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RESUME

Bien que I’industrie miniere joue un réle essentiel dans I’économie canadienne, elle génere des
effluents souvent fortement concentrés en contaminants azotés tels que le thiocyanate (SCN"),
I’azote ammoniacal (N-NH3), les nitrites (NO2) et les nitrates (NOs3’). Ces polluants,
principalement issus de I’utilisation d’explosifs au nitrate d’ammonium et de la cyanuration,
présentent des risques écotoxicologiques importants. Leur traitement est d’autant plus complexe
que la forte concentration en solides totaux dissouts des effluents miniers limite 1’efficacité des

méthodes conventionnelles, notamment les procédés membranaires, souvent sujets au colmatage.

Ce mémoire propose une €valuation comparative de trois stratégies de traitement des contaminants
azotés présents dans des effluents miniers a forte concentration en SDT (solides totaux dissouts) :
I’0zonation a microbulles (approche active), le réacteur biologique a lit mobile MBBR (Moving
Bed Biofilm Reactor, une approche biologique) et la promotion de I’atténuation naturelle (approche

semi-passive).

L’ozonation a microbulles a permis une oxydation rapide et treés efficace du SCN™ et du N-NHs,
avec plus de 99 % d’oxydation en 1,5 a 2,5 heures de temps de résidence hydraulique (TRH) selon
la charge initiale en contaminants. Par exemple, un effluent contenant 100 mg/L. de N-NHs a été
complétement traité en deux heures. Un probable effet catalytique des ions chlorure, par formation
de (per)chlorate, est mentionné dans la littérature. Les résultats n’ont pas confirmé la formation de
ces ¢léments, invalidant cette hypothése. La consommation moyenne d’ozone variait entre 10 et
25 g-0; par g de N-NH;s traité, avec une efficacité améliorée pour des concentrations initiales
¢levées. Toutefois, le procédé a entrainé une accumulation importante de nitrates, dépassant parfois

1 g/L, pouvant nécessiter une étape de dénitrification complémentaire.

Le systtme MBBR a atteint au moins 80 % d’enlévement de I’azote sur une période de neuf mois.
Les vitesses maximales d’enlévement surfacique, a température ambiante (= 22 °C), ont atteint 3,3
g-N/m?*jour pour le SCN™ dans le premier réacteur et 1,7 g-N/m?/jour pour les NOs~ dans 1’étape
de dénitrification. Des accumulations ponctuelles de nitrites ou d’azote ammoniacal ont alors pu
survenir. L’usage du saccharose, du fait des doses élevées requises, figure parmi les causes
majeures possibles. Cela souligne 1’importance du choix de la source de carbone organique et du

contrdle du rapport C:N. Les tests écotoxicologiques ont confirmé que 1’effluent traité n’était
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généralement pas toxique, a I’exception de deux cas isolés, probablement liés a une demande

chimique en oxygeéne (DCO) excessive ou a un pic de nitrites.

L’approche semi-passive par atténuation naturelle, testée en chambre de culture et en conditions
réelles, a permis une réduction modérée mais constante des contaminants, notamment du N-NHs,
a condition que 1’alcalinité initiale soit suffisante (= 80 mg-CaCOs3/L). L’assimilation biologique
par les microalgues a été identifiée comme mécanisme principal, comme le confirment les analyses
1sotopiques (6"°N, 8'*0) et les dénombrements biologiques. Toutefois, lors des phases de mortalité
de la biomasse, une remobilisation des contaminants a été observée, représentant jusqu’a 30 % du
N-NH; précédemment ¢éliminé, dans des essais menés a 4 °C sur cinq mois. Ce phénomene peut
étre efficacement atténué grace a la récupération de la biomasse par coagulation-floculation. Les
coagulants métalliques (sulfate ferrique, PAC) associés a un polymeére ionique, ainsi qu’un
polymeére naturel (chitosane), ont permis une récupération de plus de 90 % de la biomasse en

suspension.

Ces résultats soulignent que chaque méthode de traitement présente des avantages et des limites
spécifiques, selon les caractéristiques de D’effluent, sa charge polluante et les contraintes
opérationnelles. L’ozonation convient particulierement aux effluents fortement chargés nécessitant
un traitement rapide, le MBBR assure des performances durables en conditions maitrisées, et
I’atténuation naturelle représente une option économique intéressante pour des sites isolés ou en
fermeture. Le mémoire conclut en proposant un ensemble de critéres décisionnels pour guider le

choix de la stratégie de traitement des contaminants azotés dans les eaux minieres.
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ABSTRACT

Although the mining industry plays a vital role in the Canadian economy, it generates effluents
often highly concentrated with nitrogen-based contaminants such as thiocyanate (SCN~), ammonia
nitrogen (N-NH3), nitrites (NO2"), and nitrates (NOs"). These pollutants, primarily resulting from
the use of ammonium nitrate explosives and cyanidation processes, pose significant
ecotoxicological risks. Their treatment is particularly challenging due to the high total dissolved
solids (TDS) content in mining effluents, which limits the effectiveness of conventional methods,

especially membrane processes, which are prone to fouling.

This thesis presents a comparative evaluation of three treatment strategies for nitrogen
contaminants in mining effluents with high TDS concentrations: microbubble ozonation (an active
approach), the Moving Bed Biofilm Reactor (MBBR, a biological approach), and the promotion of

natural attenuation (a semi-passive approach).

Microbubble ozonation enabled rapid and highly efficient oxidation of SCN~ and N-NHs, with
more than 99% oxidation achieved within 1.5 to 2.5 hours of hydraulic retention time (HRT),
depending on the initial contaminant load. For instance, an effluent containing 100 mg/L of N-NHs
was fully treated within two hours. A possible catalytic effect of chloride ions, via the formation
of (per)chlorates, has been reported in the literature. However, the results did not confirm the
formation of such compounds, thus invalidating this hypothesis. Average ozone consumption
ranged from 10 to 25 g-Os per g of N-NHs treated, with improved efficiency at higher initial
concentrations. Nevertheless, the process led to significant accumulation of nitrates, sometimes

exceeding 1 g/L, potentially requiring a complementary denitrification step.

The MBBR system achieved at least 80% nitrogen removal over a nine-month period. Maximum
surface removal rates at ambient temperature (= 22 °C) reached 3.3 g-N/m?/day for SCN™ in the
first reactor and 1.7 g-N/m?/day for NOs™ in the denitrification step. Occasional accumulations of
nitrites or ammonia nitrogen were observed, potentially linked to the use of sucrose and the high
dosage it required. This highlights the importance of selecting an appropriate organic carbon source
and carefully controlling the C:N ratio. Ecotoxicological tests confirmed that the treated effluent
was generally non-toxic, except for two isolated cases, likely due to excessive chemical oxygen

demand (COD) or nitrite spikes.



vil

The semi-passive natural attenuation approach, tested both in growth chambers and under real
conditions, allowed for moderate but consistent reduction of contaminants, particularly N-NHs,
provided that initial alkalinity was sufficient (= 80 mg-CaCOs/L). Biological assimilation by
microalgae was identified as the main mechanism, as confirmed by isotopic analyses (6'°N, 3'%0)
and biological counts. However, during biomass die-off phases, remobilization of contaminants
was observed, accounting for up to 30% of the previously eliminated N-NHs, in tests conducted at
4 °C over five months. This phenomenon can be effectively mitigated through biomass recovery
via coagulation-flocculation. Metallic coagulants (ferric sulfate, PAC) combined with an ionic
polymer, as well as a natural polymer (chitosan), enabled recovery of over 90% of the suspended

biomass.

These results highlight that each treatment method presents specific advantages and limitations
depending on effluent characteristics, pollutant loads, and operational constraints. Ozonation is
particularly suited for highly loaded effluents requiring rapid treatment; the MBBR offers sustained
performance under controlled conditions; and natural attenuation represents a cost-effective option
for remote or decommissioning sites. The thesis concludes with a proposed set of decision-making
criteria to guide the selection of appropriate nitrogen contaminant treatment strategies for mining

waters.
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CHAPITRE1 INTRODUCTION

1.1 Contexte

De nombreux contaminants azotés peuvent étre présents au sein des eaux minicres. Outre la
cyanuration, un procédé massivement utilis¢ au sein de 1’industrie miniere aurifére, ’utilisation
courante d’explosifs de type ANFO (Ammonium Nitrate Fuel Oil) ou en émulsion est aussi source
de contaminations. Celles-ci peuvent alors avoir des effets délétéres sur les milieux naturels
récepteurs. Cela s’explique, d’une part, par leur toxicité, tout particulierement NO2™ et NHs (de
I’ordre du mg/L) et dans une moindre mesure SCN™ et CNO" (quelques dizaines de mg/L). Ces
contaminants peuvent participer a 1’eutrophisation des milieux récepteurs et doivent donc étre
traités. Les efforts réalisés par 1’industrie minicre afin de recirculer au maximum ces eaux sont
sources, d’une part, de I’augmentation des concentrations en composés azotés, mais aussi d’une
augmentation des SDT (solides dissouts totaux) des effluents. Cela suscite un réel enjeu quant au
choix de la méthode de traitement la plus adaptée a mettre en ceuvre. De nombreuses technologies
de traitement de la pollution azotée existent. Celles-ci peuvent étre classées selon la nature des
processus impliqués, qu’ils soient physiques, chimiques ou biologiques, mais aussi selon le niveau
de consommation en réactifs et énergie. Bien que la sorption, sur charbon actif par exemple, soit
I’une des moins énergivore, elle ne peut étre envisagée pour le traitement de fortes charges en
contaminants. Les techniques membranaires sont limitées par les colmatages récurrents observés
lors du traitement d’effluents salins. La problématique de gestion des saumures potentiellement

générées renforce encore plus le choix de se tourner vers d’autres alternatives.

L’ozonation a microbulles est I'une d’elles et fournit de trés bons résultats, y compris pour des
SDT ¢élevés. Certains €léments constitutifs sont méme suspectés de pouvoir avoir un effet
catalytique sur I’oxydation des composés azotés lors de I’ozonation. L’approche active biologique,
du fait de ses consommations limitées, en réactifs et en énergie, est source d’un vif intérét. Bien
que les procédés biologiques puissent étre fortement inhibés par de fortes salinités, les technologies
permettant le développement des bactéries sous forme de biofilm, et tout particuliérement la
technologie MBBR (Moving Bed Biological Reactor), répondent particulierement bien au
traitement de tels effluents, y compris miniers. Ces derniers s’averent aussi plus résilients face a
des températures froides que des procédés biologiques plus classiques tels que les boues activées.

L'approche biologique de nitrification-dénitrification a ainsi ét¢ employée avec succés a de



nombreuses reprises, a 1’échelle du pilote de laboratoire comme industrielle. Celle-ci permet un
réel enlévement de la contamination azotée, le N2 (un gaz inerte et non dangereux) étant le produit
terminal du traitement. Enfin, le souhait actuel de restreindre I’empreinte écologique des procédés
de traitement ouvre la porte au développement des procédés (semi) passifs. La promotion de
I’atténuation naturelle, au cours de laquelle une croissance biologique (algues et bactéries) peut

induire une immobilisation des contaminants, s’avere donc particulierement intéressante.

Cependant, malgré la diversit¢é des technologies disponibles, plusieurs enjeux techniques,
environnementaux et opérationnels restent insuffisamment documentés et compliquent le choix
d’une solution adaptée aux effluents miniers a forte salinité. D une part, peu d’études comparent
de maniére systématique 1’efficacité relative de différentes filiéres de traitement des contaminants
azotés en conditions réelles, particulierement en présence de fortes concentrations en sels dissous,
en métaux et a basse température, conditions typiques de nombreux sites miniers canadiens.
D’autre part, certaines hypothéses avancées dans la littérature, telles que le potentiel effet
catalytique de certains ions (comme CI') sur I’ozonation, n’ont pas encore été rigoureusement
testées expérimentalement. L’influence de la qualit¢ du carbone organique ajouté (comme le
saccharose) sur la performance de la dénitrification en environnement salin reste encore mal
comprise, tout comme les phénoménes de remobilisation des contaminants aprés assimilation

biologique dans les procédés semi-passifs.

En outre, les contraintes d’exploitation propres aux sites nordiques, telles que 1’isolement
logistique, des températures extrémes, ou la variabilité des charges a traiter, imposent de privilégier
des procédés résilients, économes en €énergie et limités en besoins de maintenance. Pourtant, les
critéres permettant d’orienter rationnellement le choix entre une approche biologique active ou

(semi) passive demeurent peu explicités dans la littérature technique.

Ce manque de données comparatives en conditions controlées et de lignes directrices
opérationnelles rend difficile I’optimisation des procédés de traitement des contaminants azotés
dans les effluents miniers. C’est dans ce contexte que s’inscrit la présente étude, qui vise a combler
ces lacunes en évaluant, a 1’aide d’essais pilotes, 1’efficacité, les mécanismes, les limites et les
besoins en réactifs de trois filiéres prometteuses pour le traitement de 1’azote dans des effluents
miniers salins : 1’ozonation a microbulles, le procédé biologique MBBR, et la promotion de

I’atténuation naturelle.



1.2 Objectifs

Le présent mémoire a pour objectif général d’évaluer comparativement 1’efficacité de trois
méthodes de traitement des contaminants azotés présents dans les effluents miniers salins. Les
méthodes étudiées incluent 1’ozonation a microbulles (approche active), le traitement biologique
MBBR (Moving Bed Biofilm Reactor), et la promotion de 1’atténuation naturelle (approche semi-

passive).
Trois objectifs spécifiques ont été définis :

1. Caractériser les performances de chacune des méthodes en termes d’efficacité de
traitement des contaminants azotés, de robustesse opérationnelle des procédés et de

production de sous-produits indésirables.

