder ratio, which is less likely to affect the consistency (slump) and rheological
properties of the CPB mixtures. Alternatively, the effect of binder addition on these properties
should be considered. It would probably be conservative to formulate the initial CPB recipe with
tailings containing the highest expected muscovite content, in the hope that this would not incur

significant additional costs when the muscovite content decreases.

4.4.2 Effect of tailings type

The CPB investigated in this study were prepared using two types of tailings: RW and RL. Despite
their similar muscovite contents of 14% and 15% for RW and RL tailings, respectively, it was
found that CPB mixes based on RW tailings yielded significantly greater slumps than those based
on RL tailings for the same solid content. For example, at a fixed solid content of 72.2%, the slumps
for CPB based on RW and RL tailings are 19.8 cm and 15.7 cm, respectively, at the initial
muscovite contents (see Figure 4.8). The same applies to the rheological properties. At a solid
content of about 72%, the yield stress is 52 Pa and 97 Pa for RW and RL tailings based CPB
mixtures, respectively (see Figure 4.11). This difference is mainly due to differences in the physical
and mineralogical properties of the two tailings. Firstly, RW tailings are coarser than RL tailings
(see Figure 4.2) and have a correspondingly lower specific surface area. It has been shown that the
finer grain size tailings, the lower the slump and the more water the CPB mix will require to achieve
a given slump (Benzaazoua et al., 2003). In addition, the relative density of the solid grains in RL
tailings (Gs = 3.01) is higher than in RW tailings (Gs = 2.79) due to the presence of more pyrite in
RL tailings (12.6%) than in RW tailings (2.6%) (see Table 4.2). As Cy and Bw and muscovite
contents are calculated in relation to the dry mass of the tailings, the difference in Gs gives rise to
differences in volume of the tailings, cement and muscovite employed in the mixture. The total
phyllosilicate contents of the RW and RL tailings were 19% and 21 %, respectively is not
sufficiently high to justify the difference in the behavior of the two tailings. Finally, apart from
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phyllosilicates, there is a difference for quartz and albite) which could influence the behaviour of
CPB prepared with these two tailings. The conclusion to be drawn from all this is that a specific

approach is required for each type of tailings.

4.5 Conclusion

The aim of this study was to investigate the combined effect of the variability of the muscovite
content in the tailings used to prepare CPB and the solid content on the slump and rheological

properties of these CPB. The results presented above lead to the following conclusions:

- For a given muscovite content X, increasing the solid content Cy, in CPB mixtures reduces
the Abrams cone slump and increases the yield stress 1o, the flow index n and dynamic

viscosity at infinite (high) shear rates 1.

- For a given solid content Cy, increasing muscovite content in CPB mixtures is associated

with a reduction in Abrams cone slump, an increase in To, n, and M..

- The addition of water to the CPB mix would be necessary to maintain the desired
flowability or slump with an increase in muscovite content, which would reduce the solid
content and consequently the water/binder ratio for a constant binder content and could lead

to a reduction in mechanical strength.

- The results presented here provide a tool for estimating the quantities of binder to be added
to the CPB mix to ensure fluidity and maintain the target water/binder ratio determined

when formulating CPB mixtures.

- In practice, it is desirable to carry out this formulation with tailings containing the
maximum expected muscovite content. Reducing the muscovite content will have a positive

effect but could increase backfilling costs.

- The equations developed and presented in this study could help underground mine backfill

operators account for the variability of muscovite in tailings in CPB formulations.
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CHAPITRES  DISCUSSIONS

Dans le chapitre 4, les propriétés rhéologiques ont été¢ dérivées des courbes d’écoulement et de
viscosit¢ dynamique descendantes, alors que des chemins ascendants et descendants ont été
appliqués lors des analyses rhéologiques (voir section 3.3.5). Ce chapitre montre 1’effet de la
muscovite et du pourcentage solide sur I’hystérésis pour des mélanges de RPC, composés des deux
types de résidus RL et RW. Il discute aussi de I’impact de la muscovite sur le seuil de cisaillement
des mélanges de RPC ¢étudiés au chapitre précédant pour un affaissement donné. De plus, dans le
but de compléter 1’analyse faite des essais rhéologiques, ce chapitre présente la variation des
parametres des modeles rhéologiques non abordés au chapitre 4 en fonction des teneurs en
muscovite. Dans le but confirmer si les observations faites au chapitre 4 avec les mélanges de RPC
avec GU/Slag s’appliquent aussi pour un autre type de liant, 1'effet de la teneur en muscovite sur
les propriétés rhéologiques des mélanges de RPC confectionnés avec du ciment HE a la méme
proportion massique de 5% sera étudi¢. Dans ce chapitre, on étudiera finalement, mais briévement,
le comportement rhéologique de plusieurs mélanges de pate de muscovite pure et une pate de

muscovite cimentée.

5.1 Impact de la teneur en muscovite sur la demande en eau et en liant des mélanges de

RPC suivant le critére de I’affaissement au cone d’Abrams

Sur la base du critére d’affaissement utilis€ par les mines, la figure 4.14a a montré que le maintien
d'un affaissement donné entrainerait une réduction de Cy. En d'autres termes, cela signifie qu'il
serait nécessaire d'ajouter davantage d'eau aux mélanges de RPC. La figure 5.1a illustre la quantité
d'eau requise pour maintenir un affaissement donné. On observe que plus la proportion de
muscovite dans le RPC est élevée, plus la quantité d'eau nécessaire augmente, atteignant jusqu'a

environ 48 kg/t de RPC pour une teneur de 24% de muscovite et un affaissement de 19,1 cm.

Cependant, 1'ajout d'eau fait augmenter le rapport eau/ciment (E/C), dont les implications sont
discutées dans l'article de conférence en ANNEXE B. L'augmentation de ce rapport entraine une
diminution relative de la résistance mécanique des RPC apres cure. Afin de maintenir le W/B initial
fix¢é dans la conception du RPC, il serait donc nécessaire d'ajouter du liant. La figure 5.1b montre

la quantité de liant a ajouter pour conserver le rapport E/C initial en fonction de la teneur en
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muscovite dans le mélange de RPC. Ces masses ont été calculées a 1’aide de 1’équation (4.11) ou
W/B = E/C. On constate qu'une augmentation de la proportion de muscovite dans le RPC accroit
la masse de liant a ajouter, atteignant jusqu'a environ 6 kg/t de RPC pour 24% de muscovite et un
affaissement de 19,1 cm. Cependant, cette solution pourrait ne pas €étre économiquement viable en

raison du cott élevé du liant.
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Figure 5.1 Impact de la muscovite sur : a) la masse d’eau a ajouter aux RPC a base de résidus
RW pour maintenir un affaissement donné et b) la masse de liant a ajouter aux RPC a base de

résidus RW afin de maintenir le W/B initial.

5.2 Impact de la teneur en muscovite sur le seuil de cisaillement des mélanges de RPC pour

maintenir un affaissement au cone donné

Dans le chapitre 4 nous avions constaté 1’effet de la muscovite sur I’affaissement au cone (figure
4.7) et le seuil de cisaillement (figure 4.10) des mélanges de RPC a différents pourcentages solides
(Cyw). 1l était nécessaire de modifier la quantité d’eau du mélange afin de respecter un affaissement
donné dépendamment de la teneur en muscovite libre du RPC. La figure 5.2 présente le seuil de
cisaillement en fonction de la teneur en muscovite dans les RPC pour de mémes affaissements. On
observe que le seuil de cisaillement augmente de maniére générale avec la teneur en muscovite
pour un méme affaissement. Sur la figure 5.2a relative aux RPC a base de résidus RW et pour un

affaissement de 19,1cm (7,5 po), le seuil de cisaillement passe de 51 Pa vers 94 Pa lorsque la teneur
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en muscovite varie de 14% a 24% dans le RPC. Selon la figure 5.2b, le seuil de cisaillement
augmente de 64 Pa a 88 Pa lorsque la teneur en muscovite varie 15% et 25% dans le RPC avec un
affaissement de 19,1cm (7,5 po). Le comportement de ces mélanges quand la teneur en muscovite

passe de 19% a 21% reste difficilement explicable.
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Figure 5.2 Impact de la muscovite sur le seuil de cisaillement des mélanges de RPC a un

affaissement donné : a) RPC a base de résidus RW et b) RPC a base de résidus RL.

5.3 Effet de la muscovite sur I’hystérésis des RPC

L’hystérésis correspond a la différence entre 1’aire sous les courbes d’écoulement issues des taux
de cisaillements ascendants et descendants (voir section 2.4.3; Figure 2.28). Cette différence
montre 1’écart du comportement rhéologique du fluide au repos et apres avoir été pré-cisaillé a un
certain taux de cisaillement. A titre d’exemple, la figure 5.3 compare des rhéogrammes ascendants
et descendants typiques pour différents mélanges de RPC a base de résidus RW avec Cy de 70, 72
et 74% et pour des teneurs en muscovite allant de 14 et 24%. Le taux de cisaillement maximal

appliqué ici est de 100 s™! (cette valeur est justifiée a la section 3.3.5).

La figure 5.4 met aussi en évidence I’hystérésis, mais cette fois-ci pour les mélanges de RPC a base

de résidus RL pour des pourcentages solides de 71% et 73%. Similairement aux mélanges
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précédents, I’augmentation de Cy entraine 1’accroissement des valeurs de 1’hystérésis. De plus, les

mélanges a 15 % montrent des valeurs d’hystérésis plus faible que pour les mélanges a 25 %.

Afin de donner des exemples numériques, les histogrammes de la figure 5.5 présentent I’hystérésis
en fonction du pourcentage solide des mélanges de RPC a base de résidus RW (figure 5.5a) et RL
(figure 5.5b) pour différentes teneurs en muscovite. Notons que ces résultats sont valables pour un

taux de cisaillement maximal de 100 s™!.
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Figure 5.3 Effet de la muscovite et du pourcentage solide sur la surface entre les rhéogrammes
ascendante et descendant pour des recettes de mélange de RPC a base de résidus RW avec Cy

de : a) 70%, b) 72%, et c) 74%.
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Figure 5.4 Effet de la muscovite et du pourcentage sur la surface entre les rhéogrammes
ascendants et descendants pour des recettes de mélange de RPC a base de résidus RL a Cy de : a)

71% et b) 73%.

Dans tous les cas, on remarque que I’hystérésis augmente avec 1’augmentation du pourcentage
solide pour une teneur en muscovite donnée. Par exemple, lorsque Cy, passe de 70% a 74% pour
les RPC faits de résidus RW, I’hystérésis augmente respectivement de 187 Pa/s a 9517 Pa/s et de
1623 Pa/s vers 19743 Pa/s pour les teneurs en muscovite de 14% et 24% (voir Figure 5.5a).

Ces résultats indiquent aussi que 1’augmentation de la teneur en muscovite pour un pourcentage
solide donné résulte aussi en augmentation des valeurs d’hystérésis. Par exemple, pour un
pourcentage solide de fixe de 72%, la valeur d’hystérésis passe de 2127 Pa/s a 7623 Pa/s lorsque
la teneur en muscovite passe de 14% et 24% de muscovite (figure 5.5a). Les observations formulées
ci-dessus s’appliquent aussi pour les RPC a base de résidus RL (figure 5.5b). A de faibles
pourcentages solides, comme a 70% ou 69% par exemple, les valeurs d’hystérésis restent tres
basses et 1’effet de la muscovite est trés peu perceptible. Mais avec des pourcentages solides plus
éleves (72% et 74%), les valeurs de 1’hystérésis sont amplifiées et I’effet de 1’ajout de muscovite

dans les mélanges de RPC est mieux discernable de manicre générale.
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Figure 5.5 Effet du pourcentage solide et de la teneur en muscovite sur 1’hystérésis des mélanges

de RPC a base de résidus: a) RW et b) RL.

5.4 Effet de la muscovite sur certains parametres des équations des modéles rhéologiques
utilisés
Les modelés rhéologiques utilisés pour la détermination des propriétés rhéologiques des RPC dans
le chapitre 4 se composent de plusieurs parametres comme les équations (2.17 ou 4.8) et (2.18 ou
4.9) le montrent. Les paramétres étudiés précédemment étaient le seuil de cisaillement (to) et
I’indice d’écoulement (n) pour Herschel-Bulkley et la viscosité a I’infini (1) du mod¢le de Cross.
L’influence de la muscovite sur le comportement des paramétres restant tel que l’indice de
consistance Kup du modele Herschel-Bulkley et I’indice nc du mod¢le de Cross sont présentés ci-

dessous afin de compléter les propriétés rhéologiques déja présentées.

5.4.1 Effet de la muscovite sur I’indice de consistance Kus du modele Herschel-Bulkley

La figure 5.6 présente I’indice de consistance Kup en fonction de la teneur en muscovite dans des
mélanges de RPC a base de résidus RW et RL. On observe qu’il y a une certaine irrégularité des
tendances des courbes par rapport aux différents pourcentages solides étudiés. Concernant les
mélanges de RPC avec résidus RW (courbes continues), on constate, une relative constance des

valeurs de Kug pour des pourcentages solides de 70% et 72% avec I’augmentation des proportions



204

en muscovite. Pour les mélanges avec 74% solides, I’augmentation des teneurs en muscovite

entraine la baisse des valeurs de Kgg.

Concernant les mélanges a base de résidus RL (courbes discontinues), on observe déja que les
valeurs de Kug sont plus élevées que celle avec les mélanges de RPC a base de résidus RW. Sur la
méme figure, pour Cy autour de 69%, on observe une légére augmentation de Kus avec
I’accroissement des teneurs en muscovite dans le mélange de RPC. Pour Cy de 71% en moyenne,
Kug est relativement constant. Enfin avec 1’augmentation du pourcentage en muscovite on observe

une diminution des valeurs de Ky pour Cw de 73% en moyenne.
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Figure 5.6 Effet de la teneur en muscovite et de Cy sur la Constante K du modele Herschel-
Bulkley pour des mélanges de RPC a base de résidus RW (courbes continues) résidus RL

(courbes discontinues).