2. Analyser les contraintes techniques et opérationnelles associées a chaque méthode,
notamment les besoins en réactifs (ozone, carbone organique), les conditions opératoires
optimales (temps de résidence, pH, température) et la sensibilité a la salinité ou a la présence

de métaux et métalloides.

3. Identifier les mécanismes biochimiques mis en jeu dans les procédés biologiques, par
I’utilisation de données isotopiques (8'°N et 6'*0), afin de mieux comprendre les voies de

transformation de I’azote.
1.3 Contenu du mémoire et principale contribution

Ce mémoire de maitrise est divisé en cinq chapitres. Le premier chapitre présente le contexte autour
du présent projet, les objectifs visés, ainsi que I’organisation du mémoire. Le deuxiéme chapitre
est destiné a renseigner, sous forme de revue de littérature, les sources des différents contaminants
azotés, ainsi que les objectifs de traitement a atteindre. Le cheminement ayant mené a
I’identification des méthodes de traitement d’intérét y est, de plus, exposé. Une attention
particuliére est portée aux trois méthodes définies d’intérét. Le chapitre 3 est consacré a la
présentation du matériel et des méthodes utilisés lors des différentes phases d’essais. Les pilotes
utilisés ainsi que les suivis analytiques réalisés y sont présentés. Le chapitre 4 est destiné a la
présentation des différents résultats obtenus lors des essais effectués, chaque méthode de traitement
faisant 1’objet d’un sous-chapitre dédié. Ceux-ci seront exposés afin de mettre en avant les

capacités de traitement, mais aussi les consommations en réactifs engendrées. La comparaison de
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ces derniers résultats doit permettre de définir des conditions préférentielles (ex. : chimie initiale
de ’effluent, charge a traiter) pour chacune des méthodes de traitement étudiées. Cela est 1’objet
du chapitre 5, dédié a la discussion des résultats obtenus. Cette discussion devrait permettre de
répondre a I’objectif général initial du projet, et donc fournir une identification d’un ensemble de
criteres d’intérét quant au choix des meilleures pratiques applicables pour le traitement des
contaminants azotés dans les eaux minicres salines. Enfin, le dernier chapitre, présentant les divers
conclusions et recommandations du présent projet, a pour objectif de dresser la liste des objectifs
généraux et spécifiques de 1 'étude atteints et propose des pistes d’études potentielles pour de futurs

travaux.



CHAPITRE2 REVUE DE LITTERATURE

L’exploitation des sites miniers peut impacter ’environnement, du fait de I’importance des
volumes de rejets liquides et solides qui y sont générés. Dans le cas de I’exploitation de gisement
aurifére, 1’utilisation d’explosifs de type ANFO, la plus fréquente (environ 80%) dans I'industrie
miniere, ou en émulsion (de I’ordre de 10 a 15 %) (Bailey et al., 2013), et la cyanuration du minerai
qui y ont lieu sont des sources majeures d’azote ammoniacal (N-NH3) et de contaminants azotés
(NO27, NOs37, CN", SCN", CNO") (Koren et al., 2000 ; Zaitsev et al., 2008). Outre une ¢ventuelle
toxicité, ceux-ci peuvent étre des sources d’eutrophisation, d’acidification ou d’anoxie des milieux
récepteurs (Bailey et al., 2013) et sont donc soumis a des normes environnementales de rejets

rendant nécessaire leur traitement (Gouvernement du Québec, 2025; Gouvernement du Canada,

2025).

Afin d’atteindre un enlévement suffisant pour répondre a ces objectifs 1égaux, différentes
alternatives de traitement s’offrent aux industriels du secteur minier (Jermakka et al., 2015). Cette
revue de littérature se propose donc de présenter un ensemble, non exhaustif, des méthodes
couramment utilisées. Les technologies membranaires, bien que permettant une haute efficacité de
traitement, sont limitées par le colmatage récurent des membranes lors du traitement d’effluents
hautement salins, tels que le sont généralement les effluents miniers. De plus, leur cotit énergétique
est élevé (Jermakka et al., 2015). L’alternative chimique, hautement efficiente, est limitée par la
dangerosité de certains réactifs (Cl2 ou ferrates par exemples). Elle peut aussi étre source d’une
éventuelle toxicité ainsi que d’une augmentation de la salinité pouvant affecter la qualité de
I’effluent produit (Jermakka et al., 2015). L’approvisionnement peut, de plus, s’avérer
particulierement ardu, notamment pour les sites nordiques plus isolés. L’alternative que représente
I’ozonation peut alors s’avérer intéressante, lors d’une diffusion en microbulles en particulier.
Outre sa haute efficacité, certains contaminants constitutifs des SDT, tels que le Br™ et le Cl°, des
effluents miniers pourraient avoir un effet catalytique sur I’oxydation des contaminants azotés lors

de I’ozonation a microbulles (Khuntia et al., 2013; Ryskie, 2017).

La voie biologique représente une autre alternative. Bien que les procédés biologiques puissent étre
fortement inhibés par la salinité (Bassin et al., 2012 ; Navada et al., 2021), les technologies

permettant le développement biologique sous forme de biofilm, et en particulier les MBBR,



s’averent particulieérement résilientes (Hoang et al., 2014 ; Kwofie et al., 2021 ; Villemur et al.,

2015). Ces procédés jouissent de cotits en réactifs et énergie plus modérés.

La recherche actuelle de modération des consommations en réactifs et en énergie des procédés de
traitement des effluents est aussi a 1’origine du regain d’intérét pour les procédés semi-passifs tels
que la promotion de 1’atténuation naturelle. La diversité des algues et des bactéries, ainsi que leur

capacité a se développer dans des milieux divers, en font alors une option intéressante.
2.1 Origines des contaminants azotés dans les eaux minieres

Les effluents miniers contiennent une grande variété de contaminants azotés, issus de sources
diverses. Par exemple, les SCN™ peuvent provenir de la réaction entre les ions CN-, utilisés lors de
la cyanuration dans les mines d’or et d’argent, et le soufre naturellement présent dans les gisements
(Koren et al., 2000 ; Zaitsev et al., 2008). Cette réaction est favorisée par la faible sélectivité des
CN". Le N-NH3 peut alors se former comme sous-produit de la dégradation du cyanure. Une autre
source de N-NH3 au sein des eaux minicres est l'utilisation d'explosifs contenant du nitrate
d'ammonium. Ceux-ci sont largement utilisés dans les opérations minieres a ciel ouvert et
souterraines en raison de leur grande efficacité et de leur cott relativement faible. Les explosifs de
type ANFO représentent environ 80% des besoins en explosifs dans l'industrie miniére (Bailey et
al., 2013). La contamination en N-NH3 peut aussi étre exacerbée par la dégradation de biomasse
(Chapman et al., 2007). Au cours de celle-ci, I’ammonification méne a la minéralisation de 1’azote

organique et donc a la formation de N-NH3s.
2.2 Aspects législatifs

L’activité miniere au Québec est principalement encadrée par un corpus législatif provincial
(Gouvernement du Québec, 2025 - Directive 019) et fédéral (Gouvernement du Canada, 2025 -
Réglement sur les mines de métaux et les mines de diamants, REMMD), imposant a 1’industriel
des criteres en termes de qualité physico-chimique des eaux de rejets (Tableau 2.1) ou de toxicité

des effluents.

La Directive 019 émet un certain nombre de recommandations, en termes de concentrations en
métaux et métalloides ou en matiéres en suspension notamment. Bien que celle-ci n’ait pas valeurs
de loi au méme titre qu’un réglement, elle est massivement utilisée pour la définition des objectifs

de traitement définis au sein des certificats d’autorisation d’exploiter en vertu de la Loi sur la



qualité de I’environnement (LQE). Le REMMD (Gouvernement du Canada, 2025) ajoute a la liste
des contaminants ciblés 1’azote ammoniacal sous forme non-ionis¢ NHs, celui-ci ne devant pas
dépasser 1 mg-N/L (0,5 mg-N/L pour la moyenne mensuelle). Cela correspond a une évolution

l1égislative récente (2021).

Tableau 2.1 : Concentrations en contaminants des effluents miniers maximales admissibles pour
rejet en milieu naturel (Gouvernement du Québec, 2025; Gouvernement du Canada, 2025)

Eléments Concentration moyenne mensuelle Concentration maximale instantanée
D019 REMMD D019 REMMD
Arsenic extractible 0,2 mg/L 0,10 mg/L 0,4 mg/L 0,20 mg/L
Cuivre extractible 0,3 mg/L 0,10 mg/L 0,6 mg/L 0,20 mg/L
Fer extractible 3 mg/L 6 mg/L
Nickel extractible 0,5 mg/L 0,25 mg/L 1 mg/L 0,50 mg/L
Plomb extractible 0,2 mg/L 0,08 mg/L 0,4 mg/L 0,16 mg/L
Zinc extractible 0,5 mg/L 0,40 mg/L 1 mg/L 0,80 mg/L
Cyanures totaux 1 mg/L 0,50 mg/L 2 mg/L 1,00 mg/L
Hydrocarbures - - 2 mg/L -
(C10-C50)
Matiéreg en 15 mg/L 15 mg/L 30 mg/L 30 mg/L
suspension
Radium 226 - 0,37 Bq/L - 1,11 Bg/L
Ammoniac non - 0,5 mg/L sous - 1 mg/L sous forme
ionisé forme d’azote (N) d’azote (N)

Les différents sites miniers peuvent étre soumis a des objectifs de traitement plus stricts définis au
sein de I’autorisation d’exploiter. Dans le cas de 1’exploitation de zone particuliérement sensible a
I’eutrophisation par exemple, une attention particuliere peut étre portée sur les différentes formes
présentes des trois ¢léments nutritifs que sont le carbone, le phosphore, mais aussi les composés
azotés, y compris les nitrates trés peu toxiques. Outre ces criteres chimiques, 1’effluent doit

répondre positivement a des tests écotoxicologiques.

Bien que ne faisant pas 1’objet de critére de rejet, la présence de certains contaminants, tels que
NOz27, CNO™ et SCN" par exemples, peut étre a ’origine de toxicité aigiie ou sublétale et donc
empécher le rejet de I’effluent en milieu naturel. La toxicité d’un contaminant peut étre estimée par
la détermination de la concentration pour laquelle 50% d’une population donnée subit une mortalité

(LC50) ou un retard de développement ou I’immobilisation des individus (EC50). L’apparition des



effets néfastes est dépendante du temps d’exposition. La législation en vigueur impose des essais
de 48h pour Daphnia magna et de 96h pour la truite arc-en-ciel pour un rejet en eaux douces. Cette
premicre présente une sensibilité particulierement importante a la présence de contaminant et peut
s’avérer étre a I’origine de non-conformité, notamment en cas de présence des contaminants azotés
tels que NH3, et dans une moindre mesure NO2, SCN™ et CNO", pour lesquels les LC50 sont de
I’ordre de seulement quelques mg/L (Tableau 2.2).

Tableau 2.2 : LC50 des contaminants azotés sur Daphnia magna

Contaminant LC50 (mg/L) Durée du test (h) References
NHj3 (non ionisé) 1,98 24 USEPA, 2013
NOs 2047 48 CCME, 2012
NOy 23 48 Eytcheson et al., 2018
CNO- 18 48 Dauchy et al., 1980
57,4 48
SCN- Gould et al., 2012
0,63-32 96

La toxicité de N-NH3 est principalement liée a la présence de sa forme non protonée NH3. Celle-ci
dépend du pH et de la température principalement (USEPA, 2013) :

1
1+10PKa(T)—pH)

Equation 2.1 : [NH3] = [N — NH;] .
La constante d’acidité du couple NH3/NH4" dépend, elle-méme, de la température et peut étre
déterminée par :

272992
T

Equation 2.2 : pK,(T) = 0,09018 + ,ou T est la température exprimée en K.

Le risque de toxicité¢ de N-NH3 se trouve alors particuliérement important pour des effluents ayant
un pH proche ou supérieur au pKa du couple NH3/NH4" (environ 9,25 a 25 °C) ou pour des

températures élevées.
2.3 Traitement des contaminants azotés dans les eaux miniéres

Les différentes technologies existantes (Tableau 2.3) pour I’enlévement des contaminants azotés
peuvent étre classées selon la nature du processus responsable du traitement, qu’il soit physique,
chimique ou biologique (Jermakka et al., 2015). Les techniques membranaires, comme 1’osmose

inverse, offrent une excellente qualité d’effluent, mais elles présentent des limites opérationnelles



importantes dans un contexte minier. Elles sont notamment sujettes a des colmatages fréquents,
accentués la présence de matieres dissoutes dans les effluents miniers (Jermakka et al., 2015
Papirio, 2012), et générent des saumures concentrées dont la gestion est coliteuse et contraignante
(Hoang et al., 2014). L’oxydation chimique, qu’elle soit réalisée par ajout d’oxydants puissants
(comme les ferrates par exemple) ou par des procédés électrochimiques, constitue une alternative.
Cette méthode peut atteindre un traitement important des contaminants azotés, y compris le N-
NHs, souvent difficile a oxyder, mais elles nécessitent des consommations €élevées en réactifs et/ou
en énergie (Gonzalez-Merchan et al., 2016 ; Marcotte, 2020). Ce besoin en intrants rend leur mise
en ceuvre particulierement complexe dans des contextes isolés, comme les mines nordiques, ou

I’approvisionnement en produits chimiques peut étre limité ou saisonnier (Ryskie, 2017).

A D’inverse, les traitements biologiques, bien qu’actifs et nécessitant un suivi opérationnel, se
distinguent par leur colt d’exploitation plus modéré et leur impact environnemental réduit. Ils
reposent principalement sur les processus de nitrification et de dénitrification, avec une efficacité
prouvée méme dans des effluents complexes, a condition que les conditions environnementales
(température, pH, salinité¢) soient adéquatement controlées (Hoang et al., 2014 ; Villemur et al.,
2015 ; Navada et al., 2021). Le développement de biofilms, notamment via les réacteurs MBBR,
améliore la résilience de ces procédés face aux inhibiteurs potentiellement présents dans les
effluents miniers (Papirio, 2012). Cela est aussi le cas pour les faibles températures (Young et al.,
2016). Enfin, une approche plus passive, comme la promotion de I’atténuation naturelle, s’avere
particulierement intéressante pour les sites a faibles charges ou en phase de fermeture (Chapman
et al., 2007). Cette méthode repose sur la croissance contrdlée d’algues et de bactéries capables
d’assimiler 1’azote, tout en minimisant les besoins en réactifs et en supervision (Li et al., 2022).
Malgré des cinétiques plus lentes, elle présente une solution économique et durable lorsque les

contraintes opérationnelles sont majeures.
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Tableau 2.3 : Avantages et limites des principales méthodes de traitement des contaminants
azotés présents dans des effluents miniers en contexte nordique

Méthode de
. L' 3 R 3 fr
traitement Avantage(s) imite(s) éférence(s)
Colmatage récurrent pour des
Traitements effluents fortement minéralisés
. Tres efficaces (> 95 %) . s Jermakka et al., 2015
membranaires Gestion de la saumure générée
Consommation en énergie
Difficultés
Oxydation Tres efficace d’qpprf}v1510nrllemept en
chimique S : reactifs pour les sites Jermakka et al., 2015
(chloration Nécessite un faible TRH nordiques
alcaline ou Peu influencé par de faibles Réactifs résiducls ou sous- | Gonzalez-Merchan et al., 2016
ferrates) températures produits d’oxydation
potentiellement toxiques
Trés efficace Sous-produits d’oxydation Khuntia et al., 2013
Ozonation a Nécessite un faible TRH (nanoparticules métalliques) Kie. 201
microbulles o ) potentiellement toxiques Ryskie, 2017
N’induit pas d’augmentation ) o M 2020
des maticres dissoutes Colits de traitement élevés arcotte,

Sensible a la présence
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2.3.1 Traitement actif

Les opportunités actives de traitement sont nombreuses. Celles-ci peuvent s’avérer
particuliérement intéressante pour le traitement de fortes charges, que ce soit par les concentrations
en contaminants ou de débits a traiter. Comme exposé précédemment, les techniques membranaires
ne semblent pas en mesure de fournir une réponse viable dans le cadre du traitement des effluents
miniers salins. L’oxydation par des oxydants chimiques (Tableau 2.4) tels que le peroxyde H202
(E® = 1,78 V) ou I’hypochlorite HCIO (E° = 1,49 V) est assez commune, notamment dans le cadre

de I’oxydation des cyanures.

Tableau 2.4 : Principaux agents chimiques utilisés comme oxydant pour le traitement des

effluents
Oxydant Réactions E’ (V) Références
Cl, gazeux Clhb+2e < 2CI 1,36 Zaviska et al., 2009
ClO ClO+H,O0+2e < Cl'+2 OH 0,84 Zaviska et al., 2009
HCIO HCIO+H'+2 ¢ & ClI' + H,O 1,49 Zaviska et al., 2009
Cl0O; dissout ClO; + e <> ClOy 1,27 Muruganandham et al., 2014
ClO4 ClOs +8H'+8 e « Cl +4 H,O 1,39 Zaviska et al., 2009
(o8 O;+2H " +2¢ < 0, +2 H,O 2,07 Muruganandham et al., 2014
O, dissout O, +4H +4¢ - 2H0 1,23 Muruganandham et al., 2014
H,0, H,O,+2H"+2¢ <« 2 H,O 1,78 Muruganandham et al., 2014
[FeOa]* FeOs” +8H" +3 ¢ « Fe’' + 7 H,0 2,20
(ferrates) FeOs~ + 8 H)0 +3 & <> Fe(OH); + 8 0 | 0,70 Gonzalez-Merchan etal., 2016

Le N-NHs est, en revanche, plus réfractaire et nécessite 1’utilisation d’agent oxydant plus puissant
(Jermakka et al., 2015 ; Gonzalez-Merchan et al., 2016). Un intérét particulier émerge en ce sens
pour de nouveaux oxydants, tels que les ferrates (E° = 2,20 V) (Gonzalez-Merchan et al., 2016).
Ces procédés sont généralement plus rapides et moins sensibles aux variations de pH, de
température ou a la présence d’autres contaminants toxiques pouvant inhiber les processus
biologiques (Jermakka et al., 2015). Leur production et/ou leur manipulation peut en revanche
s’avérer problématique et ne sont donc pas nécessairement adéquats au traitement des effluents

miniers.
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2.3.2 Ozonation a microbulles

Les méthodes traditionnelles de traitement de 1'ammoniac, telles que la nitrification biologique,
présentent des limites, notamment en termes d'efficacité et d'applicabilité a des chimies d'eau
variées (Jermakka et al., 2015). Par conséquent, les procédés d'oxydation avancés (POA), en
particulier I'ozonation, ont attiré 1'attention pour leur potentiel de dégradation de N-NH3 dans les
eaux minieres. Utilisé comme oxydant, O3 peut mener a la formation de diverses especes réactives
capables de dégrader N-NH3 (Khuntia et al., 2013; Ryskie, 2017). L'ozone est facilement généré a
partir de dioxygene (O2) et est connu comme étant un bon oxydant pour la dégradation de divers
composés présents dans les eaux minieres contaminées (Takahashi et al., 2012). Malgré les
limitations potentielles liées a une diffusion insuffisante de 1’0zone, causée par des bulles de taille
excessive, [’utilisation de diffuseurs générant des microbulles (< 50pum) améliore
significativement I’efficacité du procédé (Khuntia et al., 2013 ; Ryskie et al., 2020). La technologie
des microbulles améliore alors le transfert de masse de 1'ozone dans I'eau, ce qui permet d'améliorer
la cinétique de la réaction et d'accroitre I'efficacité de 1'oxydation (Ryskie et al., 2020). Pour une
quantité d’ozone dissous similaire, la diffusion par microbulles permet un enlévement environ 1,3
fois plus rapide que pour une diffusion plus grossiére (Takahashi et al., 2012). Cela s’explique par
I’augmentation de la surface d'interface gaz-liquide et la diminution de la vitesse d'ascension des

bulles d’ozone lors de la microdiffusion (Ryskie, 2017; Marcotte, 2020; Khuntia et al., 2013).

Afin d’étre optimale, I’0zonation peut en revanche nécessiter un ajustement du pH de ’effluent
aux alentours de 9 (Ryskie, 2017 ; Khuntia et al., 2013), permettant ainsi la formation d’hydroxyles
fortement oxydants. Dans ces conditions, une dégradation de plus de 95 % des SCN", CNO" et N-
NH3, sous forme de NO3", est obtenu avec un temps de résidence hydraulique (TRH) de I’ordre de
I’heure. Une oxydation de 100 mg/L de N-NH3 en 2 heures a ainsi été trouvée (Khuntia et al.,
2013). Des effets inhibiteurs liés a la présence de SCN™ et CNO" (Ryskie, 2017 ; Marcotte, 2020)
sur I’oxydation de N-NH3, ainsi que de la température (Marcotte, 2020) sur les performances de
traitement ont aussi été constatés. Les températures €levées augmentent généralement les taux de
réaction en raison d'une activité moléculaire accrue ; cependant, elles peuvent également entrainer
une décomposition accélérée et une plus faible solubilité de 1'0zone (Marcotte, 2020). Une plage
de température optimale (20-30 °C) est alors souvent recommandée pour une oxydation efficace
de N-NH3 par ozonation (Ryskie, 2017; Marcotte, 2020). Divers autres parametres peuvent influer

sur les performances d’ozonation. L’inhibition de 1’ozonation en présence de concentrations
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élevées en CO3?" a ainsi été documentée (Khunthia et al., 2013). Cela est particuliérement vrai a un
pH proche de la neutralité. A ’inverse, un effet catalytique est observé en présence de Br™ (> 75
mg/L). Cela est confirmé par les essais réalisés par Ryskie (2017), bien qu’une concentration plus
¢levée (500 mg/L) en Br ait été nécessaire afin d’obtenir un effet catalytique significatif. Un effet
similaire est suspecté en présence de ClI". Ainsi, bien que Khuntia et al. (2013) n’aient pas observé
de différences de cinétique entre 1’ozonation de solutions de sulfate et de chlorure d’ammonium,
I’étude de Marcotte (2020) a mis en €évidence un traitement plus rapide pour I’effluent le plus salin
riche en CI'. Cette différence a été attribuée a la forte concentration en CI', susceptible d’avoir
entrain¢ la formation de (per)chlorates, des oxydants puissants, pouvant avoir catalysé I’oxydation
des contaminants azotés. Cela accroit I’intérét que suscite une telle méthode de traitement qui
pourrait ainsi tirer profit de la forte salinit¢ des effluents miniers. De telles conditions peuvent
rendre le traitement biologique inopérant. Dans ces cas, 1’ozonation par microbulles constitue une
alternative crédible, bien que plus cotiteuse. A capacité équivalente (200 m*/h), le CAPEX estimé
est d’environ 15 M CANS pour ’ozonation, contre 3 M CANS$ pour un MBBR (Marcotte, 2020).
Cette évaluation du procédé biologique n’intégre cependant pas le chauffage de 1’effluent,
indispensable en climat froid pour maintenir les communautés bactériennes. En 1’intégrant, un
CAPEX allant du simple au double peut étre observé entre les MBBR et I’ozonation & microbulles
(Marcotte, 2020). En conséquence, 1’ozonation reste en général moins compétitive que le MBBR
pour de forts débits ou des charges €levées. D’autres critéres peuvent toutefois pencher en faveur
de ’ozonation : délais de mise en service, résilience du procédé¢, besoins en main-d’ceuvre et en
réactifs. Coté OPEX, on estime a 1,31 CANS$/m? pour une unité de 100 m*h et 5,81 CAN$/m?* pour
5 m*h. La main-d’ceuvre pese particulierement sur les petites installations. L’¢lectricité¢ dédiée a
la production d’Os et les réactifs d’ajustement du pH représentent respectivement ~0,47 et ~0,34
CANS$/m* (Marcotte, 2020). Ces chiffres reflétent un contexte canadien ou 1’électricité est peu
colteuse. Des sites alimentés par groupes électrogeénes subiraient alors un OPEX sensiblement plus
élevé.

L’ozonation catalytique, pouvant permettre une diminution de la consommation en 03 et donc de
I’OPEX, constitue 1’'une des principales voies de développement actuelles des procédés
d’ozonation (Cao et al., 2024; An et al., 2025). Selon An et al. (2025), celle-ci s’avere
particuliérement adaptée au traitement des effluents contaminés par N-NH3, en raison de son

efficacité, de sa rapidité et de sa compatibilité avec des matrices complexes (salinité élevée, métaux
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dissous, pH extréme). Ce procédé repose sur la décomposition de 1’ozone (Os) en radicaux
hydroxyles (OH) et superoxydes (O2") a la surface de catalyseurs solides, souvent a base d’oxydes
métalliques, tels que TiO2 par exemple, capables de transformer N-NH3 en N2 gazeux de maniére
sélective (Marcotte, 2020; Cao et al., 2024). Dans une étude récente, Cao et al. (2024) ont démontré
qu’un catalyseur nanostructuré Co/Mg(OH): permettait d’atteindre un rendement d’enlévement de
97,6 % de N-NH3 avec une sélectivité vers N2 de 92,3 % en 40 minutes, et ce, sans perte d’efficacité
apres plusieurs cycles. De leur c6té, An et al. (2025) ont évalué un systéme combinant ozonation
catalytique hétérogene et irradiation UV, atteignant une efficacité de 96,6 % de diminution d’azote
ammoniacal, contre 73,4 % avec I’ozone seul, tout en améliorant la minéralisation des composés
organiques (réduction du carbone organique total COT de 20 % supplémentaire). Ces résultats
différent de ceux obtenus par Ryskie (2017), pour lesquels le couplage d’une irradiation UV a
I’0ozonation a microbulles n’apportait pas de gain en efficacit¢é comparativement a 1’ozonation
seule. Une défaillance des lampes UV est cependant suspectée dans cette derni¢re étude. Dans
I’ensemble, 1’ozonation catalytique permet non seulement d’accélérer le traitement, mais aussi de
réduire la consommation de réactifs chimiques, tout en limitant la formation de sous-produits
potentiellement toxiques (Cao et al., 2024; An et al., 2025). Ces caractéristiques en font une option
durable, modulable et particulierement pertinente pour le traitement des eaux minicres complexes,

en phase avec les exigences réglementaires et environnementales croissantes de 1’industrie.
2.3.3 Traitement biologique

Les SCN™ et CNO™ peuvent aussi étre dégradés biologiquement (Equation 2.6), notamment par des
bactéries de type Thiobacilles (Potivichayanon et al., 2017; Villemur et al., 2015). Si certaines
d'entre elles peuvent assimiler ces contaminants, la plupart les utilisent comme donneurs
d'¢lectrons. Les accepteurs d'électrons sont alors généralement 'Oz, ou le NO3™ dans le cas de
Thiobacillus denitrificans, ce qui peut alors conduire a une dénitrification partielle de I'effluent ou
a une légere accumulation de NO2™ (Katayama et al., 1992). Les SCN" sont d'abord hydrolysés en
CNO" (Equation 2.3), ces derniers étant finalement hydrolysés pour former N-NH3 (Equation 2.4).
Le NH3 peut inhiber la dégradation des SCN™ et la nitrification dans un bioprocédé (Villemur et al.,
2015). Outre N-NH3, la dégradation des SCN est aussi source de SO4>, par oxydation du soufre
(Equation 2.5).