5.4.2 Effet de la muscovite sur I’indice nc du modéle de Cross

Dans le chapitre 4, I’accent a été mis sur la viscosité a I’infinie alors que le mod¢le de Cross contient
deux autres parametres : la constante k et I’indice d’écoulement de Cross nc. Il s’est avéré qu’une
relation pouvait €tre établie entre nc et la teneur en muscovite et le pourcentage solide. Cette
dépendance est montrée a la figure 5.7. De maniére générale, n. augmente avec le pourcentage

solide et la teneur en muscovite. Lorsque Cy passe de 70% a 74% pour les mélanges de RPC a base
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de résidus RW (courbes plaines), n. augmente respectivement de 0,78 a 0,95 et de 0,89 vers 1,08
pour des teneurs en muscovite de 14 et 24%. Autrement dit, lorsque la teneur en muscovite varie
de 14 a 24%, la valeur de n. augmente respectivement de 0,78 a 0,89 et de 0,95 a 1,08 des
pourcentages solides de 70% et 74%. Pour les mémes pourcentages solides de RPC préparés avec

les deux résidus, les valeurs de nc semblent proches pour les mémes teneurs en muscovite.
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Figure 5.7 Impacts du pourcentage solide et de la teneur muscovite sur I’indice n. du mod¢le
rhéologique de Cross pour des mélanges de RPC a base de résidus RW (courbes continues) et RL

(courbes discontinues).

5.5 Effet du liant sur les propriétés rhéologiques des RPC

Nous avons comparé deux RPC comportant le méme résidu, mais avec deux types de liants
différents : le ciment HE et le liant binaire GU20/Slag80. Il est essentiel de maintenir une
proportion constante de liant de By = 5% afin d’observer 1’effet du type de liant sur les propriétés
rhéologiques des RPC. Cette premiere €tude sert de résultats de référence pour 1’étude de 1’effet de

la muscovite sur les propriétés rhéologiques des RPC a base de liant HE.
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5.5.1 Effet du type de liant sur la consistance des RPC témoins (15% de muscovite)

La figure 5.8 présente 1’affaissement au cone d’ Abrams en fonction du pourcentage solide pour des
mélanges de RPC a base de résidus LR et de deux types de liants différents avec GU/Slag et HE.
On constate que les valeurs d’affaissement des deux types de recettes réagissent par décroissance
avec 1’augmentation du pourcentage solide selon une fonction linéaire. Comme vu précédemment
sur la figure 4.9 dans le chapitre 4, 1’affaissement des RPC RL a base de GU/Slag baisse de 27,7
cm a 10,2 cm respectivement pour les pourcentages solides allant de 66,3% a 74,3%. Quant aux
mélanges de RPC avec ciment HE, I’affaissement au cone standard montre aussi une diminution,
mais cette fois-ci avec une droite 1égérement plus basse que celle avec le GU/Slag. Les valeurs

baissent de 25cm a 13,5cm respectivement pour des Cyw de 68,2% et 72,3% (voir ANNEXE A).
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Figure 5.8 Effet du type de liant sur I’affaissement au cone d’Abrams des mélanges de RPC.

La figure 5.9 exprime le seuil de cisaillement en fonction du pourcentage solide pour différents
mélanges déduit des rhéogrammes obtenus des essais rhéologiques. La variation du 1o est observée
pour les deux types de RPC a base de liant GU/Slag et HE. On remarque que, comme pour les
mélanges a base de résidus RW, la présence de liant fait grimper les valeurs du seuil de cisaillement.
Cependant, avec la présence de liant GU/Slag, 10 est en moyenne de 33 Pa, 57 Pa et 96 Pa pour des
Cw de 68,7 %, 70,4 % et 72,2 % dans cet ordre. Cependant, concernant les mélanges de RPC
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constitués de ciment HE, on constate des valeurs de 1o plus importantes avec 30 Pa, 59 Pa, 74 Pa

et 131 Pa respectivement pour 66,7 %, 69,6 %, 70,4 % et 72,3 % solide.
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Figure 5.9 Impact du type de liant sur le seuil de cisaillement des RPC a base de résidus miniers

RL (15% de muscovite).

5.5.2 Effet de la muscovite sur le comportement rhéologique des RPC a base d’un autre

liant (HE)

Des essais rhéologiques préliminaires (Voir ANNEXE F) ont été faits sur des mélanges
confectionnés a base de résidus RL, 5% de ciment HE, de I’eau de mélanges et une variation du
pourcentage en muscovite allant de 15% a 19% comme la section 3.3.3 D’explique. Les
pourcentages solides des mélanges variaient entre 67 % et 71%. Les propriétés rhéologiques
obtenues sont comparées a ceux obtenus avec le liant GU/Slag (voir Chap. 4). La figure 5.9 illustre
les différentes propriétés rhéologiques en fonction du pourcentage solide et de la teneur en

muscovite.

Les seuils de cisaillement obtenus pour les mélanges de RPC avec différentes teneurs en muscovite
X en fonction du pourcentage solide sont présentés sur la figure 5.10a. Pour les deux types de liants
utilisés dans la préparation de RPC, une tendance similaire a été¢ observée pour une teneur en

muscovite donnée. Le seuil de cisaillement augmente avec 1’augmentation de la teneur en
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muscovite et du pourcentage solide. Par exemple, le seuil de cisaillement des mélanges contenant
15% de muscovite passe de 30 Pa pour Cy = 66,7% a 74 Pa pour Cw = 70,4%. Pour des mélanges
avec 19 % de muscovite, on constate bien 1’effet de la muscovite avec le seuil de cisaillement qui
passe de 48 Pa et 125,6 Pa lorsque Cy, passe de 67,7% a 71,4%. Par comparaison, on remarque que
pour une méme teneur en muscovite et Cy, proche, les valeurs du seuil de cisaillement des mélanges

de RPC avec ciment HE sont légerement plus élevées que celles des mélanges avec GU/Slag.

La figure 5.10b montre comment varie 1’indice d’écoulement les mélanges de RPC avec 5% de HE
(courbes continues) en fonction du pourcentage solide pour différentes teneurs en muscovite.
L’indice n est aussi présenté pour les mélanges de RPC avec 5% de GU/Slag (courbes discontinues)
dont le détail des résultats est montré a la section 4.3.2. On observe une méme tendance en
comparant les RPC avec les deux types de liant différents. De maniére générale, on observe des
augmentations de 1’indice d’écoulement avec 1’accroissement de la teneur en muscovite, cette
augmentation dépend aussi du pourcentage solide du mélange de RPC, mais ces mélanges restent
des fluides rhéofluidifiants (n < 1). Pour les mélanges de RPC avec 5% HE, la figure 5.9b montre
qu’a 15% de muscovite n varie de 0,35 a 0,5 respectivement pour Cy = 66,7% et 70,4%. Pour 17%
de muscovite, n passe respectivement de 0,4 a 0,6 pour Cy, de 67,2% et 71%. Enfin pour une teneur
de 19% de muscovite, n va 0.42 a 0,73 Pa.s respectivement pour Cy de 67,6% et 71,4%. A tire
d’exemple, si on compare les courbes a 19% de moscovite, les valeurs de n des mélanges avec HE

sont visiblement plus élevées que les valeurs de n des mélanges avec GU/Slag.

Finalement, la figure 5.10c illustre la variation de la viscosité¢ dynamique a I’infini du mode¢le de
Cross (M) en fonction de la teneur en muscovite (X) des mélanges de RPC confectionnés avec du
liant GU/Slag (courbes discontinues) et du ciment HE (courbes continues). Pour les pourcentages
solides des mélanges avec HE étudiés, on observe une tendance générale dictant I’augmentation
des valeurs de 1 lorsque le Cy, et la teneur en muscovite augmentent, en accord avec les tendances
observées sur les mélanges a base de GU/Slag (chapitre 4). Par exemple, pour une teneur en
muscovite de 15%, la viscosité a I’infini passe de 0,28 Pa.s a 0,44 Pa.s respectivement pour les
pourcentages solides de 69,6% et 70,4%. Pour 17% de muscovite, la N« passe respectivement de
0,32 Pa.s a 0,83 Pa.s pour Cy de 69,6% et 71%. Enfin pour une teneur de 19% de muscovite, N«

va0.31 Pa.s a 1.26 Pa.s respectivement pour Cy de 69,2% et 71,4%. Une comparaison des résultats
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montre aussi qu’il y’a une légere augmentation de 1w en présence de ciment HE par comparaison

avec le liant GU/Slag.
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Figure 5.10 Influence du pourcentage solide sur : a) le seuil de cisaillement, b) I’indice
d’écoulement et ¢) la viscosité dynamique a I’infini pour des mélanges de RPC a base de résidus
RL contenant différentes teneurs en muscovite X : RPC a base de ciment HE (courbes continues)

et b) RPC a base de liant GU/Slag (courbes discontinues).
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5.6 Essais rhéologiques sur la muscovite pure

L'influence notable de la muscovite sur les propriétés rhéologiques des RPC a été documentée au
chap. 4 et dans les sections précédentes de ce chapitre. Nous avons voulu isoler cette muscovite,
un minéral anisotrope (voir section 2.6.2) dans le but d’observer le comportement rhéologique des
pates monominérales (muscovite pure seule) dont les recettes sont montrées dans la section 3.3.3.
Cette approche pourrait également compléter certaines études sur les suspensions de muscovite
pure (voir figure 2.46 et 2.47), cette fois-ci a des pourcentages solides (Cvw) plus élevés. 11 est aussi
essentiel d’examiner 1’effet du liant sur la muscovite seule, comparé aux RPC. Ces essais ont pour
but de comprendre 1’impact de ce minéral dans un mélange de RPC. Il est évident que des mélanges
de RPC ou de résidus avec 100% de muscovite ne refléte pas les réalités dans les mines. Ces essais
se baseront sur une approche scientifique réductionniste, ou 1’on analyse un sous-systéme qui, dans
notre cas, se trouve €tre la muscovite. Cela permettra de pousser la compréhension théorique et

pratique de son effet les mélanges de RPC.

Des analyses rhéologiques ont été réalisées sur plusieurs pates de muscovite pure a des
pourcentages solides variant entre 68 % et 76 %. Les résultats des essais simulant des résidus a
100% de muscovite sont comparés a ceux obtenus sur les résidus miniers utilisés seuls. Les courbes
granulométriques de la muscovite utilisée et des résidus miniers sont comparées a la figure 3.12.
En termes de granulométrie, les passants Pgoum €t un P2oum de la muscovite sujette aux essais
rhéologiques dépendamment de Cy sont respectivement de 85 % et 52 %. De plus, I’impact de la
granulométrie de la muscovite sur les propriétés rhéologiques a été étudié en variant le P2oum des
pates entre 31% et 63% dans des pates de muscovite pures préparées avec un pourcentage solide

autour de 72%.

5.6.1 Effet du pourcentage solide sur les propriétés rhéologiques des pates de muscovite

pure

Les graphiques de la figure 5.11 présentent les résultats des essais rhéologiques sur des pates de
muscovite pure en termes de rhéogrammes (figure 5.11a) et de courbes de viscosité (figure 5.11b).

On observe que les rhéogrammes sont des droites qui s’adaptent tant au modele rhéologique de
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Bingham qu’au mode¢le Herschel-Bulkley (voir ANNEXE E). Le seuil de cisaillement est dans
certains cas tres faible qu’on peut parler de fluides newtoniens. De plus, plus le pourcentage solide
est élevé, plus la pente du rhéogramme est importante. Cette pente augmente de manicre
significative a partir d’une teneur en muscovite avec un pourcentage solide de 71%. Les courbes
de viscosité indiquent aussi un impact plus prononcé sur la viscosité plastique de Bingham a partir

de ce pourcentage solide.

Concernant les courbes de viscosité de la figure 5.11, on constate que plus le pourcentage solide
de la muscovite est €élevé, plus les valeurs de la viscosité dynamique sont importantes. De plus,

quand remarque une certaine horizontalité des courbes a partir de 12 s> ce qui définit les fluides

de type Bingham.
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Figure 5.11 Résultats des essais rhéologiques sur des pates de muscovite pure a différents

pourcentages solides: a) rhéogrammes et b) courbes de viscosité dynamique.

La figure 5.12a met en évidence 1’évolution du seuil de cisaillement des différentes pulpes de
muscovite pure en fonction du pourcentage solide comparé aux deux types de résidus étudiés seuls.
On constate que la plupart des seuils de cisaillement pour des teneurs en muscovite inférieures a
74% sont proches de zéro, cela indique que les théogrammes débutent par 1’origine et n’ont pas de
seuil de cisaillement. Pour des Cy de 68,1% de 70,3%, les valeurs sont trés proches de zéro avec

0,04 Pa et 0,05 Pa. Cependant pour des pourcentages solides de 72%, 74,1% et 76% les to sont
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respectivement de 0,65 Pa, 2,51 Pa et 23,4 Pa. Comparés aux résidus miniers RL qui contiennent
chacun 15% de muscovite, on remarque des seuils de cisaillement nettement plus importants pour
des pourcentages solides analogues. Les pates de résidus RL montrent des to de 27,9 Pa, 43,4 Pa

et 54,3 Pa en moyenne respectivement pour des Cw de 68,3%, 70% et 71,6%.
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Figure 5.12 Effet du pourcentage solide sur des pates de muscovite pure sur : a) le seuil de
cisaillement, b) I’indice d’écoulement n du modele Herschel-Bulkley et c) la viscosité plastique

de Bingham.
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5.6.2 Effet de la granulométrie de la muscovite sur les propriétés rhéologiques des pates de

muscovite pure

Les graphiques de la figure 5.13 illustrent les résultats des essais rhéologiques sur de la muscovite
pure dont la granulométrie varie. Tous les mélanges de muscovite pure sont autour de 71,7 %
solides avec un écart type de 0,2 %. La variable choisie dans ce cas d’¢tude est le P2oum qui est une
caractéristique granulométrique importante dans [’évaluation de la performance des RPC

(Landriault et al., 1996).

La figure 5.13a présente les courbes d’écoulement descendantes. Il s’agit de droites qui s’alignent
avec le modéele rhéologique de Bingham et celui de Herschel-Bulkley. On observe que la
diminution du pourcentage de fines (Poum) se traduit par 1’augmentation de la pente des
rhéogrammes. La figure 5.13b présente les courbes de viscosité. On observe que plus P2oum est

grand, plus faibles sont les valeurs de la viscosité dynamique.
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Figure 5.13 Résultats des essais rhéologiques sur des pates de muscovite pure (avec Cy autour de
71.7%) dont la granulométrie varie, sous forme de : a) rhéogrammes b) courbe de viscosité

dynamique.