Equation 2.3 : SCN" + H20 — HzS + CNO
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Equation 2.4 CNO" + 2 H20 + H" — HCO3™ + NH4*

Equation 2.5 : H2S +2 02 — SO4* + 2 H'

La réaction globale de la biodégradation est alors donnée par I’équation suivante :
Equation 2.6 : SCN" + 3 H20 + 2 02 — HCO3™ + NH4" + SO4> + H*

De nombreuses souches microbiologiques sont capables de dégrader les thiocyanates. La majorité
d’entre elles sont de type autotrophe chimiolitotrophe et tirent le carbone nécessaire a leur
développement par assimilation du CO:z dissous et leur énergie de I’oxydation de composants
minéraux tels que NH3, H2S ou encore Fe?* (Tanabéne, 2016 ; Villemur et al., 2015). Certaines,
dont Acidithiobacillus thiosparus, anciennement connue sous le nom de Acidithiobacillus
thiocyanooxidans, peuvent répondre a leurs besoins en carbone et en azote par assimilation des
SCN- (Happold et al., 1954) et ainsi oxyder ces derniers, méme pour une contamination ¢élevée
jusqu’a une concentration de 50 mM, soit environ 3 g/L de SCN (Youatt, 1954). Bien
qu'autotrophes, les thiobacilles ont un taux de croissance élevé, proche de celui généralement
observé pour les populations hétérotrophes (Bougie, 2011). Cette importante formation de
biomasse peut notamment étre a ’origine de certains désagréments, tels que les problemes
mécaniques (bris d'essieu) lors de I'¢tape de traitement des SCN™ de 'UTFE (Unité de traitement

final des eaux) a la mine LaRonde (Bougie, 2011).

A la suite de la dégradation des SCN", une étape de nitrification peut alors étre avoir lieu. Celle-ci
est un processus biochimique dans lequel 1’azote ammoniacal va €tre successivement oxydé en
NO>™ (nitritation, Equation 2.7), puis en NOs™ (nitratation, Equation 2.8) en conditions aérobiques
et constitue le moyen le plus économique d'éliminer N-NH3 (Tchobanoglous et al., 2003 ; Hoang
et al., 2014; Ahmed et al., 2019). Les populations bactériennes majoritairement responsables de la
nitrification sont autotrophes et sont du genre Nitrosomonas, Nitrosococcus ou Nitrospira pour la
nitritation, et du genre Nitrobacter pour la nitratation (Zaitsev et al., 2008). Celles-ci sont
autotrophes. Une alcalinité suffisante est alors nécessaire a leur développement. Cette derniére
permet aussi le maintien du pH et de contrer I’acidification du milieu lors de la nitrification. A cette

fin, une consommation de 7,14 g-CaCOs/L par g-N/L a nitrifier est attendue (Hoang et al., 2014).
Equation 2.7 : NHs" +1,5 02 — NO2 + H2O + 2 H'

Equation 2.8 : NO2 + 0,5 02 — NO3°
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La nitrification peut étre fortement inhibée par de faibles températures (inférieures a 10 °C), et
méme s’avérer nulle a 6 °C ou moins (Tchobanoglous et al., 2003). Une efficacité de la nitrification
doublée pour une augmentation de 10 °C (Tchobanoglous et al., 2003) a ainsi été observée, ce qui
est relativement cohérent avec une diminution d'environ 80 % du taux d'oxydation biologique de
N-NH3 observée lors du passage de 20 a 1 °C (Hoang et al., 2014 ; Ahmed et al., 2019). Cela est
da aux effets de la température sur les cinétiques de développement des bactéries, presque 15 fois
plus faible a 5 °C qu’a 30 °C (Ahmed et al., 2019). La loi d’Arrhenius peut étre utilisée afin de
prédire le taux de croissance bactérien p2 (Equation 2.9), et donc I’enlévement de N-NH;3 k»
(Equation 2.10) a une température T2 comparativement a un état initial (T1, ki, p1) connu

(Tchobanoglous et al., 2003) :
Equation 2.9 : Hy = y.07277
Equation 2.10: k, =k,.0727T

Cela correspond a une cinétique d’ordre 0, ce qui a ¢été¢ fréquemment observée pour des
concentrations en N-NH3 supérieures a quelques mg/L (USEPA, 2013). Le coefficient 0 a été
déterminé par différentes études et est compris entre 1,03 et 1,15 (Aravinthan et al., 1998 ; Delatolla
et al., 2009 ; Hwang et Oleszkiewicz, 2007 ; Salvetti et al., 2006). Celui-ci dépend notamment des
conditions au sein du réacteur, de la balance des nutriments (Salvetti et al., 2006), du
développement sous forme de biofilm (Aravinthan et al., 1998), ou par le temps laissé pour
I’acclimatation des bactéries aux faibles températures (Hwang et Oleszkiewicz, 2007; Delatolla et

al., 2009).

Le pH au sein du réacteur est un autre parametre d’influence. La nitrification est optimale pour des
pH compris entre 7 et 8, les pH préférentiels de Nitrosomonas et Nitrobacter variant respectivement
de 7,9 a 8,2 et de 7,2 a 7,6 (Alleman et al., 1984). L’alcalinité doit, de plus, permettre de contrer
I’acidification liée a la nitrification afin de permettre le maintien de conditions optimales.
L’évolution du pH a également un effet sur les couples acidobasiques HNO2/NO2™ et NH4"/NH3,
HNO:2 et NH3 pouvant étre inhibiteurs (Anthonisen et al., 1976). Une inhibition de 1’oxydation du
N-NH3 a ainsi été observée a des concentrations de NH3 libre supérieures a 10 mg/L, tandis que
I’oxydation des NO:  était inhibée des 0,1 mg/L. (Anthonisen et al., 1976). Les populations
responsables de I’oxydation de ce dernier étant plus sensibles a la concentration en NH3 libre, une

accumulation de NO2™ peut alors avoir lieu.
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Bien opérées, ces différentes étapes permettent alors une oxydation totale des contaminants azotés.
Puisque les permis d’exploitation pouvant imposer des critéres de rejet relatifs aux NOs™, une étape
subséquente a la nitrification peut étre nécessaire. La dénitrification, processus biochimique
anaérobique qui utilise les NO3” comme accepteurs pour les électrons fournis par la dégradation du
carbone organique, menant alors a une désoxygénation des NO3", peut permettre de répondre a ces

objectifs. Celle-ci peut étre décomposée en différentes étapes successives (€quations 2.11 a 2.14) :

Equation 2.11 : NOs +2H'+2 e — NO>» + H20
Equation 2.12 : NO2 +2 H" + e — NO + H20
Equation 2.13 : 2NO+2H"+2e — N20 + H20
Equation 2.14 : N20 +2H' +2 ¢ — N2 + H20

Le processus complet peut s'exprimer sous forme d'une réaction d’oxydo-réduction équilibrée, par

laquelle NOs™ est entiérement réduit sous forme d'azote gazeux N2 (Equation 2.15).
Equation 2.15 : 2NOs +10e + 12 H" — N2 + 6 H20

La dénitrification peut, elle aussi, étre inhibée par des températures inférieures a 5°C
(Tchobanoglous et al., 2003), principalement du fait d’un déclin de 1’activité des populations
bactériennes permettant la dégradation du carbone organique et 1’assimilation de celui-ci par les
populations dénitrifiantes hétérotrophes, nécessaires a leur développement. Les sources de carbone
peuvent étre classées selon leur qualité, permettant ainsi d’évaluer leur capacité a soutenir le
développement microbiologique. Cet indice est déterminé par le nombre de dégradations
enzymatiques successives nécessaires pour rendre le carbone disponible pour les populations
microbiologiques, un nombre d’étapes important définissant alors une mauvaise qualité du
carbone. La qualité¢ diminue généralement avec la masse moléculaire du substrat, les sources plus
complexes étant plus difficilement assimilables, un déficit en carbone organique pouvant rendre la
dénitrification incompléte (De Filippis et al., 2013). Un exces de carbone organique peut toutefois
étre source d’inhibition de la dénitrification au profit du DNRA (Dissimilative Nitrate Reduction
to Ammonium) (van der Berg et al., 2015) et ainsi provoquer une accumulation de N-NH3 au sein
du systeme de traitement. Le choix de la source de carbone est donc trés important et peut avoir un
impact sur les performances d'un processus de dénitrification. La disponibilité, le colit et la facilité

de transport et de stockage peuvent étre des critéres décisifs dans ce choix, en particulier pour les
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sites miniers du Nord, éloignés des principales chaines d'approvisionnement. L'utilisation du
saccharose, bien que beaucoup moins documentée que des sources plus conventionnelles comme
le méthanol, I'é¢thanol ou les acétates, semble donc intéressante. Elle peut, cependant, 1égérement
favoriser la DNRA ou provoquer une accumulation temporaire de NO2™ (De Filippis et al., 2013;
Phung et al, 2014). La quantité de carbone organique nécessaire dépend de nombreux paramétres,
tels que la nature du composé contenant le carbone, la température, le TRH et le type de
développement (en suspension ou en biofilm) de la biomasse. Celle-ci, exprimée en g-DCO/g-N,

est généralement comprise entre 2,5 et 6 (Zaitsev et al., 2008, Papirio, 2012).

Afin de s’affranchir des besoins en source de carbone organique afin de soutenir la dénitrification,
la mise en place d’un traitement de dénitrification autotrophe peut s’avérer intéressante. Celle-ci
peut avoir lieu via le procédé Anammox. Celui-ci est un processus bactérien au cours duquel le N-

NH3 est oxydé par les NO2™ pour former une molécule d'azote gazeux (Equation 2.16) :
Equation 2.16 : NH4" + NO2” — N2 + 2 H20

La faisabilité du traitement par le procédé Anammox a été prouvée a 1’échelle du laboratoire
(Vazquez-Padin et al., 2009; Shaw et al., 2020) et permet d’éviter I’accumulation du N-NH3 dans
les effluents de mines d'or. Cependant, celui-ci nécessite un controle strict des conditions
opératoires, dont la température. Ainsi, bien que les populations Anammox puissent supporter des
températures faibles, jusqu’a -1°C (Vazquez-Padin et al., 2009), les conditions optimales se situent
plutét aux alentours de 37°C, I’activité dénitrifiante étant diminuée pour des températures
inférieures. Une autre problématique liée a cette approche est le manque de prédictibilité du
traitement pour des températures inférieures a 20°C (Vazquez-Padin et al., 2009). Le design de
I’unité de traitement s’aveére alors complexe. La faisabilité de ce traitement dés 12°C par I’ajout
d’étapes préalables de pré-nitrification de I’effluent et par I’acclimatation progressive des micro-
organismes aux faibles températures au sein d’un effluent synthétique a été démontré (Vazquez-
Padin et al., 2009). Cette derniere étude définit d’ailleurs la combinaison de la nitrification partielle
et de I’approche Anammox comme étant idéale pour I’enlévement du N-NH3 sans ajout de sources
de carbone organique. Elle peut de plus permettre de s’affranchir de toutes accumulation de NO2"
et NO3™ (Shaw et al., 2020). Cependant, afin d’étre pleinement efficace, le contrdle de la pré-
nitrification, et donc des populations biologiques responsables, est nécessaire (Vazquez-Padin et

al., 2009). Celui-ci répond au besoin d’inhibition du développement des BNO (bactéries nitrite



19

oxydantes) au profit des BAO (bactéries ammonium oxydantes) afin d’obtenir 1’oxydation de N-
NHs préférentiellement sous forme de NO2 et non de NOs". La balance adéquate entre ces
populations peut aussi étre obtenue lors du traitement d’effluents ayant une faible teneur en OD.
En effet, les BAO ayant plus d’affinit¢ a ’oxygeéne que les BNO (Shaw et al., 2020), le
développement de ces derniéres sera plus fortement impacté par de faibles teneurs en oxygene. Une
autre option consiste en une augmentation de la concentration en NH3 libre en élevant le pH, les
BAO ayant une meilleure résistance aux fortes concentrations que les BNO (Anthonisen et al.,
1976). Du fait de la complexité de I’approche Annamox et de sa faible résilience aux basses
températures, celle-ci ne s’avere pas optimale pour le traitement des eaux minicres en conditions

nordiques, notamment au Canada.

Un processus biologique de nitrification-dénitrification se termine généralement par un traitement
de polissage impliquant une réaération de 1'effluent. Dans un processus ou la nitrification et le
traitement de la maticre organique se produisent de maniére concomitante, les micro-organismes
hétérotrophes a croissance rapide, qui consomment du carbone organique, sont en concurrence
avec les micro-organismes autotrophes a croissance lente, ce qui entraine une diminution de la
nitrification (Hoang et al., 2014 ; Schopf et al., 2018). En raison des différences de taux de
croissance, un biofilm stratifié¢ se développe avec des bactéries hétérotrophes habitant les couches
superficielles. Cela pose un probléme pour les nitrifiants, qui seront alors plus affectés par la
limitation de la diffusion de 1'oxygene (Schopf et al., 2018). Cette compétition s’aveére moins

défavorable aux bactéries nitrifiantes a basse température (Hoang et al., 2014).
2.3.4 Inhibiteurs biologiques dans les effluents miniers

Divers inhibiteurs biologiques peuvent étre présents dans les eaux minicres (Tableau 2.5). La forte
salinité généralement observée pour les effluents miniers peut avoir un effet majeur sur 1’activité
biologique. Elle est notamment issue de I'utilisation de sels de déglacage et de 1’ajout de produits
chimiques lors du traitement du minerai ou des effluents. Une concentration importante de ces sels
dissous peut étre une source d’inhibition et affecter les performances des unités de traitement
biologique des eaux usées, pour des salinités supérieures a 10 %o (Bassin et al., 2012; Navada et
al., 2021). Cela s’explique notamment par I’impact de la salinité¢ sur certains parametres de
I’effluent tels que sa densité ou la pression osmotique (van Dam et al., 2014). Cela est

particulierement vrai en présence de Cl". L’inhibition se fait ressentir dés quelques mg/L de CI et
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s’accentue fortement au-dela de 6 mg/L (= 10 mg-NaCl/L) pour devenir quasi-compléte au-dessus
de 30 g/L, méme aprés acclimatation (Bassin et al., 2012). A I’inverse, le SO4> présente un pouvoir
inhibiteur nettement moindre : des effets significatifs apparaissent surtout au-dela d’environ 10
g-L™" de SO4*, touchant d’abord les NOB (Bassin et al., 2012). La faisabilité de la nitrification-
dénitrification d’effluents salins a tout de méme été démontrée, notamment lors de 1’utilisation
d’un inoculum prélevé sur les sédiments de bassin dans lequel les micro-organismes ont su
développer une tolérance du fait de modifications physiologiques ou du développement préférentiel
de taxons halotolérants (Grommen et al., 2005). L’acclimatation par stress osmotique provoqué par
une ¢lévation graduelle de la salinité est une autre alternative afin de diminuer I’inhibition
chronique (Andrade-Linares et al., 2016; Navada et Vadstein, 2022) ou de répondre a une
problématique de pics réguliers de la salinité¢ (Navada et Vadstein, 2022), menant a des inhibitions
ponctuelles. Ainsi, une filiere biologique de traitement par nitrification-dénitrification peut
permettre de répondre aux besoins en enlévement des contaminants azotés malgré les différentes
inhibitions pouvant altérer le développement bactérien, et ainsi produire un effluent de qualité

suffisante pour son rejet en milieu naturel.

La présence de fortes concentrations de N-NH3 peut étre une autre source d'inhibition de la
nitrification. A la suite d’un tel épisode d’inhibition, quelques semaines peuvent étre nécessaires
pour un retour a la normale aprés le rétablissement de conditions favorables (Villemur et al., 2015).
Le développement des BNO, responsables de la nitratation, peut étre tout particulicrement limitée
a des concentrations en NH3 libre supérieures a 1 mg/L (Anthonisen et al., 1976). Les BAO, a
'origine de la nitritation, sont moins sensibles, leur activité étant inhibée a partir de quelques
dizaines de mg/L (Anthonisen et al., 1976). La différence de résilience de ces deux populations a
la présence de NH3 peut conduire a une accumulation de NO:™ lors de la nitrification (Anthonisen
et al., 1976). Bien que cela puisse étre souhait¢ dans le cadre d'un procédé Annamox,
I'accumulation de NOz2", notamment sous sa forme HNOz2, peut alors étre une source d'inhibition

supplémentaire de la nitrification autotrophe (Anthonisen et al., 1976; Villemur et al., 2015).

La présence de métaux ou de métalloides peut aussi avoir un impact sur le développement
bactérien. Ainsi, alors que de faibles concentrations stimulent la croissance, des concentrations plus
¢levées peuvent affecter la dégradation des contaminants et ainsi rendre I'unité de traitement
inopérante (Stasinakis et al., 2003). Le nickel, le chrome et le cuivre sont admis comme étant des

inhibiteurs potentiels majeurs, des concentrations de 0,25 mg/L pour Ni et Cr et de 0,10 mg/L pour
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Cu pouvant inhiber la nitrification (Skinner et Walker, 1961), notamment du fait de la lyse
cellulaire, de la perturbation des processus enzymatiques ou de modification structurelle de ’ADN
(Sterritt et Lester, 1980). La valeur de I’IC50 du cuivre, concentration pour laquelle une inhibition
de 50% est observable, est comprise entre 0,08 et 40 mg/L (Skinner et Walker, 1961 ; Sterritt et
Lester, 1980 ; Cecen et al., 2010). Les différences notables entre ces valeurs peuvent s’expliquer
par la diversité des conditions : pH, concentrations en azote total et en mati€re en suspension, ou
encore la présence de substances pouvant mener a la formation de complexes (Cegen et al., 2010 ;
Sterritt et Lester, 1980), ainsi que par la diversité des méthodes de détermination de ’inhibition.
La spéciation doit aussi étre prise en compte. Celle-ci exerce une influence majeure sur la mobilité
et la biodisponibilité des métaux, et donc leurs toxicités. Dans le cas de Cu par exemple, la forme

ionique, et dans une moindre mesure certains complexes, provoquent une inhibition plus

importante (Cecen et al., 2010).

Tableau 2.5 : Principaux inhibiteurs biologiques pouvant se trouver dans les eaux minicres

s Population(s) Limite(s) L x
Eléments biologique(s) admissible(s) Remarque(s) Référence(s)
Cr Nitrifiantes (BNO et BAO) 0,25 mg/L ] Skmnerl ;gfvalker’
Inhibition fortement
dépendante de la Skinner et Walker,
i IC50 comprise entre spéciation du Cu 1961; Sterritt et
Cu Nitrifiantes (BNO et BAO) 0,08 et 40 mg/L (particuliérement Lester, 1980; Cegen
¢élevée pour la forme etal., 2010
ionique Cu*")
NH; BNO 1 mg-NHy/L [NH;] dépendant de | Anthonisen et al.,
(non ionisé) BAO ~ 10 mg-NHs/L T etpH 1976
Ni Nitrifiantes (BNO et BAO) 0,25 mg/L - Sklnnerl ;t6 ;’Valker,
Inhibition
particulicrement Anthonisen et al
NOy Nitrifiantes (BNO et BAO) ~2 mg-N/L marquée en cas de ?
. 1976
présence de HNO,
(a pH acide)
Peut-étre limité par Bassin et al., 2012;
Ltilisation dep Navada et al., 2021;
SDT Nitrifiantes (BNO et BAO) <10 %o . Andrade-Linares et
biomasse
céacclimatée al., 2016; Navada et
P Vadstein, 2022




22

Le développement des populations bactériennes sous forme de biofilm peut permettre de limiter
I’influence de ces différents agents inhibiteurs. Ainsi, bien que Harrison et al. (2004) n’aient
pas constaté de différences de concentrations inhibitrices entre des cultures en suspension et une
culture fixe mono-espéce, plusieurs études tendent a démontrer la résilience apportée par le
biofilm, permettant, par exemple, de lever ’inhibition liée a une concentration de 25 mg Cu/L
(Cegenetal., 2010). Le gain en résilience peut s’avérer particulierement important, I’inhibition
pouvant étre 600 fois plus faible pour les RBC que pour une culture libre (Teitzel et Parsek, 2003).
La technologie MBBR permet, elle aussi, une meilleure résistance a des conditions
environnementales défavorables telles que des wvariations de températures (Young et al.,
2016) ou la toxicité d’inhibiteurs, y compris le cuivre (Hoang et al., 2014). Cela peut s’expliquer
par la barriere structurelle formée par le biofilm sous forme de substances polymeres
extracellulaires réduisant 1’acces des toxines aux cellules au cceur du biofilm. La proximité entre
les micro-organismes au sein du biofilm favorise le transfert de geénes bénéfiques entre les
bactéries (Hoang et al., 2014 ; Young et al., 2016) et contribue, ainsi, aux bonnes performances des
procédés a biofilm. Des réacteurs a lit mouvant (Rotating Biological Contactor RBC, MBBR, etc.)
ont été développés et permettent une importante surface de biofilm, rendant possible de plus faibles
TRH et donc la diminution de la taille des installations. Ces technologies présentent généralement
une meilleure résilience a des phases de démarrage / arrét ou a I’exposition des populations du
biofilm a des stress (augmentation soudaine de facteurs inhibiteurs). De plus, elles présentent un
trés bon maintien de leurs propriétés hydrauliques, I’exces de biomasse y étant lessivé et ne créant
alors pas d’accumulation pouvant générer un colmatage, comme cela peut avoir lieu dans les
réacteurs a lit fixe. Ainsi, bien que les cotts inhérents (le garnissage, ainsi que sa mise en
mouvement par sur-aération ou par agitation mécanique notamment) soient plus importants que
pour d’autres technologies de bioréacteur, les RBC et MBBR sont I’objet de nombreuses

applications industrielles.
2.3.5 Contacteurs biologiques rotatifs (RBC)

Les RBC font I’objet de nombreuses applications industrielles, notamment dans le cadre du
traitement d’effluents domestiques en Europe et en Amérique du Nord (Mba et al., 1999). Les 4 a
12 segments reliés par un axe horizontal (Mba et al., 1999) les composant sont simultanément
exposés a I’air et aux eaux contaminées. La rotation des biodisques, généralement entre 1 et 10

RPM, peut avoir lieu grace a un moteur ou par brassage avec de 1’air comprimé (Patwardhan,
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2003). Cela permet la formation d’une couche mince d’effluent a la surface du biofilm et ainsi
d’optimiser les échanges entre celui-ci, I’atmosphere et les populations bactériennes. La principale
force des RBC réside dans leur haute surface de contact et de la formation de biofilm qui y a lieu,
permettant d’accommoder des charges en contaminants élevées, contrairement a des technologies
telles que les boues activées (Mba et al., 1999; Patwardhan, 2003). Ils présentent, de plus, des cotts
en énergie inférieurs a ces dernieres (Mba et al., 1999; Patwardhan, 2003). Les RBC font donc
I’objet de nombreuses applications industrielles, y compris pour le traitement des SCN™ et de N-
NH3 dans les effluents miniers (Bougie, 2011). Ils sont, en revanche, sources de problémes de bris,
notamment liés a la corrosion du moyeu. Celle-ci a lieu du fait de I’oxydation par 1’effluent ou par
I’activité¢ biologique. La réparation nécessite, alors, le changement complet des biodisques et
entraine donc des cotits ¢levés (Mba et al., 1999). L’usure étant amplifiée par la masse de biofilm
déposée sur les disques, il est primordial de maintenir celui-ci le plus fin possible, notamment par
augmentation de la vitesse de rotation (Mba et al., 1999), cette dernicre étant cependant source

d’une augmentation des cotts énergétiques.

Le complexe minier LaRonde, situé a Preissac en Abitibi, dans le nord-ouest du Québec (Bougie,
2011), est doté d’une capacité de traitement, notamment par cyanuration, de 7000 tonnes de minerai
par jour. Le site dispose de diverses installations de traitement de ses effluents contaminés, dont
I’usine de traitement des eaux (UTE), permettant principalement le traitement des CN". Le site
s’est, de plus, doté de 2 lignes de 4 RBC en 2004 afin de répondre au besoin d’enlévement des
contaminants azotés et des thiocyanates notamment. La capacité de traitement a ultérieurement été
augmentée par I’ajout de 2 nouvelles filieres, portant le total a 16 biodisques installés (4 filicres de
4 biodisques), représentant une surface de traitement d’un peu moins de 5 millions de pieds carré,
au sein de ’'UTFE. La mise en rotation des biodisques, d’un diametre de 12 m, et immergés a 80
% au sein de cuves en béton pouvant contenir chacune 200 000 L d’effluent, est assurée par 1’envoi
d’air comprimé au sein des diffuseurs, a une vitesse comprise entre 1 et 1,5 RPM. Les premiers
réacteurs de chacune des filieres sont dédiés a I’hydrolyse des SCN', les suivants étant congus pour
la nitrification. Les eaux des différentes filieres sont alors collectées et subissent une décantation
afin de limiter la quantit¢é de matiéres en suspension (MES), principalement composées de
biomasse morte, cette derniere étant acheminée vers le parc a résidus. Bien que le traitement ait
montré sa capacité a produire un effluent non-toxique, les performances de celui-ci sont entachées

par des problémes récurrents de bris, notamment au sein des premiers réacteurs de chaque filiere
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qui subissent la plus forte croissance de la biomasse (Bougie, 2011). Ces casses, causant non
seulement des cotlits ¢levés de réparation, mais aussi I’arrét temporaire des filieres, et donc une
perte de capacité de traitement, ont incité a la substitution progressive de certains des RBC par des

réacteurs de type MBBR.
2.3.6 Réacteurs biologiques a lit fluidisé (MBBR)

Les réacteurs a lits fluidisés MBBR ont été développés en Suede au début des années 1990 afin de
répondre aux limites des différents systémes alors disponibles (Ddegaard, 2006). L utilisation de
médias plastiques, fabriqués en polyéthyléne notamment, et entrainés au sein du réacteur par
I’aération ou par agitation mécanique permet une utilisation optimale du volume de celui-ci
(Ddegaard, 2006). Les médias présentent, de plus, de nombreuses stries. Cela permet d’augmenter
considérablement la surface disponible pour I’établissement du biofilm. De nombreux garnissages
commerciaux ont ainsi une surface spécifique allant de 500 a 1200 m*/m* (@degaard, 2006). Du
fait de I’érosion occasionnée par le choc entre les médias, la colonisation du support par le biofilm
se fait principalement sur les parois internes, entrainant alors une perte de prés de 30% de la surface
du support colonisable (Pastorelli et al., 1997). De plus, la diffusion des contaminants a travers le
biofilm ne se faisant sur une épaisseur que d’environ 100 pm, le maintien d’un biofilm fin est
primordial (@degaard, 2006). Celui-ci se fait grace aux turbulences au sein du réacteur permettant
le lessivage de la biomasse excédentaire. L’accumulation de cette derniére au sein des réacteurs,
associée a sa dégradation, peut mener a I’apparition de zones anoxiques, y compris pour des
réacteurs aérés, et limiter leur efficacité (@degaard, 2006). Le dimensionnement du systéme
d’aération doit alors faire I’objet d’une attention particuliére et permettre a la fois I’oxygénation de
I’eau contaminée et une bonne mise en mouvement du garnissage (Ddegaard, 2006). L’aération
des réacteurs contribue fortement aux besoins énergétiques des MBBR, pouvant représenter 70%
de la consommation totale (Wang et al., 2019 ; Tchobanoglous et al., 2003). Au cours du
fonctionnement d’une unit¢ MBBR, différents problémes impactant les performances peuvent
survenir, tels que le colmatage des installations, une agitation non-homogeéne ou une mauvaise
circulation des médias (Wang et al., 2019). Une autre source de perte de performance est
I’entartrage des médias, notamment pour les effluents ayant une forte charge en calcium ou en N-
NHs (Wang et al., 2019). La précipitation de I’effluent, fréquemment sous forme de struvite,
d’hématite, d’hydroxyapatite ou de maghemite (Wang et al., 2019), a lieu en cas de sursaturation

minérale et dépend principalement du pH et des concentrations en ions. Le dépot de minéraux sur
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les médias diminue leur surface spécifique, limitant alors la surface colonisable et donc le transfert
de masse entre I’effluent et le biofilm. L augmentation de la masse des médias peut, de plus, mener
a une augmentation de I’aération nécessaire a la fluidisation du garnissage, voire au dépdt des

médias au fond des réacteurs (@degaard, 20006).