La figure 5.14a met en évidence I’effet du P2oum sur le seuil de cisaillement du modele de Bingham

pour des pulpes de muscovite pure. On observe une diminution significative du 1o dépendamment
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de ’accroissement du pourcentage de fine de la muscovite. Les valeurs de 1o baissent a partir de
13,4 Pa pour un Pyoum de 31,2% vers des seuils proches de zéro avec 0,50 Pa, 0,46 Pa et 0.73 Pa
respectivement pour des P2oum de 49,6 %, 57,3% et 63%.

La figure 5.14b illustre I’effet du P2oum sur I’indice d’écoulement du modele Herschel-Bulkley pour

des mélanges de muscovite pure.
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Figure 5.14 Effet du P2oum sur : a) le seuil de cisaillement Bingham, b) I’indice d’écoulement du

modele Hersche-Bulkley et c¢) la viscosité plastique de Bingham des pates de muscovite pures.
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On remarque une légere augmentation de n avec I’élévation du pourcentage de particules inférieur
a 20 um de la muscovite. L’indice d’écoulement s’accroit a partir de 0,85 vers 0,99 respectivement
pour un P2oum allant de 31,2 % vers 63 %. Les pates de muscovite comportent des indices n proche
de 1,00 ce qui confére a leurs rhéogrammes une adaptation au modele rhéologique pour les fluides
de type Bingham. La figure 5.13c nous renseigne sur la viscosité¢ dynamique du modele Bingham
en fonction du P2oum. La viscosité plastique de Bingham diminue avec 1’augmentation du P2oum on
2,88 Pa, 1,77 Pa, 1,32 Pa, 1,23 Pa et 0,96 Pa respectivement pour des Poum de 31,2 %, 49,6 %,
55,6 %, 57,3 % et 63 %.

5.7  Essais rhéologiques sur d’une pate de muscovite cimentée

L’intérét d’étudier le comportement rhéologique d’une pate de muscovite cimentée réside dans le
but de simuler un mélange irréaliste de remblai comportant des résidus a 100% de muscovite.
L’objectif ici est d’observer comment le liant influe sur la rhéologie de la muscovite. Au départ,
un mélange de muscovite cimenté (P2oum = 52%), avec Cy de 72% et 5% de GU/Slag a été vise,
mais cela donnait une pate trés consistante de manicre que les essais rhéologiques se sont déroulés
difficilement et les résultats comportaient des erreurs trop importantes (section 3.3.3). L’ajout
d’eau au mélange était nécessaire pour ’apporter a une fluidité mesurable avec un Cy, autour de
65,4 %. Malgré cela, I’erreur des mesures moins grande, mais reste notable, Comme I’illustre la

figure 5.14.

La figure 5.15a présente les résultats des essais rhéologiques d’un mélange de muscovite cimentée
a 65,4 % solide avec 5% de GU/Slag. Pour comparaison, les résultats d une pate de muscovite sans
liant a Cy, = 68% et ceux d’un mélange de RPC avec la méme proportion en liant et Cy de 66,6 %
sont aussi présenté sur la figure. Il apparait que les contraintes de cisaillement de la muscovite
cimentée sont treés élevées comparées au mélange de RPC. Concernant la variabilité de la viscosité,
la figure 5.15b illustre I’évolution de la viscosité dynamique en fonction du taux de cisaillement
pour les deux matériaux étudiés. Le seuil de cisaillement de la muscovite cimentée est autour de
96,6 Pa en moyenne avec un écart type de 32,7 Pa. Son indice d’écoulement issu du modele
Herschel-Bulkley est de 0,26 avec un écart type de 0,06. Comparativement, le mélange de RPC a
un 19 de 10,45 Pa avec un écart type de 0,14 Pa et un indice n de 0,43 avec un écart type de 0,01.

On constate que la muscovite cimentée ou le RPC a base de résidus a 100% de muscovite comporte
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des propriétés rhéologiques plus élevées que celle de RPC a base de 15% de muscovite, ce qui

confirme encore plus les résultats du chapitre 4.
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Figure 5.15 Résultats des essais rhéologiques sur la muscovite cimentée et un mélange de RPC en

termes de : a) rhéogrammes b) courbes de viscosité dynamique.
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CHAPITRE6 CONCLUSIONS ET RECOMMANDATIONS

6.1 Conclusions

Cette étude vise a évaluer l'impact combiné de la variabilité de la teneur en muscovite dans les
résidus utilisés pour la préparation du remblai minier en pate cimentée (RPC) et de leur pourcentage
solide sur leurs propriétés rhéologiques et leur consistance. Il a été observé que pour une teneur en
muscovite donnée, l'augmentation du pourcentage solide dans les mélanges de RPC réduit
l'affaissement au cone. Par ailleurs, cette augmentation du pourcentage solide entraine une hausse
du seuil de cisaillement, de I'indice d'écoulement et de la viscosité a l'infini. A pourcentage solide
constant, une augmentation de la teneur en muscovite dans les mélanges de RPC diminue
l'affaissement au cone d'Abrams, tout en augmentant le seuil de cisaillement, I'indice d'écoulement
selon le modele d'Herschel-Bulkley et la viscosité a un taux de cisaillement tendant vers 1'infini
selon le modele de Cross. Les mémes tendances ont été observées vis-a-vis de la variation du
pourcentage solide et des teneurs en muscovite sur des recettes de RPC avec un liant différent. Les
mélanges de RPC avec ciment HE donnaient des valeurs de propriétés rhéologiques (to, n, Nw)
légerement plus importantes que les mélanges de RPC avec GU/Slag pour une proportion en liant,

un pourcentage solide et une teneur en muscovite relativement similaire.

De plus, les valeurs d’hystérésis entre les rhéogrammes ascendants et descendants s’¢lévent avec
I’augmentation du pourcentage solide ainsi qu’avec la hausse de la teneur en muscovite dans les
mélanges de RPC. Cela indique que plus le pourcentage solide et la teneur en muscovite sont
¢levés, plus la contrainte de cisaillement devra étre importante afin de réorganiser et orienter les

grains et feuillets compostant le mélange suivant le mouvement du cisaillement.

Concernant le parametre Kug du modéle Herschel-Bulkely, nous avons constaté une diminution
des valeurs avec 1’augmentation du pourcentage solide. En termes de variation de la teneur en
muscovite, il a été difficile d’interpréter les résultats du fait que les valeurs de Kug comportent
différentes tendances dépendamment du pourcentage solide de mélange de RPC. Nous avons aussi
remarqué une diminution de I’indice n. du modele de Cross vis-a-vis de 1’augmentation de la

proportion en muscovite et I’accroissement du pourcentage solide.
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Pour maintenir la fluidité ou l'affaissement souhaitg, I'ajout d'eau au mélange est nécessaire, ce qui
réduit le pourcentage solide et, par conséquent, le rapport eau/ciment pour un pourcentage de liant
constant, pouvant ainsi diminuer la résistance mécanique. Méme en maintenant l'affaissement
cible, le seuil de cisaillement reste plus €élevé avec des pourcentages croissants de muscovite. Les
résultats de cette étude fournissent un outil procédural pour estimer les quantités d'eau et de liant
nécessaires dans le mélange RPC afin de garantir la fluidité et de maintenir le rapport eau/ciment
ciblé, déterminé lors de la formulation des recettes de RPC. Il est recommandé de réaliser cette

formulation avec des résidus contenant la teneur maximale attendue en muscovite.

l'effet de la présence et du type de liant sur les propriétés rhéologiques ainsi que les résultats
rhéologiques des pates monominérales de muscovite nous ont permis d’avoir une compréhension
globale sur de I’impact de chaque variable entrant dans la composition des RPC. La présence de
liant GU-Slag ou HE a un impact sur la rhéologie des pates de RPC comparé¢ aux résidus seuls.
Cette présence engendre de la plus grande contrainte de cisaillement et de viscosité dynamique en
fonction d'un intervalle de taux de cisaillement. L'effet du type de liant a été observé en comparant
le ciment HE généralement utilisé¢ dans la confection des RPC dans les sites miniers nordiques et
le et le liant binaire GU/Slag grandement utilisé dans la plupart des mines en Abitibi. Il a été
constaté que les mélanges de RPC composés de ciment HE réalisés donnaient des contraintes de
cisaillement et viscosit¢ dynamique plus importante comparée aux mélanges de RPC avec
GU/Slag. De plus, les mélanges de RPC avec HE montraient aussi des seuils de cisaillement plus

grands comparativement aux mélanges avec GU/Slag.

Afin de mieux comprendre I'effet du type de liant quelques essais d'affaissement au cone d’ Abrams
ont fait ressortir que les mélanges de RPC avec ciment HE donnaient des affaissements légérement

plus faibles que les affaissements des mélanges de RPC avec liant GU/Slag.

Les essais rhéologiques sur les pates de muscovite pure ont donné que 1’augmentation du
pourcentage solide se résume par I’accroissement des propriétés rhéologiques telles que les
mélanges de RPC. La différence est que les pates de muscovite pure réagissaient aux cisaillements
par des rhéogrammes linéaires s’adaptant autant avec le modele Herschel-Bulkley qu’avec le
modele de Bingham contrairement aux RPC et résidus miniers suivaient plus le modéele Herschel-

Bulkley. Le seuil de cisaillement de la muscovite pure augmente graduellement avec
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I'augmentation du pourcentage solide, mais reste néanmoins tres faible par rapport aux résidus
seuls. Les valeurs de I’indice d'écoulement du mod¢le Herschel-Bulkley augmentent légerement
avec le pourcentage solide, mais se trouvent généralement autour de 1,00, ce qui caractérise les
fluides de type Bingham. A titre d’exemple les résidus quant & eux comme les remblais ont des
indices relativement plus faibles et augmentent avec le pourcentage solide, mais restent souvent
dans la plage des fluides de type rhéofluidifiant. La viscosité a l'infini augmente aussi
graduellement avec le pourcentage solide, mais reste légerement plus faible comparée aux résidus
seuls. Pour ajouter, une caractéristique propre aux fluides de type Bingham, les pates de muscovite
pures montrent des viscosités Bingham qui augmentent graduellement avec 'augmentation du
pourcentage solide ce qui correspond a la pente des radiogrammes de ces mélanges. Etant donné
que la granulométrie était un point majeur dans les différentes études de ce projet de recherche,
I’effet du pourcentage de particules inférieures a 20 pm sur les propriétés rhéologiques de
différentes pates de muscovite pure a été examiné. De cette investigation découle plusieurs
observations, l'une d'elles est la confirmation que d'autres granulométries de la muscovite
donnaient des rhéogrammes qui s'adaptent aussi aux modeles Herschel-Bulkley et celui de
Bingham. Il est remarqué que 1'augmentation du P2oum se traduit par la diminution de la viscosité
de Bingham c'est-a-dire des pentes des radiogrammes résultants. Aussi, l'augmentation du
pourcentage des fines fait baisser le seuil de cisaillement Bingham ainsi que la viscosité a 1’infini
de Cross. Par ces deux observations, il est remarqué que I’effet du pourcentage solide est plus
important que celui du P2oum concernant I’augmentation des contraintes de cisaillement et des

viscosités dynamiques.

Dans le but d’observer I’effet du liant sur la muscovite pure, un mélange de muscovite pure et une
proportion de GU/Slag a été préparés. Il a été constaté que le cisaillement de la pate de muscovite
cimentée résultait en des contraintes de cisaillement et viscosité dynamiques plus importantes
comparées a un mélange de RPC avec un Cy, voisin. On le voit aussi avec un seuil de cisaillement
plus grand, mais un indice d’écoulement légérement inférieur comparativement au mélange de

RPC. Le liant a procuré le caractere rhéofluidifiant en baissant I’indice d’écoulement.
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Recommandations

Le projet de recherche réalisé nous a permis de confirmer et de comprendre comment la présence

de muscovite présente a des teneurs variables dans les résidus peut influer sur la consistance et les

propriétés rhéologiques des RPC. Cependant, plusieurs aspects restent inexplorés. Ceux-ci

pourraient servir de pistes de recherche pour procurer des éléments de compréhension plus poussés

dans le but de compléter les résultats présentés dans ce document. A cet effet, quelques

recommandations sont proposées pour des travaux de recherche futurs.

Etude de I’effet des phyllosilicates : Notre projet s’était focalisé sur un seul type de
phyllosilicate qui se trouve tre la muscovite. Néanmoins, il existe d’autres phyllosilicates
qui se retrouvent aussi dans les résidus miniers, notamment ceux du groupe des chlorites,
les serpentines et méme les minéraux argileux. D’apres la littérature, dépendamment du
type de morphologie des phyllosilicates (planaire, fibreux ou gonflant), on trouvera
différents comportements rhéologiques de ces phyllosilicates en suspension. Il serait
important de classer chaque phyllosilicate en termes d’influence sur les propriétés
rhéologiques des RPC. Pour cela il faudrait suivre la méthodologie développée pour la
muscovite et I’appliquer a des minéraux différents.

Etude de I’effet de la chimie de I’eau de mélange : Dans cette étude nous avons utilisé 1’eau
du robinet pour la préparation des différents mélanges de RPC. Il faudrait voir si en réalisant
des essais avec 1’eau de procédé dans le cas ou elle serait utilisée pour la fabrication des
RPC sur le terrain. Il pourrait y avoir une interaction de I’eau de procédé avec la muscovite.
Ftude de I’effet de la température : Il faudrait ainsi examiner 1’effet de la variation de la
température sur les propriétés rhéologiques des RPC pour différente teneur en muscovite et
en autres phyllosilicates. En effet, la température du RPC peut varier beaucoup entre 1’usine
de préparation en surface et les chantiers a remblayer sous terre. Cette variation de
température dépend principalement de la température initiale du RPC, sa recette, la
profondeur du chantier et le débit d’écoulement. Le but est de voir si les changements de
température pourraient atténuer ou accentuer l’effet de la muscovite et d’autres

phyllosilicates.
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- Ftude de I’effet du pH : Les essais dans ce projet ont été faits a un pH alcalin du fait de la
présence de liant. D’apres plusieurs recherches, le pH influe beaucoup sur les interactions
entre les particules en suspension (voir chapitre 2). Les phyllosilicates réagissent beaucoup
aux variations du pH a cause de leur anisotropie de charge de surface. De plus, ils réagissent
de manicre différente en comparaison des autres silicates dits isotropes. Il serait intéressant
de voir I’effet de la variation du pH sur les propriétés rhéologiques des résidus contenant
différentes teneurs en muscovite et en autres phyllosilicates. Ceci serait important pour le
design du transport en pipeline des résidus (pulpes, €paissis ou en pate) vers les aires
d’accumulation de ces rejets.