Contrairement aux procédés de croissance en suspension plus conventionnels, les procédés a lit
fluidisé, et plus particuliérement les MBBR, ont démontré leur capacité a atteindre et a maintenir
la nitrification a basse température et sont donc prometteurs pour le traitement de N-NH3 dans les
effluents des mines d’or (Hoang et al., 2014 ; Ahmed et al., 2019 ; Young et al., 2016). La capacité
des réacteurs MBBR a s'adapter et a se rétablir rapidement apres les pics de température suggere
que les nitrifiants ne sont ni perdus ni lysés, mais plutdt maintenus dans le biofilm, ce qui laisse
supposer que les bactéries nitrifiantes existent a un niveau d'activité plus faible a des températures
plus basses (Hoang et al., 2014). De nombreux mode¢les dérivés de la loi d'Arrhenius permettent
d'estimer l'impact d'un changement de température sur l'activité biologique. Bien qu'un facteur 0
d'environ 1,08 soit couramment utilisé pour la nitrification, il s'est avéré surestimé pour les MBBR,

pour lesquels une étude a 10 et 4 °C a donné une valeur de 1,049 (Ahmed et al., 2019).

Lors d’épisodes d’inhibition, liés a des changements brusques de température par exemple, le
traitement MBBR peut étre source de modestes pics de nitrites, ceux-ci étant fortement atténués
aprés une courte période d'acclimatation (Young et al., 2016). Cela peut étre notamment da a une
diminution temporaire de 1'abondance relative de Nitrosospira, plus sensible a la température que
Nitrosomonas (Hoang et al., 2014). Outre la température, les MBBR présentent une résilience
particuliérement intéressante a d’autres inhibiteurs. Par rapport aux systemes de traitement par
croissance en suspension, les systémes a biofilms tels que les MBBR se sont révélés plus résistants
aux conditions environnementales défavorables telles que les fluctuations de température, les
basses températures (Young et al., 2016 ; Hoang et al., 2014), et la toxicité chimique, notamment
l'inhibition du cuivre (Schopf et al., 2018). Les biofilms constituent une barriere structurelle sous
la forme d'une substance polymeére extracellulaire (EPS) qui limite la pénétration des toxines dans
les cellules profondément enfouies (Schopf et al., 2018). Cette étude a évalué 1’effet de la présence
de Cu sur les performances de traitement d'une unit¢ MBBR de nitrification. Il a été constaté qu'une
concentration inférieure a 0,6 mg/L n'avait aucun effet sur I’oxydation biologique de N-NH3, mais
pouvait conduire a une accumulation de NO2" lorsqu'elle était supérieure a 0,3 mg/L (Schopf et al.,

2018). Par conséquent, pour les concentrations de cuivre typiques des effluents des mines d'or nord-
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américaines, la technologie MBBR peut fournir une nitrification suffisante, méme pour de fortes
contaminations en N-NH3 (Schopf et al., 2018). Il a également été démontré que les processus de
croissance de biofilms permettent d'atteindre des objectifs de traitement similaires a ceux des
systémes de croissance en suspension, tout en nécessitant une empreinte carbone et écologique plus
faible (@degaard, 2006), en raison de l'augmentation de la densité cellulaire dans le réacteur
(Schopf et al., 2018). Les MBBR apparaissent alors comme une alternative de choix. La
nitrification d'effluents miniers dans des réacteurs MBBR fait I'objet de différentes études.
Villemur et al. (2015), par exemple, étudient la dégradation des SCN" et la nitrification dans une
série de 4 réacteurs MBBR avec un TRH compris entre 10 et 40 h, le premier réacteur étant aéré
ou non. A I'exception des phases de démarrage et d'augmentation du débit d’alimentation, le SCN-
¢était completement oxydé a la sortie du 2éme réacteur et le N-NH3 a la sortie du 4éme réacteur. Un
traitement maximal de 2,3 g-N/m?/j a alors été obtenu a température ambiante (de 1’ordre de 20°C),
ce qui est cohérent avec les valeurs communément admises, de I’ordre de 2 g-N/m?%/j, pour un
réacteur nitrifiant MBBR (@degaard, 2006). Ce résultat est également similaire a celui obtenu par
Hoang et al. (2014) dans les mémes conditions de températures, bien quun TRH plus faible (1,5
h) ait été appliqué pour cette seconde étude. Ceci confirme le potentiel des MBBR a fournir une
nitrification efficace a faible TRH, et donc dans des réacteurs plus petits. L’étude de Villemur et
al. (2015) a également mis en évidence le gain potentiel en efficacité représenté par la recirculation
de l'effluent nitrifi¢ dans un ler réacteur anaérobie. L’enlévement supplémentaire de 1'azote a lieu
principalement par dénitrification, les SCN™ pouvant jouer le role de donneur d’¢électrons (Villemur

et al., 2015; Tanabéne, 2016).

La dénitrification des eaux miniéres, en particulier dans les réacteurs MBBR, est beaucoup moins
bien documentée. Dans 1'étude de Zaitsev et al. (2008), plus de 95% de traitement de NO3™ est
obtenu a 5 °C en ajoutant du méthanol a un taux de 3 kg-méthanol/kg-N-NOs™ au sein d’un procédé
MBBR. Une dénitrification instable (30-70 % des nitrates) est observée au cours des 6 premiers
mois, probablement due a une croissance lente des bactéries dénitrifiantes méthylotrophes a 5 °C.
Le taux de dénitrification atteint, de 4,1 g N-NO3"/m?/j, est significativement plus élevé que les
taux de dénitrification rapportés pour les réacteurs a bactéries en suspension alimentés avec du
méthanol ou de I'éthanol, plus généralement de I’ordre de 1 2 2 g N-NO3/m?/j a 5 °C (Hem et al.,
1994). Papirio (2012) a utilisé de 1'éthanol avec un rapport steechiométrique éthanol/nitrate de 0,42
(mol/mol) sous un TRH de 9 h dans un procédé de type FBR (Fluidized Bed Reactor). Les
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efficacités de traitement étaient alors en moyenne d'environ 65 et 75 % a 7-8 et 22 °C,
respectivement. Ces différentes études ont permis de confirmer la valeur des procédés permettant
une croissance sous forme de biofilm, tel que les MBBR, pour la nitrification-dénitrification des

effluents miniers, méme a basse température.

Outre la mine LaRonde, les réacteurs MBBR sont aussi utilisés pour le traitement des effluents sur
le site Eléonore (Vincent et al., 2016). Celui-ci, mis en fonction en 2014 en Baie-James (QC), a
connu des épisodes de toxicité des effluents sur les daphnies et truites en 2015, malgré une unité
existante dédiée a la précipitation des métaux et I’oxydation des cyanures. Les fortes concentrations
en N-NH3 et CNO™ peuvent en étre les origines. Le site s’est alors pourvu d’une unité de traitement
biologique des SCN™ et N-NH3, ’'UTEI (Usine de traitement des eaux industrielles). Une étude a
I’échelle pilote a permis de poser les bases de son dimensionnement. Elle a notamment permis de
valider I’efficacité d’une filiére de traitement composée de 4 réacteurs MBBR en série. Le premier
est alors dédié a la dégradation aérobique des SCN, le second a la nitrification et le troisiéme a la
dénitrification. Le dernier réacteur permet, quant a lui, 1I’oxydation de 1’exces de carbone organique
de la dénitrification. Cette configuration a permis la production d’un effluent non-toxique, méme
pour de faibles températures. A 1’échelle industrielle, un systéme de chauffage de 1’effluent a tout
de méme été ajouté. Celui-ci permet un développement plus rapide du biofilm pendant le
démarrage, un meilleur rétablissement de la biomasse a la suite d’un épisode de mortalité, ou
encore d’accommoder des pics de contaminants en période hivernale. Du fait de la faible toxicité
des nitrates et de 1’absence d’une concentration limite de rejet, I’étape de dénitrification a été
retirée. L’UTEI est entrée en fonctionnement en 2017. Celle-ci a une capacité de traitement a 8 °C
de 147 kg-N/j sous formes de cyanures et dérivés (CN-, CNO", SCN") et de 462 kg-N/j sous forme
de N-NH3s. Bien que I'unité ait été¢ dimensionnée pour un fonctionnement a 8 °C (maintenue au
cours du premier hiver), une diminution du chauffage a ét¢ décidée afin de limiter les cofits
d’exploitation. Celui-ci, fixé a seulement 3 °C, permet d’éviter le bris 1i¢ au gel. Une nitrification
compléte a été obtenue, aucune accumulation de N-NH3 ou de NO2™ n’étant observée, et ce méme

lors d’un épisode de forte pluviométrie ayant entrainé un doublement des débits a traiter.

Bien que les MBBR soient considérés comme des technologies matures, ils continuent de faire
I’objet de nombreuses recherches visant a surmonter certaines limites persistantes (Makki et al.,
2025). Les performances de ces systémes sont notamment affectées dans des conditions extrémes,

telles que les fortes salinités (Navada et Vadstein, 2022) ou les températures hivernales rencontrées
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en milieu nordique (Ren et al., 2025). A ce titre, Ren et al. (2025) ont démontré qu’une gestion
saisonniere adaptée des charges en N-NHs, avec un apport soutenu a 1’automne, favorise la
formation d’un biofilm plus mince mais plus dense, améliorant significativement la nitrification en
période froide. Parall¢lement, des procédés biologiques innovants sont également étudiés. Qiu et
al. (2025) ont montré que les systétmes IFAS (Integrated Fixed-film Activated Sludge), qui
combinent biomasse libre et biofilm fix¢é, surpassent les MBBR en conditions salines en maintenant
une diversité fonctionnelle accrue des communautés nitrifiantes et dénitrifiantes. Cette
configuration permet notamment de limiter 1’inhibition de 1’ammonia monooxygenase (AMO) et
de la nitrite réductase, deux enzymes clés affectées par la salinité. Aktan et al. (2025) proposent
pour leur part un procédé en deux étapes combinant la nitrification dans un réacteur MBBR et la
dénitrification autotrophe en colonne. Ce systéme, reposant sur I’oxydation du soufre ¢lémentaire
comme donneur d’électrons, atteint des rendements d’enlévement de 90 % pour les nitrites et de
85 % pour les nitrates. Il offre en outre une grande stabilité opérationnelle, sans nécessiter 1’ajout
de carbone organique externe, ce qui réduit a la fois les colits d’exploitation, la consommation

énergétique et les émissions potentielles de COa.
2.3.7 Traitement (semi-)passif

I1 existe naturellement de nombreuses interactions entre la biomasse (végétaux, micro-organismes),
les sédiments, I’eau et I’atmosphére dans les écosystémes. L’enlévement de I’azote total (TN) peut
alors y étre régi par des phénomenes de volatilisation, de nitrification-dénitrification, d’assimilation
par les macrophytes et phytoplanctons, par sorption sur la biomasse ou les sédiments, ou encore
par sédimentation (Reddy et De Laune, 2022). La nitrification-dénitrification est généralement le
phénomeéne majoritairement responsable de I’enlévement de 1’azote (Vymazal, 2007). De
nombreux procédés s’appuyant sur ces phénomenes naturels, pouvant notamment avoir lieu au sein
de marais épurateurs, existent. Ceux-ci jouissent notamment de cotts en réactifs et en énergie, ainsi
que de besoins en suivi, bien plus modéré que ceux des procédés plus conventionnels actifs. Leur
utilisation peut, en revanche, étre limitée pour de forte contamination des effluents ou pour
d’importants volumes a traiter. Leur déploiement implique souvent une exigence élevée en termes

de surface disponible au sol.

Divers agents biologiques peuvent intervenir sur le cycle de 1’azote en contexte minier. Les algues

en font partie et sont des organismes photosynthétiques comprenant des milliers d'espéces
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aquatiques, dont la majorité est photoautotrophe (Ali et al., 2022). Bien que la phycoremédiation
(procédé de traitement utilisant des algues) reste marginale dans les applications de traitement des
eaux usées, elle a fait I'objet de nombreuses études depuis le début du 20eéme siecle (Li et al., 2022).
La recherche de procédés toujours plus économes en énergie a suscité un regain d'intérét pour la
possibilité d'exploiter la capacité des algues a éliminer de nombreux contaminants, ces procédés
présentant une efficacité énergétique et économique supérieure a celle des procédés conventionnels
(par exemple, le procédé de coagulation/floculation et le procédé de boues activées) ou des
procédés de traitement avancés (par exemple, les technologies membranaires et les procédés
d'oxydation avancé) (Li et al., 2022 ; Ali et al., 2022). Les algues peuvent, de plus, se développer
dans des environnements hautement contaminés. A titre d'exemple, Nanda et al. (2021) ont étudié
la tolérance de diverses souches d'algues au Pb(II) et au Cd(II). L'IC50, la concentration menant a
une diminution de 50% du développement de la population testée, était de I'ordre de 80 mg/L pour
le CdCl2 et atteignait 400 - 500 mg/L pour le PbClz. En comparaison, une inhibition de plus de
90% de l'activité nitrifiante microbienne est observée pour des concentrations de Cd de I'ordre de
10 mg/L (Semerci et Cegen, 2007), ce qui prouve la résilience des systémes de phycoremédiation
et leur capacité a traiter des effluents avec des niveaux d'inhibiteurs plus élevés. L'utilisation de
souches endémiques, ayant poussé dans des conditions similaires, peut encore accroitre la
robustesse des processus de phycoremédiation (Li et al., 2022). Cette capacité a croitre malgré des
concentrations ¢levées de métaux et de métalloides peut s'expliquer par la capacité des algues a
adsorber ces substances a leur surface, qui présente de nombreux sites fonctionnels différents (Ali
et al., 2022), les rendant indisponibles pour la biomasse interne. Do et al. (2021), par exemple, ont
étudié le potentiel d'une souche de microalgues, Chlorella sorokiniana, pour le traitement
biologique de deux concentrés d'osmose inverse (OI), 'un d'entre eux ayant une salinité ¢levée, en
raison de concentrations élevées de C1" (1,6 g/L), Na* (1,1 g/L) et de certains métaux et métalloides
tels que Mn (3,8 mg/L) et Ni (0,8 mg/L). L'étude a prouvé que la culture de microalgues peut étre

utilisée comme une stratégie efficace pour enlever les nutriments et les métaux de 1'Ol.

Au sein d’un environnement complexe tel qu’un bassin d’eaux miniéres, de nombreux processus
biogéochimiques peuvent impliquer les contaminants azotés. Comme mentionné précédemment,
I’assimilation par les algues est 'un d’eux. Des processus bactériens tels que la nitrification-
dénitrification en est un autre. Cette derniére a d’ailleurs jou¢ un role majeur dans I’enlévement

des contaminants azotés dans un marais épurateur (Vymazal, 2007). Une activité symbiotique entre
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les algues et les bactéries peut aussi étre observée (Reddy et De Laune, 2022; Ali et al., 2022).
L’immobilisation de métaux, tels que Cu par exemple, lors de la croissance des algues et permettant
un développement des populations bactériennes en est un exemple (Ali et al., 2022). L’oxygénation
de I’effluent par la photosynthése peut aussi stimuler la nitrification (Reddy et De Laune, 2022).
L’accumulation d’algues en décomposition au fond des bassins peut fournir le carbone organique
et les conditions anoxiques nécessaires a la dénitrification (Vymazal, 2007). Cette dernic¢re peut
cependant étre source de remobilisation de N-NH3 (Chapman et al., 2007), par ammonification de
la matiére organique principalement. Bien que généralement plus minoritaires, I’enlévement des
contaminants azotés peut étre complété par d’autres procédés biologiques (Anammox,
dénitrification autotrophe), ou par des processus physico-chimiques tels que 1’adsorption sur les
sédiments et la biomasse ou 1’oxydation chimique et par les UV solaires notamment (Vymazal,

2007; Reddy et De Laune, 2022).

L'un des principaux inconvénients de la phycoremédiation est toutefois la nécessité de récolter la
biomasse, car sa dégradation peut entrainer la remobilisation des contaminants enlevés. Cet
inconvénient peut étre compensé par la possibilité de valoriser la biomasse, grace a I'extraction
d'acides gras et a la production de biocarburants (Li et al., 2022). L'augmentation de la production
de métabolites et de lipides par les algues exposées a de fortes concentrations en métaux en fait, de
plus, une solution intéressante pour le traitement des eaux minicres (Ali et al., 2022). Une autre
alternative de valorisation est basée sur la production de charbon actif, qui peut ensuite étre utilisé
pour la sorption des métaux. Une telle approche a été utilisée pour le traitement du Cr(VI),
permettant la sorption de 15,24 mg/g de biomasse (Afshin et al., 2021) pour des effluents
synthétiques contenant initialement entre 50 et 100 mg/L de Cr(VI).

2.3.8 Réhabilitation du site minier Colomac

Bien que les applications minieres de la phycoremédiation soient actuellement limitées, quelques
études ont été menées pour examiner les avantages des processus a base d'algues pour la
décontamination de 1'eau des mines. La réhabilitation du site minier abandonné de Colomac, dans
les Territoires du Nord-Ouest, est I'une de ces études. Celle-ci fait I’objet de I’article de Chapman
et al. (2007). Pendant I'exploitation du site minier, 1'eau de cyanuration a été stockée dans l'aire de
confinement des résidus construite dans les bassins des lacs Tailings et Spruce (TCA). A l'origine,

l'aire de confinement des résidus avait été autorisée en tant qu'installation a rejet nul. Les résidus
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n'ont donc pas été traités pour éliminer le cyanure pendant les opérations. Lorsque le niveau d'eau
du bassin a augment¢ et que sa capacité de stockage maximale a été atteinte, 1'eau contaminée a été
transférée dans le lac de la fosse de la zone 2 pour la premiere fois en 1998. Cette opération a été
répétée en 2004 et 2006. La qualité de 1'eau s'est alors révélée similaire pour les deux zones, mais
avec des concentrations plus faibles pour la zone 2. Une stratégie de traitement a alors di étre
définie. Différentes alternatives (chloration alcaline au point de rupture, traitement biologique actif
dans un contacteur biologique rotatif RBC, promotion de I’atténuation naturelle) ont alors été
envisagées. Cette dernicre a été retenue comme stratégie privilégiée, et éventuellement la
chloration pour augmenter temporairement la capacité de traitement, et a ét¢ mise en ceuvre en
2002. Douze tonnes de MAP ont été utilisées pour le lac de résidus (= 3,12 millions de m?) et 24
tonnes ont été nécessaires pour le lac de la fosse de la zone 2 (6,44 millions de m*). Le MAP a été
appliqué a la surface des lacs juste avant le dégel afin de favoriser la dissolution du MAP
relativement peu soluble. L'objectif était alors d'atteindre une concentration de 1 mg/L de Prwt. En
mai 2003, 9 tonnes supplémentaires de MAP ont été ajoutées a chaque masse d'eau pour augmenter
le niveau de phosphore. Depuis lors, aucun ajout supplémentaire de phosphore n'a été effectué.
Une surveillance bimensuelle (pH, POR, oxygéne dissous, NH4", identification des algues et des
bactéries) de 1'eau a différents endroits et a différentes profondeurs a ensuite été mise en place. Le
cyanure total et le cyanure WAD (a acide faible dissociable) ont été rapidement éliminés et sont
devenus inférieurs aux limites de la licence de rejet de l'eau de 0,1 mg/L et 0,025 mg/L
respectivement en 2004 dans le TCA. Les concentrations de thiocyanate ont diminué en I'espace
de quelques mois apres I'ajout initial de phosphore et se situent constamment sous le seuil de
détection, bien en de¢a des 3 mg/L de la limite de la licence. Cette diminution a été plus importante
que celle estimée si aucun ajout de MAP n'avait été effectué. Le N-NH3 a été plus long a traiter et
se situait encore a 20,9 mg/L et 12,5 mg/L en septembre 2003 et 2004 respectivement. Il a continué
a diminuer au cours des années suivantes pour atteindre 2,1 mg/L en 2006. Les NOs', initialement
plus faibles, ont suivi la méme tendance, tandis que les NO2™ sont restés constamment trés faibles
(< 0,4 mg/L). Ces diminutions ont été accompagnées par des diminutions de Pt et POs>. Une
augmentation des concentrations en nutriments (N-NH3, PO4>, Pi) a été observée en hiver, allant

jusqu'a une remobilisation de I’ordre 150 mg/m?/j pour N-NH.

Bien que la méme procédure ait été appliquée pour la zone 2, les résultats ont été trés différents.

Ceci est di a la profondeur importante (100 m) de ce lac. La profondeur du mélange dans la fosse
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de la zone 2 a été estimée a 15 a 20 m, inférieure a la profondeur de 100 m de la fosse. L'atténuation
naturelle du SCN" était donc limitée a la partie supérieure de la colonne d'eau, ou elle était similaire
a celle observée pour le TCA. L'absence de formation de NO3™ et de NO2™ pendant la période de
diminution maximale des concentrations en N-NH3 était également un signe de 1'absence de
processus de nitrification biologique, qui a été attribuée & un manque d'oxygene. Un programme
d'aération en profondeur a donc été¢ mis en ceuvre en 2006 afin d'homogénéiser complétement la
colonne d'eau et de promouvoir 1'oxydation des SCN" contenus dans les eaux plus profondes en
introduisant de 1'oxygene. Une diminution rapide des quantités de SCN™ contenues dans le lac a
alors été observée. Méme si le traitement du N-NHsz a eu lieu dans la colonne d'eau (par
volatilisation, oxydation ou assimilation par les algues), les concentrations ont eu tendance a
augmenter dans un premier temps. Cela est di au fait que le taux d'oxydation du SCN™ dépassait le
taux de traitement de N-NH3. Aprés oxydation totale du SCN, celle de N-NH3 a progressé a des
taux comparables a ceux observés avant le fonctionnement de 1'aération. Le NOs™ a été généré a un
rythme similaire a celui de I'oxydation du N-NH3, ce qui suggére que la majeure partiec de N-NH3
a ¢été nitrifiée. Cette hypothese a été¢ confirmée par la formation de NOz", un intermédiaire de la
nitrification. La promotion de ’atténuation naturelle, par I'ajout de phosphore, combinée a une
meilleure gestion de I'eau, s'est finalement avérée étre une méthode tres rentable de gestion de 1'eau
contaminée dans la fosse TCA et la zone 2 et a ainsi permis d'économiser, par rapport au traitement

chimique traditionnel, plusieurs millions de dollars.
2.3.9 Autres études

L'intérét potentiel de I'utilisation d'un procédé a base d'algues pour le traitement des eaux miniéres
a été confirmé plus récemment (Marcotte et al., 2023). Dans cette étude, différents dosages de PO4*-
(0 a 8 mg/L) et éventuellement de multivitamine ou de vitamine B12 ont été ajoutés a un effluent
minier salin. Sur la base de preuves visuelles, cohérentes avec le pH et les concentrations d'azote
ammoniacal enregistrées, la croissance accrue des algues a été la plus importante pour 0,5, 1 et 2
mg-PO+*/L et a conduit 2 un taux élevé de traitement de N-NH3s. Celui-ci était plus faible
lorsqu'aucun phosphate n'était ajouté et pour 4 mg-PO4>/L, et méme trés faibles lorsque 8 mg-
PO4*/L étaient appliqués. Cela montre que le phosphore, qui est a l'origine le nutriment limitant
dans 1'effluent minier testé, peut également conduire a l'inhibition de la croissance des algues s'il
est en exces. Ceci a démontré qu'un ajout de 0,5 a 2,0 mg de P-PO4*/L pouvait améliorer

l'atténuation naturelle de 1'azote ammoniacal sur le site de la mine. Pour ces dosages, le traitement
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de pres de 90 % de N-NH3 a été observé en 24 jours. Cet essai en laboratoire a été suivi d'un essai
a grande échelle. 3650 m? d'eau contaminée ont donc été pompés dans un étang revétu d’une
membrane (profondeur moyenne de I'eau de 1,3 m), ou environ 1 mg de PO4>/L a été ajouté, en
ajoutant 11,5 kg de phosphate monoammonique (MAP). La qualité de 1'eau a ensuite été contrdlée
pendant les 68 jours de 1'essai. Aucune différence significative n'a été constatée en fonction de la
profondeur. Alors que les sédiments présents au fond du bassin étaient initialement visibles, la
turbidité¢ a rapidement augmenté, rendant I'eau opaque aprés seulement 2 jours et restant ainsi
jusqu'a la fin de I'essai. Ce phénomene est di a une forte croissance des populations de microalgues,
qui a entrainé une diminution des concentrations de N-NH3 de 70 a un peu moins de 50 mg/L en
68 jours. La baisse des concentrations de N-NH3 a été particuliérement notable au cours des 12
premiers jours, comme pour l'essai a I'échelle du laboratoire, ce qui correspond a la période de
croissance maximale des algues. Méme si une légeére diminution était attendue, les performances
du traitement étaient en revanche significativement inférieures a celles obtenues a I'échelle du

laboratoire et nécessitent donc de plus profondes investigations.