- Réalisation des essais d’écoulement en boucle : Ces essais seraient cruciaux dans 1’intérét
investiguer, a grande échelle, ’ampleur de I’influence de la muscovite et d’autres
phyllosilicates sur les pertes de charge et ainsi les corréler avec pertes de charge estimées a
partir des propriétés rhéologiques.

- Etude de I’impact du pourcentage de liant By, : en termes de recette de RPC, ce projet s’est
focalisé sur une seule proportion de liant (5%). Il est possible que le pourcentage de liant
impacte grandement la consistance et le comportement rhéologique de RPC contenant des

teneurs variables en muscovite et autres phyllosilicates.

L’¢étude de I’effet de la muscovite sur les propriétés mécaniques de RPC n’est pas proposée dans
les recommandations, car cet aspect fait partie d’un autre projet complémentaire déja en cours de

réalisation a I’IRME.
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ANNEXE A RECETTES DES MELANGES

A.1 Résumé des recettes des mélanges de RPC avec leurs affaissements

237

Tableau A.1 Affaissement au cone d’ Abrams et au petit cone en fonction du pourcentage solide

et de la teneur en muscovite pour les mélanges de RPC a base de résidus RW.

RPC avec 5% GU/Slag a base de résidus Wetswood (RW)
*FC =22
%Cw AGC AGC APC APC %Cw APC * | Muscovite
(calculé) (cm) (po) (cm) (po) (mesuré) FC (po) %

76% 9 3,54 4,2 1,65 75,5 3,6

74% 13,9 5,47 6 2,36 74,2 5,2

72% 21,3 8,39 9 3,54 72,2 7,8 14%
70% 26 10,24 11,5 4,53 70,8 9,9

68% 28,2 11,10 13,7 5,39 68,0 11,8

74% 6,2 2,44 73,7 5,4

72% 9.4 3,70 71,9 8,1 14%
70% 12 4,72 70,1 10,4

74% 6 2,36 73,7 5,2

72% 8,7 343 72,0 7,5 16%
70% 11,4 4,49 70,2 9,9

74% 5,3 2,09 73,6 4,6

72% 8,5 3,35 72,0 7,3 18%
70% 10,9 4,29 70,2 9.4

74% 5 1,97 73,8 43

72% 8,1 3,19 72,0 7,0 20%
70% 10,7 421 70,2 9,3

74% 5,3 2,09 73,8 4,6

72% 74 2,91 72,2 6,4 22%
70% 10,2 4,02 70,3 8,8

74% 4,5 1,77 74,4 39

72% 6,8 2,68 72,6 59 24%
70% 9.3 3,66 70,7 8,0
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Tableau A.2 Affaissement au cone d’ Abrams et au petit cone en fonction du pourcentage solide

et de la teneur en muscovite pour les mélanges de RPC a base de résidus RL.

RPC avec 5% GU/Slag et a base de résidus LaRonde (RL)
*FC =2,15
%Cw AGC AGC APC APC %Cw APC x | Muscovite
(calculé) | (cm) (po) (cm) (po) | (mesuré) | FC (po) (%)
74% 10,2 4,02 5,1 2,01 74,3 43
72% 16,5 6,50 7,5 2,95 72,4 6,4
70% 20 7,87 8,7 3,43 70,3 7,4 15%
68% 26 10,24 11,6 4,57 68,5 9,8
66% 27,7 10,91 13,6 5,35 66,3 11,5
72% 7,3 2,87 72,2 6,2
70% 9,3 3,66 70,4 7.9 15%
68% 11,1 4,37 68,7 9,4
70% 6,6 2,60 72,5 5,6
68% 8,8 3,46 71,0 7,5 17%
66% 10,5 4,13 69,4 8,9
70% 6,5 2,56 72,8 5,5
68% 8,8 3,46 70,7 7,5 19%
66% 11 4,33 68,8 9,3
70% 6,1 2,40 72,6 5,2
68% 8,4 3,31 70,7 7,1 21%
66% 10,3 4,06 68,8 8,7
70% 6,3 2,48 72,4 5,3
68% 8,2 3,23 70,7 7,0 23%
66% 10,6 4,17 68,8 9,0
70% 4,1 1,61 73,3 3,5
68% 72 2,83 71,3 6,1 25%
66% 9,2 3,62 69,9 7,8
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Tableau A.3 Essais d’affaissement préliminaires au cone d’Abrams et au petit cone en fonction

du pourcentage solide et de la teneur en muscovite pour les mélanges de RPC a base de résidus

RL
RPC avec ciment HE et a base de résidus LaRonde (RL)
*FC = 2,45
AGC AGC APC APC %Cw APC x | Muscovite | Bw(%)
(cm) (po) (cm) (po) | (pratique) | FC (po) (%) - HE
7,0 2,8 3,0 1,2 76,5% 29
10,5 4,1 4,0 1,6 74,9% 39
11,0 4,3 4,9 1,9 74,2% 4,7
14,0 5,5 6,5 2,6 72,5% 6,3
13,5 5,3 6,5 2,6 72,3% 6,3
18,5 7,3 7,6 3,0 70,3% 73
17,7 7,0 6,9 2,7 71,3% 6,7
23,0 9,1 8,5 3,3 69,2% 8,2
25,0 9,8 10,7 4,2 68,2% 10,3
24,7 9,7 9,2 3,6 68,7% 8,9
7.9 3,1 70,9% 7,6 15% 5,0%
8,1 32 70,0% 7,8
7,8 3,1 70,5% 7,5
7,8 3,1 70,4% 7,5
7,5 3,0 70,9% 73
6,4 2,5 72,5% 6,2
7,9 3,1 70,8% 7,6
6,7 2,6 72,3% 6,5
8,1 3,2 70,4% 7,8
9,5 3,7 69,4% 9,2
13,3 52 66,7% 12,9
14,0 5,5 58 23 72,7% 5,6
18,0 7,1 7,4 2,9 70,5% 7,2
23,8 9,4 9,5 3,7 68,8% 9,2
78 | 3.1 | 710% | 75 17% | 5.0%
9,8 39 69,2% 9,5
12,5 4,9 67,2% 12,1
13,3 52 52 2,0 72,8% 5,0
17,1 6,7 7,0 2,8 70,8% 6,8
17,7 7,0 7,2 2,8 70,3% 7,0
22,9 9,0 9,2 3,6 68,8% 8,9 19% 5,0%
7,4 2,9 71,4% 7,2
9,2 3,6 69,6% 8,9
11,9 4,7 67,7% 11,5
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Tableau A.3 Essais d’affaissement préliminaires au cone d’Abrams et au petit cone en fonction

du pourcentage solide et de la teneur en muscovite pour les mélanges de RPC a base de résidus

Pourcentage solide (%)

RL. (suite)
RPC avec ciment HE et 4 base de résidus LaRonde (RL)
*FC =245
AGC | AGC | APC | APC | %Cw [ APC x | Muscovite | Bw(%)
(cm) (po) (cm) (po) (pratique) | FC (po) (%) - HE
6.3 2.5 72.0% 6.1
8.8 3.5 70,2% 8.5 21% 4,7%
10.5 4,1 68.3% 10,2
6.5 2.6 72.4% 6.3
8.0 3.1 70,5% 7.7 22% 4,6%
10.5 4,1 69.1% 10,2
5.4 2.1 72.2% 5.2
7.3 2.9 70,4% 7.0
24.1 4,5%
9.3 3.6 69.6% 8.9
35
_ X =15%
1 X=17%
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g ] B X=19%
c
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Figure A.1 Affaissement au cone en fonction du pourcentage solide et de la teneur en muscovite

X pour des mélanges de RPC avec 5% HE a base de résidus RL
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RESUME

La présence de muscovite dans les résidus peut affecter négativement la résistance mécanique et les propriétés
rhéologiques des remblais en pate cimentée (RPC), comme observé pour les matériaux cimentaires. Cette étude vise a
évaluer l'influence de la teneur en muscovite des résidus sur la fluidité du RPC. Pour cela, des mélanges de RPC ont été
préparés a des pourcentages solides compris entre 70 % et 74 % avec des résidus contenant 14 & 24% de muscovite
pure et incorporant 5 % de liant. Des tests d'affaissement au cone d'Abrams et des analyses rhéologiques ont été
effectués pour chaque mélange. Les résultats indiquent que la hauteur d'affaissement diminue et que le seuil de
cisaillement et la viscosité a taux infini augmentent avec l'augmentation de la teneur en muscovite pour un pourcentage
solide donné. L’eau doit alors étre ajoutée au RPC pour maintenir la fluidité requise. Les résultats présentés peuvent
aider a déterminer la quantité de ciment a ajouter pour maintenir un rapport eau-liant donné qui contréle la résistance
mécanique.

ABSTRACT

The presence of muscovite in the tailings may negatively affect the mechanical strength and rheological properties of
cemented paste backfills (CPB) as observed for cementitious materials. This study aims to evaluate the influence of
muscovite content in tailings on the flowability of CPB. For that purpose, CPB mixtures were prepared with solids
contents ranging between 70% and 74% with tailings, to which pure muscovite was incrementally added to reach
muscovite contents between 14% and 24%, incorporating 5% binder. Abrams' slump tests and rheological analyses were
performed for each mixture. Results indicate that the slump height decreases, and the yield stress and infinite rate
viscosity increase with the increasing muscovite content for a given solids content. Consequently, water should be added
to CPB to maintain the required flowability. The presented results can help determine the quantity of cement to be added
to maintain a given water-binder ratio that controls the mechanical strength.

1 INTRODUCTION Given that the binder constitutes the priciest element,
the binder type and proportion Bw (mass of binder relative

Mine backfiling is as a routine practice in the to the mass of dry tailings) must be selected judiciously to

comprehensive mine waste management strategies of
major underground mining companies. This method plays
a crucial role in ensuring the progression of the mine
cycle, optimizing operational efficiency, and minimizing
the impact of contaminated surface mine waste. The
adoption of such practices makes mine backfiling an
essential component of mining operations.

Cemented paste backfil (CPB) emerges as a
distinctive form of mining backfill, adopting a paste-like
consistency. Its application extends beyond environmental
advantages, serving as a secondary pillar to provide
secure mechanical strength for underground mining
operations and increase ore recovery efficiency (Mitchell
1989a,b; Belem and Benzaazoua 2008), particularly in
cut-and-fill and long-hole sublevel stoping methods. The
CPB preparation involves the combination in
predetermined proportions of three main components:
tailings, binder, and mixing water (Landriault 1995;
Benzaazoua et al. 2002a). The type and proportion of
every ingredient plays a role in the transportation and
strength acquisition of CPB (Hassani and Archibald, 1998;
Belem et al. 2000; Benzaazoua et al. 2002b).

achieve a specific strength (Bw generally ranges between
3 and 10%; Brackebusch 1994; Benzaazoua et al. 2003;
Tarik and Yanful 2013). The proportion of mixing water
(fresh water, lake water, or recycled process water) is
chosen to achieve a given consistency that allows a safe
transportation by gravity, or combined pumping and
gravity (Thomas 1979). A CPB slump measured using the
standard Abrams cone ranging between 6 and 10 inches
is targeted for successful transport and backfilling (Belem
and Benzaazoua 2008; Landriault et al. 1997).

The proportions of the two CPB components may
depend on the physical (particle size, relative density of
solids grains, specific surface area), mineralogical and
chemical properties of the tailings that can present a great
variability over the course of the exploitation.

To date, very little research has been done on the
impact of mineralogy on the consistency and mechanical
strength of CPB. In the field of concretes and mortars, it is
well known that free phyllosilicates, particularly those of
the mica group can be detrimental (free muscovite more
than free biotite) with regard to water absorption,
consistency and strength of these cementitious materials
(Danielsen and Rueslatten 1984; Ndlovu et al. 2011a,b;

241



Mshali and Visser 2014; Khoshkbijari et al. 2020; Xue
et al. 2022).

It is therefore conceivable that the presence of free
phyllosilicates in tailings, in particular free muscovite, that
is common in Quebec mining districts (Ouffa et al., 2019),
may also negatively affect the rheological properties and
strength of the CPB. The negative impact on the
rheological properties may result in a high demand for
pumping energy, otherwise blockage of the pipeline can
occur.

The objective of this paper is to assess the impact of
free muscovite content on two CPB properties that control
transportation in pipeline: consistency and rheological
properties.

1 MATERIALS AND TESTING METHODS

This section presents the CPB ingredients, preparation
and testing program.

1.1 CPB ingredients used in this study

Filtered tailings were sampled at the CPB plant of a hard
rock gold mine located in the Abitibi region (Quebec,
Canada). The muscovite integrated into these tailings
originated from a meticulously sampled pegmatite outcrop
located in the Abitibi region. The sampled muscovite
underwent a comprehensive series of preparation stages
to make it suitable for incorporation into CPB mixtures.
Raw muscovite sheets were washed, sorted, and dried,
then separated from other minerals. Afterwards, the
separated muscovite sheets underwent multiple rounds of
pulverization into a finely ground powder (see Figure 1).

Figure 1. Stages of muscovite preparation

Next, a physical and mineralogical characterization
was performed on the tailings and the pulverized
muscovite. The physical characterisation includes
determining the grain-size distribution (GSD) curve,
specific gravity (Dr) and specific surface area (Ss). The
GSD analysis was conducted utilizing the Malvern®
Mastersizer laser particle size analyzer. Figure 2
illustrates the GSD curves of the tailings and pulverized
muscovite. To avoid modifying the GSD curve of the
tailings after adding muscovite, efforts were made so that
the pulverization process resulted in muscovite powder
with a GSD curve resembling as close as possible to that
of the tailings. This was a complex exercise, thus we
settled on having the close fractions of particles finer than
20 pm (i.e. P2oym) for the tailings and the muscovite,
considering that the rheology is controlled by the fine
particles. As shown in Figure 2, guaranteeing the same
P20um value does not necessarily result in identical curves.
This figure also shows the curve for a tailings-muscovite
mixture with 10% muscovite. This curve was calculated

analytically using the GSD of the tailings and muscovite.
The GSD curve of the mixture remains very close to that
of the tailings.

Table 1 presents the physical characteristics of the
tailings and pulverized muscovite, including the diameters
Dx (diameter corresponding to x% passing on the
cumulative GSD curve), the coefficient of uniformity (Cu),
the coefficient of curvature (Cc), and the fractions of
particles finer than 20 um and 80 um particle diameter
(i.e. P2oym and Psoum, respectively).

The specific gravities (Dr) of the tailings and
muscovite were determined using the helium pycnometer
ULTRAPYC 1200e, while the specific surface area was
quantified using the BET method on samples prepared
with the Micromeritics VacPrep 061 Sample Degas
System. Results are also presented in Table 1.
Considering that the specific gravity of muscovite ranges
from 2.76 to 3.00 (Jahns and Lancaster 1950), the value
obtained here (Dr = 2.85) lies within this range.

of muscovite

100
] —— Tailngs
80 + —a— Muscovite
60 E' - - - - Tailings + 10%

Volume (%

40 1

100

0,1 1 10 1000
Grain size (um)

Figure 2. Grain-size distribution curves of the tailings,
muscovite and mix of tailings with 10% muscovite

Table 1. Physical characteristics of the tailings and
pulverized muscovite

Parameters Tailings Muscovite
Dego (M) 37.8 45.3
Dso (um) 274 30.1
D30 (M) 14.5 11.3
D1 (um) 6.9 2.77
Cu(-) 6 16
Cc () 0.8 1.0
P20 (%) 39.8 40.9
Pso (%) 79.9 76.0
Dk (-) 2.79 2.85
S, (m?g) 2.83 17.77

The mineralogical composition of the tailings and
pulverized muscovite was measured with X-ray
diffractometer (XRD). Results shown in Table 2 indicate
that the tailings contain approximately 14% of muscovite
from the beginning and that the pulverized muscovite
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does not contain any other minerals than muscovite.
As the tailings are fine-grained, it is assumed that the
muscovite contained in the tailings is exclusively free
muscovite.

Table 2. Mineralogical composition (in %) of the tailings
and pulverized muscovite.

Mineral (%) Tailings Muscovite
Quartz 45.8
Albite 19.0
Muscovite 14.3 100
Augite 10.0
Clinochlore 5.0
Pyrite 26
Calcite 23
Gyps 1.0

The binder used in this research is a blend of 20% of
general use Portland cement (GU) and 80% slag
(GU/Slag) as used at the mine where the tailings were
sampled. A 10/90 GU/Slag blend and 100% GU cement
were available in the laboratory. To obtain the desired
20/80 GU-Slag ratio, a masse Meu of GU cement
obtained with equation [1] was added to a mass Moo Of
10/90 GU/Slag blend. A binder ratio Bw (= mass of
binder/mass of solids in tailings) of 5% was used for all
CPB recipes.

Mgy = 0.125 X Muio/90 (1]

1.1 CPB preparation

The preparation of CPB mixtures was conducted utilizing
an OMCAN paste mixer, with the tailings load mass set at
4 kg. In the case of raw tailings with 14% muscovite, the
control CPB mixture were prepared with decreasing target
solids contents Cw of 74, 72, 70, 68, 66, and 64%.
Conversely, for CPB mixtures prepared with tailings with
pure muscovite added to reach contents of 16, 18, 20, 22,
and 24%, tests focused only on three target solids
contents of 74, 72, and 70%. This decision was driven by
a limited quantity of available muscovite. All in all, 21 CPB
mixtures were prepared. The variation of Cw aims to elicit
a diversified spectrum of CPB slump values.

Given the proven impact of the specific mixing energy
on the consistency and rheological properties of CPB
(Dikonda et al. 2019 a,b), it is essential to specify the
mixing procedure adopted. This mixing procedure is
illustrated in Figure 3. After mixing the binder with half of
the prescribed mixing water, half of the tailings was added
to the mixer within approximately 10 seconds. Everything
was mixed for 1 min at 91 rpm. After a brief stop of
approximately 10 s during which the remaining tailings
and water are introduced into the mixer, mixing continued
for 3 minutes at 91 rpm. Finally, the mixing speed
increased to 116 rpm for 30 seconds, then mixing
continued at a maximum speed of 282 rpm for 2 minutes,
the maximum speed possible for the OMCAN paste mixer.
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For each change in speed, the mixing must be interrupted
before moving to a higher speed, thus explaining the short
pauses between speed changes.

For the CPB mixtures with added muscovite, the
required quantity of muscovite powder was incorporated
concomitantly with the binder and water at the beginning
of the mixing procedure.

300 3
250 F
200

282

150 -- 116
100 1 91 m,

5051
0:' Il Il Il Il Il

0 60 120 180 240 300 360 420 480

Mixing time (s)

|Mixing speed (rpm)|

Figure 3. Mixing process of CPB recipes

1.2 Slump and rheological tests

Once the mixing process has been completed, a first CPB
sample was used to confirm the target solids content Cw
by measuring the water content, and a second sample
served to measure the CPB density using a BAROID mud
balance. This density serves to determine the mass of the
sample required for the rheological test as indicated
below. The remaining paste was subjected to a slump test
in accordance with ASTM C143, using the standard
Abrams cone, and then to rheological analyses.

The rheological analyses of CPB mixtures were
conducted with the AR2000 rheometer (TA Instruments,
USA). Once it has been calibrated, a flow mode
procedure is programmed according to clearly defined
stages. Tests were performed at a fixed temperature of
20°C using a Peltier water-cooled temperature control
system. Each CPB specimen (28.72 cm?®) was placed in a
stator cylinder with a diameter of 30 mm and sheared with
150 s with a four-blade vane geometry at shear rates y
ranging from 1 to 100 s™' and 100 to 1 s™, corresponding
to continuous up and down ramps, respectively. The
diameter and height of the vane geometry were 28 mm
and 42 mm respectively, resulting in a 1 mm lateral gap
between the cylinder and the vane. The bottom gap was
set at 4 mm. Twenty pairs of values (shear rate y and
shear stress t) were recorded at 7.5 s intervals to
simultaneously obtain the flow curve or rheogram t(y)
and the dynamic viscosity curve n(y) (with n=t/y). All
experiments were performed in triplicate. To determine
the rheological properties of the CPB, the flow and
viscosity curves were fitted with appropriate rheological
models as explained in section 3.3.



1 TEST RESULTS AND DISCUSSIONS
11 Target and measured CPB solids contents

White and Pichler (1959) showed that free muscovite
reaches a maximal water sorption of 325% within 15 s.
This adsorbed water is completely removed when
determining the water content, where the sample is dried
at 60°C up to reaching a constant mass. Indeed, tests to
measure water contents on samples of pure muscovite
prepared at different theoretical water contents lead to
identical theoretical and measured water contents. These
results led us to believe that the muscovite added to the
tailings does not affect the determination of the water and
solids contents of CPB. Figure 4 compares measured and
target CPB solids contents Cw. These values are slightly
different. However, almost the same values of Cw were
measured for the different muscovite contents for a given
theoretical solids content. Thus the slight differences
observed are not attributable to the presence of
muscovite, but to the uncertainty in measuring the water
contents of the mixtures. To facilitate the presentation of
the results in figures, the target values of Cw will be used
in the legends of figures even if the measured data are
plotted.

76
] B mu=14%

74 A mu=16%
= ] mu=18%
(72 ® mu=20%
= ] mu=22%
Ol 70 - X mu=24%
3] y=x
5|68 -
2} J
3|66 A
= |

64 F¥—r—"7F"-"-"—"F—"F—"T—T—

64 66 68 70 72 74 76

Theoretical C,, (%)
Figure 4. Comparison of measured and theoretical Cw

1.2 Effect of solids and muscovite contents on the
slump

Figure 5 presents the outcomes of slump tests conducted
on CPB mixtures with variations in both muscovite and
solids contents. Upon initial observation of Figure 5a, a
linear negative correlation emerges between slump and
solids content for a given muscovite content as expected.
Therefore, increasing the CPB solids content yields to
reduced slump values. Figure 5b illustrates a slump
decreasing trend as the muscovite content in CPB
mixtures increases for a given solids content Cw. The
slopes of the curves (trend lines not shown) are: - 0.153, -
0.225 and -0.214 in/% muscovite for Cw = 70, 72 and
74%, respectively. For Cw of 70% and 72%, the average
slump reduction is 0.48 in (12.19 mm) per 2% increase in
muscovite content, with standard deviations of 0.25 in and
0.24 in, respectively. In the case of Cw=74%, the average
reduction is 0.3 in (7.62mm) with a standard deviation of
0.16 in. This correlation underscores the noteworthy

244

impact of muscovite contained in the tailings on the
consistency of CPB recipes. As the GDS curves of the
different tailings-muscovite mixtures are almost identical
(see Figure 2), this behaviour could be explained by the
capacity of muscovite to absorb water, which reduces the
quantity of water available in the paste and produces CPB
with less fluidity.

13
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Figure 5. (a) Impact of solids content on CPB slump for
varying muscovite content (mu), (b) Impact of muscovite
content on CPB slump for different solids contents (Cw)

1.3 Effect of solids and muscovite contents on the
rheological properties

Figure 6a shows the flow curves of control CPB mixtures
(i.e., mu = 14%) in response to varying solids contents.
The flow curves exhibit a discernible pattern that broadly
aligns with the Herschel-Bulkley rheological model
represented by equation [2] (Herschel-Bulkley 1926).

- 2]

where y is the shear rate (s™), tis shear stress (Pa), 1o is
yield stress (Pa) (the intercept of the flow curve with the y-
axis), k is consistence index (Pa.s") and n is the flow
index (-). The fluid exhibits a shear-thickening, Bingham,
shear-thinning behavior when n > 1, n =1 and n < 1,
respectively.

The goodness of the fit between the measured and
calculated curves was evaluated in terms of standard
error SE in equation [3] which is obtained according to the
least squares method using the Data Analysis software
provided with the rheometer. The standard error is



considered acceptable when it is less than 20%o
according to the TA instrument manual.

Gm=xp? %

O
%xwom [3]

Rang

SE(%o0) = [

where xm is the experimental value, xc is the value
calculated by the rheological model, N corresponds to the
total number of measured data and Range is the
difference between the maximum and minimum measured
values.

After fitting the flow curves with this model (results not
shown here), one observes as expected that the yield
stress increases with Cw. For Cw values of 64, 66, 68, 70,
72, and 74%, yield stress values of 7, 11, 19, 26, 47, and
115 Pa were obtained respectively. Flow indexes n < 1
were obtained, illustrating a shear-thinning behavior of
these control CPB mixtures. However, the flow index n
increases with increasing values of Cw (n =0.31 for Cw =
64% and n = 0.77 for Cw = 74%).

—0— Cw= 64%
] —a— Cw= 68%
—%— Cw=72%

—o— Cw=66%
—%— Cw=70%

—0— Cw= 74% 00*0’0

Shear rate (1/s)

—0— Cw=64%
—0— Cw=66%
—A— Cw=68%
—X%— Cw=70%
—%— Cw=72%
—O0— Cw=74%

(A

Shear rate (1/s)
Figure 6. Effect of the solids content Cw of control CPB
mixtures (with mu =14%) on the rheograms (a) and
viscosity curves (b).

Figure 6b illustrates the dynamic viscosity curves of
control CPB mixtures (i.e., mu = 14%) in response to
varying solids contents. For all solids contents tested,
decreasing dynamic viscosity curves were observed.
These data were fitted with the Cross rheological model
defined by equation 4 (Cross 1965).
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where 1 is the dynamic viscosity (Pa.s), n« is the infinite

rate dynamic viscosity (Pa.s) (this parameter provides
insights into the fluid's behavior at high shear rates), n« is
the zero rate dynamic viscosity (Pa.s) and yo is the initial
shear rate (1/s). As expected, the more the solids content
of CPB mixtures, the greater the viscosity n. which
signifies an increasing flow resistance when the CPB
solids contents increases. For example, n. =0.02 Pa.s at
Cw = 64% and n» = 1.53 Pa.s at Cw = 74%.

Figure 7 depicts the impact of muscovite on the flow
and viscosity curves of CPB mixtures, featuring varied
muscovite contents (14, 16, 18, 20, 22, and 24%) while
maintaining a constant target solids content of around
72%. It becomes evident that muscovite exerts an
influential role on the flow and viscosity curves and
consequently on the ensuing rheological properties (yield
stress and dynamic viscosity m»). This impact of
muscovite observed for Cw =72% was also observed for
CPB at Cw = 70 % and Cw = 74%. For these three solids
contents, the shape of flow curves of CBP containing 24%
of muscovite was less regular than that for lower values of
muscovite contents. Such disturbances can be attributed
to heightened friction within the paste in the rheometer for
CPB with a muscovite content of 24%.
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Figure 7. (a) Influence of the muscovite content (mu) on

typical rheograms (b) and viscosity curves for CPB

mixtures at a fixed solids content of 72%.



All rheograms and dynamic viscosity curves gathered
from this study underwent a comprehensive analysis by
fitting them with the Herschel-Bulkley and Cross
rheological models, respectively. All the standard error
(SE) for the fittings were lower than 20%.. These analyses
facilitated the determination of the rheological properties,
enabling the assessment of relationships between these
properties with respect to the muscovite and solids
contents.

For a given muscovite content, Figure 8 shows that
the yield stress 1o increases with the solids content as
expected. For the control CPB (mu = 14%), 1o increased
from 25 Pa at Cw =70% to 112 Pa at Cw =74%, i.e., a
relative increase of Ato = 348%. For the CPB with 24%
muscovite, 1o increased 70 Pa at Cw =70% to 221 Pa at
Cw =74%, i.e., a relative increase of At = 215%.
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SN
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Solid content Cw (%)

Figure 8. Influence of the solids content on the yield stress
of CPB with different muscovite contents

Figure 9a shows the impact of muscovite content on
the yield stress 1o for solids contents Cw of around 70, 72
and 74%. One observes a clear increase in yield stress
with a trend close to a quadratic function (second-degree
polynomial function). For instance, to increases from 25 to
70 Pa, from 42 to 127 Pa and from 112 to 223 Pa when
the muscovite content varies de 14 a 24% for Cw = 70, 72
and 74 %, respectively.

Figures 9b and 9c show the impact of muscovite
content on the flow index n and Cross infinite dynamic
viscosity nw, respectively. For solids contents of around
70 and 72%, these two parameters increase slightly with
the muscovite content. The CPB remains, however, with a
shear-thinning behavior (n < 1). For Cw =74%, a steep
increase in both parameters n and n. are observed for a
muscovite content higher than 20% and the CPB
becomes shear-thickening (n > 1) for mu > 22%. It should
be recalled that increasing values of yield stress, flow
index and infinite viscosity result in increasing pressure
loss and demand on pumping energy (Swamee and
Aggarwal 2011).
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Figure 9. Influence of muscovite content on the

rheological properties of CPB mixture for different solids
contents: a) yield stress 1o, b) Herschel-Bulkley flow index
n, and c) Cross infinite shear rate dynamic viscosity 1.

1.1 Effect of the water/binder ratio on the slump and
yield stress

Figures 10a and 10b illustrate the influence of the
water/binder ratio (w/b) on the slump and yield stress,
respectively. As the quantity of water in the CPB is directly
linked with the solids content, but negatively correlated,
the trends show in Figure 10 are opposite to those shown
in Figure 5a and 8. The slump increased and the yield
stress diminished when the w/b ratio was raised for a
given muscovite content. For a given value of w/b, the
slump decreased, and the yield stress increased with
increasing muscovite content. To maintain a given slump
value which ensures a safe distribution of CPB in the
underground, as is the practice in the industry, the results



in figure 10a show that w/b increased with increasing
muscovite content, which means that it would be
necessary to add water. For example, for an 8-in slump,
w/b ratios of 8.10, 8.35, 8.45, 8.55, 8.75 and 9 are
obtained for mu = 14, 16, 18, 10, 22 et 24%, respectively.
Increasing w/b ratio may result in decreasing strength. To
overcome this problem, binder must be added to keep the
initial w/b ratio. The results presented here may help
estimate the quantity of cement to be added. This
exercise can also be performed using results presented in
Figure 10b if the backfill plant operator aims not to exceed
a given yield stress to transport the CPB properly.
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Figure 10: Influence of the water/binder ratio (w/b)

on (a) the slump and (b) the yield stress for different

muscovite contents

Adding binder will, however, increase the solids content
and binder content. It would be necessary to ensure the
effect of these changes on the rheological properties and
on the transportability of the CPB.

1 CONCLUSIONS

The objective of this study was to examine the impact of
the combined effect of muscovite variability in tailings
used for the preparation of CPB and the solid percentage
of CPB on their slump and rheological properties. The
following conclusions can be drawn from the results
presented above:

e For a given muscovite content, increased solids

percentage of CPB reduces the slump and increases
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the rheological properties (yield stress, viscosity at
infinite shear rate).
e For a given solids content, increasing muscovite
content in CPB is accompanied by a reduction in
slump and an increase in rheological properties. The
addition of water to the CPB mixture may be required
to maintain the targeted fluidity, which reduces the
water/cement ratio for a constant binder percentage
and could result in a reduction in mechanical strength.
The results presented here provide a tool for
estimating the quantities of water and binder to add to
the CPB mixture to guarantee fluidity and maintain
the targeted water-cement ratio determined when
formulating the CPB recipe.
e In practice, it would be desirable to make this
formulation of the CPB recipe with the tailing
containing the maximum expected muscovite content.
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ANNEXE C

Figure C.1 triplicata rhéogrammes des

RHEOGRAMMES : RPC A BASE DE RESIDUS RW
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Figure C.4 triplicata rhéogrammes des mélanges de RPC a 70% solides avec 16% de muscovite
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Figure C.6 triplicata rhéogrammes des mélanges de RPC a 74% solides avec 16% de muscovite
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Figure C.7 triplicata rhéogrammes des mélanges de RPC a 70% solides avec 18% de muscovite
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Figure C.10 triplicata théogrammes des mélanges de RPC a 70% solides avec 20% de muscovite
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1f, Continuous ramp step 2
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{=RPc 11, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey

2000

1750

15003

Herschel-Bulkley
a:yield stress: 79.42 Pa

b: viscosity: 6.160 Pa.s

c: rate index: 0.6478

standard error: 14.39

thixotropy: 0 Pals

nomalised thixotropy: 0 1/s.

End condition: Finished nomally

000

50.00

2500

T T T T T
10.00 2000 3000 4000 50.00 60.00

T T T
70.00 80.00 90.00 100.0
shear rate (1/s)

RPC %Cw7 | 2RPC %0
—RPC %0

, Contir ramp step 2
, Conti ramp step 2 -

2250

2000 3

1750

15003

Herschel-Bulkley
a: yield stress: 79.88 Pa

2503

thixotropy: 0 Pa/s
nomalised thixotropy: 0 1/s.
End condition: Finished nomally

00.0 5

g
g
2

75.00

50.00 3

2500

T T T T T
10.00 2000 3000 4000 50.00 60.00 70.00 80.00 90.00 100.0
shear rate (1/s)

RPC %Cw7 | ®RPC %Cy 51, Contir ramp step 2
—RPC %C 5, Conti

ramp step 2 - Herschel-Bulkiey

225.0

2000

1750

15003

Herschel-Bulkley

a:yield stress: 78.46 Pa

b: viscosity: 3.745 Pas

o rate index: 0.7721

standard error: 8.855

thixotropy: 0 Pals

75003 nomalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished nomally
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Figure C.11 triplicata rhéogrammes des mélanges de RPC a 72% solides avec 20% de muscovite
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RPC %Cw7 | ORPC %Cw74GM@%Bw5%GU-Slag6%Mus-0365f, Continuous ramp step 2.
{=RPC . Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey.

300.0

2500 4

2000 3

Herschel-Bulkley
a: yield stress: 151.8 Pa
b viscosity: 3.838 Pa.s
c: rate index: 0.7925

standard error: 8.970

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s.

End condition: Finished normally

100.0
50.00 4
T T T T T T T T T
1000 2000 3000 40.00 50,00 6000 7000 8000 00 1000
shear rate (1)
RPC %Cw7 | ORPC %Cw74GM@%Bw5%GU-Slag6%Mus-0367f, Continuous ramp step 2.

{=rPc . Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey.
3000 4
250.0 4
200.0 4

Herschel-Bulkley
a: yield stress: 150.2 Pa

thixotropy: 0 Pals.
normalised thixotropy: 0 1/s.
End condition: Finished normally

1000
50.00
T T T T T T
1000 2000 3000 4000 50,00 7000 8000 %000 1000
shear rate (15)
RPC %Cw7 | ®RPC %Cw74GM@?%BW5%GU-Slag6%Mus-0369f, Continuous ramp step 2
{—RPC %C: . Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey
3500
3000 3
2500 ]

Herschel-Bulkley
a: yield stress: 159.8 Pa

b viscosity: 2.353 Pa.s

c: rate index: 0.9337

standard error: 11.89

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s.

End condition: Finished normally
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100.0 4

50.00

T T T
1000 2000 3000 4000 5000 5000 7000 8000 %000 1000
shear rate (15)

Figure C.12 triplicata théogrammes des mélanges de RPC a 74% solides avec 20% de muscovite



150.0 -

1250

1000

5.00

50,00

2500

C %0 b

RPC %Cw7 [oRrPC . Conti amp step 2
1—RP i

ramp step 2 - Herschel-Bulkley

Herschel-Bulkley
a: yield stress: 41.93 Pa

b: viscosity: 7.911 Pa.s

¢ rate index: 0.5540

standard error: 24.78

thixotropy: 0 Pa/s

nomalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished normally

150.0

1250

1000

5.00

25.00

T T T T T T
4000 5000 60.00 70.00 80.00 20.00
shear rate (1/s)

RPC %Cw7 | 9RPC
1=RPC

ramp step 2

. Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey

Herschel-Bulkley
a: yield stress: 46.62 Pa

thixotropy: 0 Pa/s
nomalised thixotropy: 0 1/s
End condition: Finished nommally

150.0 -

1250

1000

2500

T
10.00

T
2000

T
3000

T T T T T T
4000 60.00 70.00 80.00 20.00

5000
shear rate (1/s)

RPC %Cw7 | #RPC %Ci . Conti ramp step 2
—RPC %Gy , Contl ramp step 2 - Herschel-Bulkley

Herschel-Bulkley
a: yield stress: 42.01 Pa

b: viscosity: 7.493 Pa.s

c: rate index: 0.5664

standard error: 27.10

thixotropy: 0 Pa/s

normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished nomally

T
10.00

T
2000

T T T T T T
4000 50.00 60.00 70.00 80.00 90.00
shear rate (1/s)
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2000

75.00 4

5000 4

2500

RPC %Cw7 | ORPC %Cw72GM@%Bw5%GU-Slag8%Mus-0389f, Continuous ramp step 2.
{=RPC . Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey.

Herschel-Bulkley
a: yield stress: 86.54 Pa

b viscosity: 5.476 Pa.s

c: rate index: 0.6648

standard error: 11.98

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s.

End condition: Finished normally

2250 4

shear stress (Pa)

75.00 4

50,00

25003

T T T
2000 3000 4000 50,00 6000 7000 8000 %000 1000
shear rate (15)

RPC %Cw7 | 9RPC %Cw72GM@%BW5%GU-Slags%Mus-0391f, Continuous ramp step 2.
{=RPc . Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkley

Herschel-Bulkiey
a: yield stress: 1005 Pa

b viscosity: 5.444 Pa.s

©: rate index: 0.6613

standard error: 11.45

thixotropy: 0 Pals.

normalised thixotropy: 0 1/s.

End condition: Finished normally

2250

2000 3

175.0 3

150.0 3

75.00

50.00 4

2500 4

T T T T
2000 3000 4000 50,00 6000 7000 8000 %000 1000
shear rate (1)

RPC %Cw7 | ORPC %Cw72GM@%Bw5%GU-Slag8%Mus-0393f, Continuous ramp step 2.
{=rPc . Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey.

Herschel-Bulkiey
a: yield stress: 89.50 Pa

b viscosity: 4.629 Pa.s

G rate index: 0.7126

standard error: 8.880

thixotropy: 0 Pals.

normalised thixotropy: 0 1/s.

End condition: Finished normally

T
1000

T T T T T T T T
2000 30.00 4000 7000 80.00 2000 1000

5000
shear rate (1is)
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74% - Westlo 74% - Westwood RPC + 8% muscovite-0498f, Continuous ramp step 2
74% - Westwood RPC + 8% muscovite-0498f, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkle

350.0

250.0

Herschel-Bulkiey

a:yield stress: 210.3 Pa

b viscosity: 1.111 Pa.s

c: rate index: 0.9580

standard error: 17.57

thixotropy: 0 Pa/s

normalised thixotropy: 0 /s

End condition: Finished normally

100.0
50.00

o

o 10.00 2000 30,00 4000 5000 60.00 70,00 80.00 90,00 1000
shear rate (1/s)
74% - Westlw 74% - Westwood RPC + 8% muscovile-0504f, Coninuous ramp step 2
74% - Westwood RPC + 8% muscovite-0504f, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkie

300.0
250.0
200.0

Herschel-Bulkley
a:yield stress: 211.3 Pa
b: viscosity: 1.218 Pa.s.

t

thixotropy: 0 Pa/s

normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished normally

100.0
50.00
0
0 10.00 20.00 30.00 40.00 50.00 60.00 7000 80.00 20.00 100.0
shear rate (1/s)
74% - Westy> 74% - Westwood RPC + 8% muscovite-0506f, Continuous ramp step 2
74% - Westwood RPC + 8% muscovite-0506f, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkle
350.0-

Herschel-Bulkley
a: yield stress: 220.0 Pa
b: viscosity: 3.459 Pa.s
c: rate index: 0.7138

thixotropy: 0 Pals
normalised thixotropy: 0 1/s
End condition: Finished normally

shear stress (Pa

0 1000 20.00 30.00 40.00 5000 60.00 7000 80.00 20.00 1000
shear rate (1/s)

Figure C.15 triplicata rhéogrammes des mélanges de RPC a 74% solides avec 22% de muscovite



2000 -

5000 4

2500

RPC %Cw7| ORPC %Cw70GM@%BW5%GU-Slag10%Mus-0413f, Continuous ramp step 2
{=rpPc

, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkley

Herschel-Bulkiey
a: yield stress: 63.41 Pa

b viscosity: 6.065 Pa.s

c: rate index: 0.6590

standard error: 13.76

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished nomally

2000

1750 4

150.0 4

1250 4

50.00

2500 4

30.00

T T T
4000 5000 6000 7000 8000 2000 1
shear rate (15)

RPC ﬂ/,,cw'[lﬂRPC %CW70GM@%BW5%GU-Slag10%Mus-0415, Continuous ramp step 2
{—rPc

, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkley

Herschel-Bulkley
a: yield stress: 76.66 Pa

thixotropy: 0 Pals.
normalised thixotropy: 0 1/s.
End condition: Finished normally

175.0

150.0

1250

8
S
!

shear stress (Pa)

5000 4

2500 4

30.00

T T
4000 5000 60.00 7000 80.00 2000 1000

shear rate (1is)

RPC -y,,cw-,l-RPc %CW70GM@%BW5%GU-Slag10%Mus-0417, Continuous ramp step 2
{—rec

7f, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey

Herschel-Bulkley
a: yield stress: 70.71 Pa

b viscosity: 6.123 Pa.s

c: rate index: 0.6183

standard error: 23.40

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s.

End condition: Finished normally

T
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2000

30.00

T T
4000 5000 5000 7000 8000 %000 1000
shear rate (15)
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Figure C.16 triplicata théogrammes des mélanges de RPC a 70% solides avec 24% de muscovite



300.0

250.0

200.0 ]

50.04

Continuous ramy

RPC %Cw7 [ ORPC %Cw72GM@%Bw5%GU-Slag10%Mus-0407,
{=rPc %c:

, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey

Herschel-Bulkley
a:yield stress: 124.9 Pa
b: viscosity: 4.058 Pa.s.
c: rate index: 0.7842

y: 0 Pals.
normalised thixotropy: 0 1/s
End condition: Finished normally

100.0

5000
T T T T T T T T T
10.00 20,00 30,00 40.00 50.00 60.00 70.00 80.00 90.00 1000
shear rate (1/s)
RPC %Cw7 | ©RPC %Cw72GM@?%Bw5%GU-Slag10%Mus-0409f, Continuous ramp step 2

1=RPC % ) , Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey
300.0
2500
20004

50.04

1000

50.00

Herschel-Bulkley
a:yield stress: 136.1Pa

b: viscosity: 4.777 Pa.s.

G rate index: 0.7501

standard error: 12.74

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished normally

300.0

250.0

200.0 ]

50.04

100.0

50.00

T
10.00

T
20.00

T T

T T T
30.00 4000 5000 60.00 70.00 80.00 90.00 100.0

shear rate (1/s)

RPC %Cw7| ORPC %Cw72GM@%BWw5%GU-Slag10%Mus-0411,
{=RPC %G

11f, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkley

Continuous ramp step 2

Herschel-Bulkle
avyield stress: 119.3 Pa
b viscosity: 4.925 Pa.s
G rate index: 0.7248
standard error: 15.06

End condition: Finished normally

T T T T T
30.00 40.00 50.00 60.00 7000 80.00 90.00 1000

shear rate (1/s)
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RPC %Cw7 | ORPC %0 )-Slag . Conti ramp step 2
—RPC %C )-Slag . Conti ramp step 2 - Herschel-Bulkley
400.0 -
350.0
3000
250.0

Herschel-Bulkiey
a: yield stress: 204.6 Pa

b: viscosity: 2.378 Pa.s

¢ rate index: 0.9500

standard error: 16.16

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished nomally

150.0 o
100.0 o
50.00 o
T T T T T T T T T
1000 2000 3000 4000 5000 60.00 70,00 80.00 90.00 1000
shear rate (1/s)
RPC %Cw7 [9RPC . Conti ramp step 2
|—RPC %C U-Slag , Conti ramp step 2 - Herschel-Bulkiey
400.0 o
3500
30004

Herschel-Bulkiey

a: yield stress: 235.7 Pa

b: viscosity: 0.01743 Pa.s

c: rate index: 1.982

standard error: 22.81

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished normally

100,04
5000
T T T T T T T
10.00 2000 3000 4000 5000 60.00 70.00 80.00 90.00 100.0
shear rate (1/s)
|Rpc %Cw7 | #RPC %C . Conti ramp step 2
{=RPC %C . Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey
500.0
4500 3
4000 .
3500 »
.
.
Herschel-Bulkley
a: yield stress: 222.0 Pa
b viscosily: 3.682 Pa.s
c: rate index: 0.9824
standard error: 13.47
thixotropy: 0 Pals
nomalised thixotropy: 0 1/s
End condition: Finished nomally
1500 3
100.0 3
50.00 4
T T T T T T T T T
10.00 2000 3000 4000 5000 60.00 70.00 80.00 9000 100.0
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Figure C.18 triplicata rhéogrammes des mélanges de RPC a 74% solides avec 24% de muscovite



ANNEXE D

RPC %Cw

140.0

1200 4

100.0

shear stress (Pa)

RHEOGRAMMES : RPC A BASE DE RESIDUS RL

ERPC %CwEBGM@%BW5%G!
RPC %Cw68GM@%BW5%G

215f, Continuous ramp step 2
15, C

Hersch

Herschel-Bulkley
a: yield stress: 34.08 Pa

b viscosity: 11.40 Pa.s

G rate index: 0.4476

standard error: 39.47

thixotropy: 0 Pals.

normalised thixotropy: 0 1/s.

End condition: Finished normally

T T T T
4000 5000 60.00 7000 80.00 90.00 1000
shear rate (1is)

20.00 4
T T T
10,00 20.00 30,00
RPC %Cw
120.0 4
100.0
80.00

2000

ORPC %CWEBGM@%BW5%G!
RPC %Cw68GM@%BW5%G

217f, Continuous ramp step 2
1217, Continuous_ramp step 2 - Herschel-Bulki

Herschel-Bulkley
a: yield stress: 32.60 Pa

b viscosity: 11.03 Pa.s

c: rate index: 0.4376

standard error: 35.49

thixotropy: 0 Pals.

normalised thixotropy: 0 1/s.

End condition: Finished normally

T T
1000 2000

T
30,00

T T T T
40.00 50.00 6000 7000 8000 %000 1000
shear rate (1/s)

RPC %Cw68GM@%BW5%GU

RPC %Cw68GM@%BwS5%GU

1200

100.04

80.00

0.00

2000

Herschel-Bulkley
a:yield stress: 31.22 Pa

thixotrop
normalised thixotropy: 0 /s
End condition: Finished normally

T T
10.00 2000

Figure D.1 triplicata rhéogrammes des

T
3000

T T T T
40.00 50.00 60.00 70.00 80.00 90.00 100.0
shear rate (1/s)
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f, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey

RPC %Cw IBRPC %CW70GM@%BW5%GU-SIag@0%Mus-0209f, Continuous ramp step 2
~|=RPC %C J-Slag@0

175.0 4

150.0

125.0 3

Herschel-Bulkley
a:yield stress: 61.66 Pa

b: viscosity: 7.084 Pa.s

¢ rate index: 0.5971

standard error: 13.77

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/

End condition: Finished normally

shear stress (Pa)

50.00 3

25.00 o
T T T T T T T T T
10.00 20,00 30,00 4000 5000 60.00 7000 8000 90,00 100.0
shear rate (1/s)
RPC %Cw IBRPC %Cw70GM@%Bw5%GU-Slag@0%Mus-0211f, Continuous ramp step 2

|—RPC %C )-Slag@o 11, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkley
150.0
125.0 o
100.0

Herschel-Bulkley
a:yield stress: 53.04 Pa

thixotropy: 0 Pa/s
normalised thixotropy: 0 1/s
End condition: Finished normally

50.00
25.00 4
T T T T T T
10,00 2000 30.00 4000 50.00 7000 80,00 90.00 1000
shear rate (1/5)
RPC %Cw | ®RPC %C: . Cont ramp step 2
—RPC %Ci , Conti ramp step 2 -
1400
1200
1000
Herschel-Bulkiey
0.003 a:yield stress: 55.49 Pa
. b: viscosity: 9.953 Pa.s
o rate index: 0.4501
standard error: 35.48
thixotropy: 0 Pals
normalised thixotropy: 0 1/s
0.00 End condition: Finished nomally
40.00
2000
T T T T T T T T T
10.00 2000 3000 4000 5000 60.00 70.00 80.00 20.00 1000

shear rate (1/s)

Figure D.2 triplicata rhéogrammes des mélanges de RPC a 71% solides avec 15% de muscovite



269

RPC %Cw |9RPC . Continuous ramp step 2
—RPC %C: J-Slag@ , Conti ramp step 2 - Herschel-Bulkiey
250.0
2250
2000 4
1750

500 Herschel-Bulkley
a: yield stress: 98.44 Pa

b: viscosity: 5.217 Pa.s

¢ rate index: 0.7083

standard error: 19.19

thixotropy: 0 Pa/s

nomalised thixotropy: 0 1/s.

End condition: Finished nomally

2509

75.00

50.00

2500

T T T T T T T T
10.00 2000 3000 4000 50.00 60.00 70.00 80.00 90.00
shear rate (1/s)

RPC %Cw | RPC %C: . Conti ramp step 2
—RPC %C U-Slag@0 . Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkley

2250

2000

1750

150.0 9

Herschel-Bulkiey
a: yield stress: 92.71 Pa

b: viscosity: 7.779 Pa.s

c: rate index: 0.6152

standard error: 29.13

thixotropy: 0 Pa/s

normalised thixotropy: 0 1/

End condition: Finished normally

2509

g
4
&
5
5

75.00

50.00

25.00

T T T T
10.00 2000 3000 4000 60.00 70.00 80.00 90.00 100.0

T
50.00
shear rate (1/s)

RPC %Cw | ORPC %C: . Conti amp step 2
—RPC , Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey

250.0 4

2250

2000

17503

Herschel-Bulkley
a: yield stress: 98.91 Pa

b: viscosity: 8.168 Pa.s

c: rate index: 0.6314

standard error: 22.16

thixotropy: 0 Pa/s

nomalised thixotropy: 0 1/s.

End condition: Finished nomally
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50.00
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T T T T T T T
10.00 2000 3000 4000 5000 60.00 70.00 80.00 90.00 100.0
shear rate (1/s)

Figure D.3 triplicata rhéogrammes des mélanges de RPC a 73% solides avec 15% de muscovite



175.0

150.0 4

1250

50.00

2500

RPC %Cw | ORPC %Cw68GM@%BW5%GU-Slag@2%Mus-0233f, Continuous ramp step
-|=RePc lag@2 . Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey

Herschel-Bulkley
a: yield stress: 51.62 Pa

b viscosity: 12.77 Pas

c: rate index: 0.4645

standard error: 31.09

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s.

End condition: Finished normally

150.0 o

125.0 4

100.0 4

2500 4

T T T
3000 4000 50,00 6000 7000 8000 %000 1000
shear rate (15)

RPC %Cw | ORPC %Cw68GM@%BW5%GU-Slag@2%Mus-0235f, Continuous ramp step
{=RPC

. Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey

Herschel-Bulkley
a: yield stress: 49.04 Pa

thixotropy: 0 Pals.
normalised thixotropy: 0 1/s.
End condition: Finished normally

175.0

150.0 4

1250

8
s
s

shear stress (Pa)

5000

2500 4

5000 80.00 2000 1000
shear rate (1is)

RPC %Cw | #RPC %Cw68GM@%BW5%GU-Slag@27%Mus-0237f, Continuous ramp step 2
{=RPC %c:

0@2 . Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkley

Herschel-Bulkley
a: yield stress: 50.48 Pa

b viscosity: 11.27 Pas

c: rate index: 0.4808

standard error: 41.18

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s.

End condition: Finished normally

T
1000

2000

T T T
3000 4000 5000 5000 7000 8000 %000
shear rate (15)
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RPC %Cw IDRPC %CW70GM@%BW5%GU-Slag@2%Mus-0227f, Continuous ramp step 2
1=RPC lag@2 , Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey

225.0

200.0 3

1750

1500

Herschel-Bulkley
a:yield stress: 84.24 Pa
b: viscosity: 10.71 Pa.s.
c: rate index: 0.5563

&l25.0

0Pals
00.0 normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished normally

75.00

50.00

25.00]

T T T T
1000 20,00 30.00 4000 50.00 60.00 7000 80.00 90.00 k!
shear rate (1/s)

RPC %Cw | 9RPC %Cw70GM@%BWw5%GU-Slag@2%Mus-0229f, Continuous ramp step 2
{=RPC . Continuous ramp step 2 - Herschel-Buikiey

2250

200.0 9

1750

15004

Herschel-Bulkley
a:yield stress: 78.20 Pa

b: viscosity: 9.745 Pa.s.

G rate index: 0.5838

standard error: 18.95

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished normally
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T T T T T T
1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000 9000 1000
shear rate (1/s)
RPC %Cw | #RPC %Cw70GM@%Bw5%GU-Slag@2%Mus-0231f, Continuous ramp step 2

1—=Rpc %c: 0@2 . Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkley
2250
20003
175.0
150.0

Herschel-Bulkley

a:yield stress: 79.37 Pa

b: viscosity: 9.909 Pa.s.

G rate index: 05770

standard error: 27.60

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished normally
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3500

3000

2500
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shear stress (Pa)

1000 4

5000

RPC %Cw | ORPC %Cw72GM@%BW5%GU-Slag@2%Mus-0221f, Continuous ramp step 2
<=RPC J-Slag@: , Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey

Herschel-Bulki
a: yield stress: 139.2 Pa

b: viscosity: 6.422 Pa.s

e rate index: 0.7325

standard error: 18.00

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished normally

300.0

250.0

200.0

1000

50.00

T T T T
30.00 4000 5000 60.00 7000 80.00 90.00 1000

shear rate (1/s)

. Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey

RPC %Cw | ORPC %Cw72GM@%BW5%GU-Slag@2%Mus-0223f, Continuous ramp step 2
1=RPc

Herschel-Bulkley
a: yield stress: 116.8 Pa

b viscosity: 3.585 Pa.s

c: rate index: 0.8276

standard error: 10.82

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s.

End condition: Finished normally
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1=RPC %0

@2 , Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey

Herschel-Bulkley
a: yield stress: 107.2 Pa

thixotropy: 0 Pals
normalised thixotropy: 0 1/s.
End condition: Finished nommally
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RPC %Cw | ORPC %G . Continuous ramp step 2
—RPC %G J-Slag@: , Conti ramp step 2 - Herschel-Bulkley
150.0
1250
1000

Herschel-Bulkiey
a: yield stress: 53.09 Pa

b: viscosity: 11.66 Pa.s

c: rate index: 0.4614

standard error: 27.72

thixotropy: 0 Pa/s

normalised thixotropy: 0 /s

End condition: Finished normally
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RPC %Cw | ORPC %Cy . Conti ramp step 2
—RPC %C U-Slag@ . Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkley
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Herschel-Bulkley
000 ] a:yield stress: 47.21 Pa
b: viscosity: 12.19 Pa.s
c: rate index: 0.4385
standard error: 26.02
thixotropy: 0 Pals
normalised thixotropy: 0 1/s
End condition: Finished nomally
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RPC %Cw | ®RPC %0, . Conti ramp step 2
—RPC , Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkley
17504
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Herschel-Bulkiey
a: yield stress: 54.70 Pa

b: viscosity: 12.55 Pa.s

c: rate index: 0.4607

standard error: 32.32

thixotropy: 0 Pa/s

normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished normally
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RPC %Cw | 9RPC %Cy . Conti ramp step 2
—RPC %C U-Slag@+ Conti

ramp step 2 - Herschel-Bulkiey

Herschel-Bulkiey

a: yield stress: 88.92 Pa
b: viscosity: 8.349 Pa.s
¢ rate index: 0.6009

standard error: 22.16

thixotropy: 0 Pa/s

normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished normally
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RPC %Cw | 9RPC . Continuous ramp step 2
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] ramp step 2 - Herschel-Bulkiey
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Herschel-Bulkley
a:yield stress: 73.92 Pa

b: viscosity: 9.640 Pa.s

c: rate index: 0.5833

standard error: 22.58

thixotropy: 0 Pa/s

nomalised thixotropy: 0 1/s.

End condition: Finished nomally
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a: yield stress: 81.28 Pa

b: viscosity: 9.867 Pa.s

< rate index: 0.5753

standard error: 18.37

thixotropy: 0 Pa/s

normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished nomally

Figure D.8 triplicata rhéogrammes des mélanges de RPC a 71% solides avec 19% de muscovite

T T T T T
10.00 2000 3000 4000 50.00

T T T T
60.00 70.00 80.00 90.00 100.0
shear rate (1/s)

274



350.0 4

300.0 4

250.0

shear stress (Pa)

100.0 4

50.00

RPC %Cw IBRPC %CW72GM@%BW5%GU-Slag@4%Mus-0239f, Continuous ramp step 2
- —RPC %C )-si , Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkley.

Techel-Bulkley
a:yield stress: 139.3 Pa
b: viscosity: 4.477 Pa.s.
c: rate index: 0.7857

y: 0 Pals.
normalised thixotropy: 0 1/s
End condition: Finished normally

T
10.00

350.0 4

300.0 3

250.0 3

g
g
2

100.0 3

5000 3

T T T T T T T T
20,00 30,00 4000 50.00 60.00 7000 80.00 90,00 1000
shear rate (1/s)

RPC %Cw InRPc %CW72GM@%BW5%GU-Slag@4%Mus-0241f, Continuous ramp step 2
]—~PC %C , Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey.

Herschel-Bulkiey
a: yield stress: 183.2 Pa

thixotropy: 0 Pa/s
normalised thixotropy: 0 1/s.
End condition: Finished normally
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RPC %Cw | BRPC %Cw72GM@%BW5%GU-Slag@4%Mus-0243f, Continuous ramp step 2
—RPC , Continuous.

Herschel-Bulkley
a:yield stress: 127.8 Pa

b: viscosity: 6.817 Pa.s

G rate index: 0.6751

standard error: 15.67

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished normally
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IRpc %Cw | ORPC %CWBBGM@2%BW5%GU-Slag@6%Mus-0269f, Continuous ramp step 2
-=rpPC

, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey

Herschel-Bulkiey
a: yield stress: 57.31 Pa

b: viscosity: 13.06 Pa.s

©: rate index: 0.4561

standard error: 26.89

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished nomally
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RPC %Cw | ORPC %Cw68GM@%BW5%GU-Slag@6%Mus-0271f, Continuous ramp step 2
1=RPc 1f, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey

Herschel-Bulkley
a: yield stress: 53.45 Pa

b viscosity: 13.82 Pa.s

c: rate index: 0.4311

standard error: 25.04

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s.

End condition: Finished nommally
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RPC %Cw | #RPC %Cw68GM@%BW5%GU-Slag@6%Mus-0273(, Continuous ramp step 2
{—RPC %C:

@6

, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey

Herschel-Bulkiey
a: yield stress: 53.28 Pa
b: viscosity: 12.46 Pa.s

.

c: rate index: 0.4486
500 standard error: 41.78

thixotropy: 0 Pals
normalised thixotropy: 0 1/s
End condition: Finished nommally
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RPC %Cw IuRPC %CWTOGM@%BW5%GU-Slag@6%Mus-0263f, Continuous ramp step 2
~|=RPC J-Sl: f, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkley

Herschel-Bulkley.
a:yield stress: 92.69Pa
b viscosity: 11.30 Pa.s
c: rate index: 0.5571

a)
normalised thixotropy: 0 1/s
End condition: Finished nomally
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|Rpc %Cw IIRPC %CW70GM@%BWS5%GU-Slag@6%Mus-0265f, Continuous ramp step 2
1=RPC f,_Continuous ramp_step 2 - Herschel-Buliey

Herschel-Bulkley.
a:yieldstress: 76.75Pa

b viscosity: 13.78 Pa.s

c: rate index: 05159

standard error: 35.57

thixotropy: 0 Pals.

normalised thixatropy: 0 1/s

End condition: Finished nomally
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RPC %Cw | ORPC %Cw70GM@%Bw5%GU-Slag@6%Mus-0267f, Continuous ramp step 2
{—rPc )-Siag {, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bukiey

Herschel-Bulki

a: yield stress: 90.34 Pa

b: viscosity: 8.333 Pa.s

c: rate index: 0.6157

standard error: 23.11

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished normally
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RPC %Cw | ORPC %Cw72GM@%BW5%GU-Slag@6%Mus-0257f, Continuous ramp step 2
<=RPC

J-Slag@" f, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkley
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2500

Herschel-Bulkiey
00.0 o a: yield stress: 145.3 Pa

3 b: viscosity: 5.153 Pa.s
2 c: rate index: 0.7783
£ standard orror: 13.22
H thixotropy: 0 Pals
| . normalised thixolropy: 0 1/s
G500 End condition: Finished nomally
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RPC %Cw IBRPC %Cw72GM@%BW5%GU-Slag@6%Mus-0259f, Continuous ramp step 2
{=Rec . Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey
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Herschel-Bulkley
a: yield stress: 162.5 Pa

b viscosity: 7.776 Pa.s

c: rate index: 0.6888

standard error: 17.73

thixotropy: 0 Pals.

normalised thixotropy: 0 1/s.

End condition: Finished normally
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RPC %Cw | 8RPC %Cw72GM@%Bw5%GU-Slag@6%Mus-0261f, Continuous ramp step 2

{—rPC )-S1ag@6%Mus-026 1f, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkey

4000 —

Herschel-Bulkley

a: yield stress: 140.8 Pa

b viscosity: 4.087 Pa.s

c: rate index: 0.8678

standard error: 12.49

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s.

End condition: Finished normally
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RPC %Cw | 9RPC %C: . Continuous ramp step 2

—RPC %Ci J)-Slag@: f, Conti ramp step 2 - Herschel-Bulkley
1750
150.04 a
1250

Herschel-Bulkiey

a: yield stress: 55.29 Pa

b: viscosity: 14.00 Pa.s

¢ rate index: 0.4315

standard error: 36.19

thixotropy: 0 Pa/s

normalised thixotropy: 0 /s

End condition: Finished normally
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RPC %Cw | 9RPC %C: . Continuous ramp step 2.
_RPC %0 J-Slag@! , Conti ramp step 2 - Herschel-Bulkley
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Herschel-Bulkiey
a:yield stress: 58.67 Pa

b: viscosity: 13.73 Pa.s

¢ rate index: 0.4424

standard error: 27.69

thixotropy: 0 Pa/s

normalised thixotropy: 0 /s

End condition: Finished normally
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RPC %Cw |®RPC 11, i ramp step 2
—RPC %01 )-Slag@! 11, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkley
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Herschel-Bulkiey
- a:yield stress: 52.79 Pa

b: viscosity: 15.03 Pa.s

c: rate index: 0.4043

standard error: 36.12

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished nomally
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e | s ]
—RPC 1, ramp step 2 -

o
280 4
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Herschel-Bulkley
B a:yield stress: 85.60 Pa
€250 b viscosity: 7.069 Pa.s
] : ate index: 0.6464
4 standard error: 14.50
e thixotropy: 0 Pals
{0003 normalised thixotropy: 0 1/s
] End condition: Finished normally
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RPC %Cw | ORPC %Cw70GM@%Bw5%GU-Slag@8%Mus-0283f, Continuous ramp step 2
| —RPC %C; ., Conti ramp step 2 - Herschel-Bulkley
250.0
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5003 Herschel-Bulkley
5 a:yield stress: 100.2 Pa
b viscosity: 10.92 Pa.s
] c: rate index: 0.5604
£)250 standard error: 22.23
4 thixotropy: 0 Pals.
3 normalised thixotropy: 0 1/s
] End condition: Finished nomally
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a:yield stress: 92.23 Pa
b: viscosity: 8.461 Pa.s
c: rate index: 0.6220
standard error: 14.66
thixotropy: 0 Pals
normalised thixotropy: 0 1/s
End condition: Finished nomally
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)-Slag@281 , Continuous ramp step 2

—RPC %C;

J-Slag@281%Mus-0275f, Continuous ramp step 2 - Herschel-

Herschel-Bulkiey
a: yield stress: 155.0 Pa

b viscosity: 4.356 Pa.s

c: rate index: 0.7833
standard error: 18.42
thixotropy: 0 Pa/s
normalised thixotropy: 0 1/s.

End condition: Finished normally
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RPC %Cw | SRPC %Cw72GM@%BW5%GU-S1ag@8%Mus-02771, Continuous ramp step 2
{—rPC

J-Si

lag@st 77, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey.

Herschel-Bulkley
a:yield stress: 149.0 Pa
b: viscosity: 5.345 Pa.s.

thixotropy: 0 Pa/s
normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished normally
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RPC %Cw | #RPC %Cw72GM@%BW5%GU-Slag@8%Mus-0279f, Continuous ramp step 2
—RPC %C U-Slag@! , Conti - H

Herschel-Bulkley

a:yield stress: 176.3 Pa

b: viscosity: 5.005 Pa.s

c: rate index: 0.6969

standard error: 19.34
thixotropy: 0 Pa/s

normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished nomally
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. Continuous ramp step 2
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f, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkley

Herschel-Bulkiey

a: yield stress: 75.91 Pa

b viscosity: 14.27 Pa.s

c: rate index: 0.4892

standard error: 19.17

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s.

End condition: Finished normally
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f, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkley

Herschel-Bulkley

a: yield stress: 75.54 Pa
b: viscosity: 12.57 Pa.s.
G rate index: 0.5339
standard error: 22.05

thixotropy: 0 Pa/s
normalised thixotropy: 0 1/s
End condition: Finished normally
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, Continuous ramp step 2 - Herschel-Buikley.

Herschel-Bulkiey

a: yield stress: 77.22 Pa

b viscosity: 12.21 Pa.s

c: rate index: 0.5165

standard error: 17.37

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s.

End condition: Finished normally
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2
, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkiey.

Herschel-Bulkley
a:yield stress: 151.2 Pa

b: viscosity: 9.911 Pa.s.

c: rate index: 0.5905

standard error: 12.14

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s.

End condition: Finished normally
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Herschel-Bulkley
a:yield stress: 242.5 Pa
b: viscosity: 2.292 Pa.s
¢ rate index: 0.6122

standard error: 57.82

thixotropy: 0 Pa/s

normalised thixotropy: 0 1/

End condition: Finished normally
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Herschel-Bulkiey

a:yield stress: 242.7 Pa

b: viscosity: 2.387 Pa.s

c: rate index: 0.9788

standard error: 125.2

thixotropy: 0 Pals

nomalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished nomally

600.0

500.0 4

400.0 ]

2000

100.0

T
10.00 2000

T T T T
3000 4000 5000 60.00

shear rate (1/s)

RPC %Cw | ORPC %Cw72GM@7%Bw5%GU-Slag@10%Mus-0297f, Continuous ramp step 2
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a:yield stress: -35280 Pa

b: viscosity: 35680 Pa.s

c: rate index: -5.135E-4
standard error: 182.5

thixotropy: 0 Pals

normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished normally
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Figure D.18 triplicata rhéogrammes des mélanges de RPC & 73% solides avec 25% de muscovite



ANNEXE E RHEOGRAMMES : PATES DE MUSCOVITE PURE

E.1 Variation du pourcentage solide des pates de muscovite pure
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a: yield stress: 0.04361 Pa

b: viscosity: 0.2895 Pa.s

c: rate index: 0.8490

standard error: 11.99
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normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished normally
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Figure E.1 Rhéogramme d’une pate de muscovite pure a 68% solide
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End condition: Finished normally
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a: yield stress: 0.04839 Pa

b: viscosity: 0.4310 Pa.s

c: rate index: 0.8851

standard error: 12.42
thixotropy: 0 Pa/s

normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished normally
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Figure E.2 Rhéogramme d’une pate de muscovite pure a 70% solide
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72% muscovite 1| ©72% muscovite 100%-0534f-2, Continuous ramp step 2
—72% ite 100%-0534f-2, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkle
—72% muscovite 100%-0534f-2, Continuous ramp step 2 - Bingham
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b: viscosity: 0.6435 Pa.s
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End condition: Finished normally
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b: viscosity: 0.6459 Pa.s

c: rate index: 0.9996

standard error: 7.350

thixotropy: 0 Pa/s

normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished normally
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Figure E.3 Rhéogramme d’une pate de muscovite pure a 72% solide
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a: yield stress: 2.513 Pa
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Figure E.4 Rhéogramme d’une pate de muscovite pure a 74% solide
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End condition: Finished normally
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a: yield stress: 23.38 Pa

b: viscosity: 8.507 Pa.s

c: rate index: 1.092
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normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished normally
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Figure E.5 Rhéogramme d’une pate de muscovite pure a 76% solide
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b: viscosity: 2.888 Pa.s

standard error: 13.10

thixotropy: 0 Pa/s

normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished normally

Herschel-Bulkley
a: yield stress: 2.678 Pa

b: viscosity: 4.790 Pa.s

c: rate index: 0.8938

standard error: 5.748

thixotropy: 0 Pa/s
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End condition: Finished normally
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Figure E.6 Rhéogramme d’une pate de muscovite pure a 72% solide et un P2oum de 31%
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E.2 Variation du pourcentage de particules fines (P20um) des pates de muscovite
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c: rate index: 0.9903
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Figure E.7 Rhéogramme d’une pate de muscovite pure a 72% solide et un P2oum de 50%
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Figure E.8 Rhéogramme d’une pate de muscovite pure a 72% solide et un P2oum de 56%
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Figure E.9 Rhéogramme d’une pate de muscovite pure a 72% solide et un P2oum de 57%

90.00

80.00

70.00

60.00

]
o
@
@
g
=
@
53
<
@

30.00

20.00

10.00

T T T T T T T T T
10.00 20.00 30.00 40.00 50.00 60.00 70.00 80.00 90.00 100.0
shear rate (1/s)

72%- musooV|t|°72%- muscovite 100% (12 min)-0554f-2, Continuous ramp step 2
—72%- ite 100% (12 min)-0554f-2, Conti ramp step 2 - Bingham
—72%- muscovite 100% (12 min)-0554f-2, Continuous ramp step 2 - Herschel-Bulkle

Bingham

a: yield stress: 0.7338 Pa

b: viscosity: 0.9024 Pa.s
standard error: 5.934

thixotropy: 0 Pa/s

normalised thixotropy: 0 1/s

End condition: Finished normally
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Figure E.10 Rhéogramme d’une pate de muscovite pure a 72% solide et un P2oum de 63%
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ANNEXE F EFFET DE LA MUSCOVITE SUR LES
RHEOGRAMMES DES RPC A BASE DE CIMENT HE
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Figure F.1 Résultats des essais rhéologiques des mélanges de RPC avec résidus RL a 67,5% en

moyenne solide contenant différentes teneurs en muscovites X : a) rhéogrammes b) courbe de

viscosité
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Figure F.2 Résultats des essais rhéologiques des mélanges de RPC avec résidus RL a 69,4% en
moyenne solide contenant différentes teneurs en muscovites X : a) rhéogrammes b) courbe de

viscosité
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Figure F.3 Résultats des essais rhéologiques des mélanges de RPC avec résidus RL a 71,5% en
moyenne solide contenant différentes teneurs en muscovites X : a) rhéogrammes b) courbe de

viscosité
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