2.4 Utilisation des données isotopiques pour la détermination des origines et

du devenir des contaminants azotés

Selon leurs sources et leurs transformations, les différentes espéces azotées peuvent présenter des
compositions isotopiques distinctes (Coplen et al.,2002). Les compositions isotopiques de I’azote
(8!°N) pour divers produits azotés (incluant des fertilisants) commerciaux ont été auparavant
inventoriées (Coplen et al., 2002). Les valeurs sont généralement comprises entre -5%o et +15%o
pour les sels d’ammonium et entre -20%o0 et +15%o0 pour les nitrates. Ces contrastes dans les
compositions isotopiques de différents produits azotés représentent une opportunité pour
I’utilisation du tragage isotopique dans la perspective de suivre les sources et la migration de
contaminants dans 1’hydrosphére. Une telle approche (5'°N-NH3, §'"°N-NOs™ et §'%0-NO3") a
notamment été utilisée afin d’évaluer les impacts de I’utilisation d’explosifs de type ANFO et de
cyanure de sodium au sein de mines d’or comme sources de contamination en N-NH3 et NOs™ de
trois lacs situés au sein de deux districts miniers au nord de la Su¢de (Widerlund et al., 2014). Le
tragage isotopique a aussi permis d’identifier et de quantifier les sources de NOs™ des lixiviats issus
de stériles de charbon se déversant au sein de la riviere Elk River, au sud de la Colombie

Britannique (Mahmood et al., 2017). Cette é¢tude a permis d’identifier ’utilisation des explosifs
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comme étant la source principale de contamination en NOs™. La composition isotopique (8'°N-NHs,
8SN-NOs™ et §'%0-NOs3") montre que ces derniers sont issus de la nitrification au cours de
I’écoulement de lixiviats d’explosifs riches en N-NHs. Cette étude a permis d’établir un lien entre
I’augmentation de la concentration en NO3™ dans la riviére et le volume de stériles générés sur le
site minier adjacent. Une partie des NO3™ produits par I’oxydation des résidus d’explosifs se trouve,
cependant, réduits au sein de stériles saturés en eau. Le tracage isotopique s appuyant sur les §'°N-
NOs™ et §'80-NOs™ a permis d’identifier la dénitrification biologique comme étant la cause de cette
diminution des NO3™ en zone anoxique sur le site minier d’Elk River, en Colombie Britannique
(Hendry et al., 2018). Cette constatation est a 1’origine de la mise en place d’essais in-situ de
promotion de I’atténuation naturelle a grande échelle par ajout de méthanol (Hendry et al., 2023).
Cette derniére étude a démontré que I’approche isotopique double, basée sur les signatures 6'°N et
0'%0 du nitrate, permettait d’estimer avec une grande fiabilité la fraction de NOs™ résiduel dans un
aquifére soumis a une bioremédiation active. Les résultats obtenus par cette méthode étaient en
excellent accord avec ceux issus de 1’approche conventionnelle fondée sur la mesure des
concentrations en NOs~ et en Br™ (traceur conservatif). Cette convergence méthodologique valide
la robustesse de 1’outil isotopique pour le suivi quantitatif de la dénitrification in situ, méme dans

des environnements complexes comme les zones saturées des stériles miniers.

Bosman (2009) a, pour sa part, utilisé des données 3'°N-NOs et §'30-NO;" et une caractérisation
chimique (N-NH3, NO2", NOs) de I’eau afin d’identifier les sources de contamination en NO3"
d’eau de distribution au sein d’une école avoisinant une mine a ciel ouvert dans la province de
Limpopo, en Afrique du Sud. Cette étude a permis de lier les problémes de contamination dans la
région avec les activités minicres, ce qui a été corroboré par une étude portant sur les sources de
contamination par un couplage d’analyses chimiques avec une approche multi-isotopique (8°H-
H>0, §'80-H:0, §**S-S04%, §'80-S04*, §'°N-NO;3 et §'%0-NO3") (Ihlenfeld et al., 2009). Cette
¢tude permis d’expliquer la contamination par 1’écoulement de lixiviats depuis la zone de stockage
de stériles miniers ou depuis des installations domestiques et agricoles. L utilisation des données
isotopiques peut ainsi s’avérer €tre un puissant outil pour I’identification de sources de

contamination des aquiféres par des activités anthropiques, y compris miniéres.

De nombreux processus biogéochimiques impliquant la transformation des especes azotées
peuvent également engendrer des fractionnements isotopiques. Ces processus exercent une

influence sur la composition isotopique de 1’azote et de I’oxygene dans les especes azotées. Par
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exemple, la dénitrification biologique, entraine une diminution de la concentration en NO3
accompagnée d’un enrichissement en isotopes lourds au sein des NOs™ résiduels. Le suivi des
concentrations et de la composition isotopique des especes azotées peut ainsi contribuer a
I’identification et a la quantification de processus de dénitrification notamment dans les eaux
minieres (Marcotte et al., 2022). Cette approche a été utilisée avec succes a 1’échelle du site minier
suédois de Kiruna, la plus grande mine souterraine de fer au monde (Nilsson et Widerlund, 2017).
L’¢étude précitée a notamment permis de mettre en évidence I’influence de réactions de nitrification,

de volatilisation de I'ammoniac et d'adsorption de 'ammonium dans les eaux du site minier.

L’ampleur du fractionnement isotopique est définie par le facteur de fractionnement isotopique o
(Equation 2.17), lequel est 1ié mathématiquement a 1’enrichissement isotopique € (Equation 2.18).
Pour les isotopes de I’oxygene et de ’azote, le rapport isotopique R des réactifs et produits est
défini, par convention, comme étant le ratio de 1’abondance en isotopes lourds d’une substance

donnée sur I’abondance en isotopes 1égers (**O/1%0 et "N/M“N).

’ . . produits __ Rproduits _ 1

Equation 2.17 : réactifs — R.. ... _ _reactifs
réactifs Xproduits

. . X produits __ produits

Equation 2.18 : Eréactifs = 1000 (aréactifs 1)

Du fait des faibles variations des rapports isotopiques R généralement observées, ceux-ci sont
fréquemment exprimés sous leur forme relative 6 (exprimée en %o par rapport a un standard de
référence). Les mesures conjointes des ratios isotopiques dans 1’échantillon (Rech) et dans un
matériau de référence (Rrer) permet alors d’en déterminer la valeur (Equation 2.19). Dans le cas des
données isotopiques de 1’oxygeéne et de 1’azote, les valeurs sont exprimées par rapport aux
standards de référence VSMOW (Vienna Standard Mean Ocean Water) pour 1’oxygene et a I’azote

atmosphérique (Air-N2) pour I’azote.

Equation 2.19 : Sech = (2‘”’ — 1) * 1000
réf

Au sein d’un systéme non réalimenté en réactifs, les divers processus biochimiques induisant un
fractionnement isotopique peuvent étre décrits a 1’aide du modéle de Rayleigh. Il est alors
théoriquement possible de prédire les valeurs des compositions isotopiques des réactifs or
(Equation 2.20) et des produits &, (Equations 2.21 et 2.22) en fonction de la fraction f de réactifs

résiduels et de la composition isotopique initiale des réactifs dro:
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Equation 2.20 : 8, = (8,0 +1000). f*1 — 1000
Equation 2.21 : 8, = (6,0 + 1000).a.f*1 — 1000
Equation 2.22 : 8, = 8,9 — €F, avecF = fin_(ff)

La projection de données expérimentales sur des graphiques comportant des courbes théoriques
calculées a partir de ces équations peut permettre d’estimer le facteur de fractionnement isotopique
associé a une réaction. Par exemple, la construction d’un graphique présentant les valeurs 3'°N de
réactifs résiduels en fonction de -In(f) devrait théoriquement permettre de définir une droite de

pente € (Mariotti et al., 1981).

Comme préalablement discuté, diverses études ont évalué I’évolution de la composition isotopique
de différentes especes azotées en réponse aux processus biogéochimiques impliqués dans le cycle
de I’azote en contexte minier. La fixation de I'azote atmosphérique (ammonification), par exemple,
n’induit pas de fractionnement isotopique significatif (a0 ~ 1) (Hoering et Ford, 1960) et abouti
ainsi a la formation d’une biomasse fixant le N2 et du N-NH3 dont les 8'°N sont, par conséquent,
similaires a celui de l'azote atmosphérique (0 %o par convention). Dans le cas de la nitrification

biologique, ayant pour conséquence une diminution des concentrations en N-NH3 accompagnée

© g . . ;. © o1 NO
d’un enrichissement en isotope lourd au sein des N-NHs résiduels, un enrichissement ey _y,,. de

8!SN-NH3 de I’ordre de -10%o a -20%o est généralement constaté (Mahmood et al., 2017; Hendry

etal., 2018, Marcotte et al., 2022). Cela correspond a un facteur de fractionnement O‘x(ﬁv—Hg compris

entre 0,98 et 0,99. Le fractionnement isotopique de 1’oxygéne au cours de la nitrification est, quant
a lui, plus modéré et imposé par I’incorporation, au cours de celle-ci, d’un atome d’oxygene issu
de I’air et de deux atomes issus de I’eau (Buchwald et Casciotti, 2010). Les évolutions de §'°N-
NO:" et 5'80-NOs restent globalement corrélées. La construction d’un graphique présentant §'%0-
NOs™ en fonction de §'°N-NOs™ méne alors a une droite dont la pente est de ’ordre de 1 (Granger
et al., 2004). Buchwald et Casciotti (2010) s’intéressent tout particuliérement au fractionnement de
I’oxygene induit par la nitratation, la derni¢re étape de la nitrification au cours de laquelle les
nitrites sont oxydés en nitrates. Des expériences menées avec de 1'eau marquée au 'O ont
montré que moins de 3 % des atomes d'oxygene du nitrite étaient échangés avec ceux de I'eau
(Knoller et al., 2011). Un tel échange n’aurait lieu que lorsque le pH est faible ou que les

températures sont ¢levées (Knoller et al., 2011). Ainsi, bien que certains auteurs préconisent
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une analyse immeédiate apres échantillonnage, ces derniers résultats invalident fortement
I’hypothése d’un équilibrage isotopique entre les NOx™ et 1’eau. Cela serait di au fait que la
nitratation, ainsi que sa réaction inverse (réduction des nitrates) n’impliquent que 1’atome
d’oxygene issu de I’air, les deux venant de 1’eau restant inchangés. Une autre ¢tude, menée
avec Nitrococcus, Nitrobacter et Nitrospira, trois souches nitrifiantes communes, a montré
que l'incorporation de l'eau lors de la réaction enzymatique de nitrite oxydoréductase est

I’étape limitante de la nitratation en présence d’un pool de NO2™ suffisant, et provoque un
enrichissement en isotopes lourds des NOz™ résiduels, 511\\,]323: étant situé entre -12,8 %o a -18,2

%o (Buchwald et Casciotti, 2010).

La dénitrification biologique est un autre processus pouvant exercer une influence sur la
composition isotopique des espéces azotées. Les valeurs de 811\\%3— pour 8'°N-NO;z" peuvent
atteindre des valeurs inférieures a -20 %o (Swart et al., 2014) et ainsi entrainer de fortes
augmentations en 8'°N dans le réservoir résiduel de NOs™. Des valeurs de EIIVV(2)3_ pour §'°N-NO3"

se situant généralement entre -5%o et -40%o sont rapportées dans la littérature scientifique
concernant la dénitrification (Swart et al., 2014; Granger et al., 2008; Kndoller et al., 2011). Cela
suggere une forte dépendance du fractionnement isotopique a plusieurs conditions expérimentales
et environnementales (concentrations initiales, pH, température et salinité notamment) ainsi qu'aux
voies de réaction et aux enzymes impliquées. Ainsi, bien que la catalyse enzymatique soit la cause
la plus probable de l'enrichissement isotopique du nitrate au cours de la dénitrification
(Granger et al., 2008), ce dernier peut aussi étre contrdlé par des processus limitant la vitesse en
amont de la réaction enzymatique (par exemple, l'absorption et le transport d'un substrat vers le site
réactif de I'enzyme, la liaison du substrat pour former des complexes enzyme-substrat) (Knoller et
al., 2011). L’¢étude précitée a ¢galement mis en évidence que ni les compositions isotopiques du

donneur d'¢lectrons (généralement un carbone organique) ni celle de 1’eau n'affecte
significativement les facteurs de fractionnement isotopique o Nﬁ)g— observés. Les évolutions des §'°N

et $'80 des NO;z" sont, de plus, généralement corrélés. La construction d’un graphique présentant
les valeurs de 3'°N en fonction de §'*0 donne une droite dont la pente est comprise entre 0,5 et 1
(Mariotti et al., 1981; Granger et al., 2008), ce qui est caractéristique de la dénitrification. L’étude
menée par Knoller et al. (2011) suggere pour sa part que I’enrichissement en isotopes lourds de

l'azote et de l'oxygene (§'°N-NOs" et §'30-NO3") des nitrates résiduels au cours de la dénitrification
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biologique aurait varié entre 8,6-16,2 et 4,0-7,3 %o, respectivement, soit une pente de §'°N-NO3~
en fonction de §'°N-NO3" de 0,49. Alors qu’une telle pente de 1’ordre de 0,5 est fréquente pour des
eaux douces, un rapport des facteurs d'enrichissement en N et en O en milieu marin d'environ 1 est
plus généralement constaté (Granger et al., 2008). Selon les auteurs, cela résulterait de différences
de localisation du site permettant la fixation biologique de NO3", et tout particulierement de 1’étape
enzymatique de réduction du nitrate en nitrite par le nitrate réductase. Alors que cette derniére a
lieu au sein de la membrane respiratoire (NAR) dans un environnement salin, les rapports plus
faibles obtenus pour les eaux douces seraient quant a eux caractéristiques de la réduction du nitrate

par le nitrate réductase périplasmatique (NAP) (Granger et al., 2008; Knoller et al., 2011).

L’assimilation, qu’elle soit promue par des micro-organismes, des végétaux ou des algues, est un
autre exemple de processus pouvant étre suivi par tragage isotopique. Swart et al. (2014), par
exemple, se sont intéressés au fractionnement isotopique provoqué par 1’assimilation des NO3™ par
des algues. Cette ¢tude a permis de documenter 1’influence de la concentration de NOs™ sur le
fractionnement isotopique de N et de O pendant I'assimilation, jusqu’a tendre vers zéro a des
concentrations inférieures a 1 uM. Bien que le '%0 et le 8'°N des NOs™ résiduels restent corrélés,
la pente de la relation varie avec la concentration de NOs™, avec des pentes supérieures a l'unité (de
I’ordre de 2) a faible concentration. Ces résultats suggérent des changements dans le mécanisme
de fractionnement dominant, probablement dii a des changements dans la physiologie et
possiblement dans le mécanisme d'absorption des algues (Swart et al., 2014). Celui-ci peut étre
considéré comme un processus en trois étapes (Granger et al., 2004 ; Mariotti et al., 1981 ; Swart
et al., 2014). L’assimilation de NOs™ par les algues, par exemple, peut se décomposer en une
premiére étape de transport de NOs™ a travers la membrane cellulaire (gin), suivie d’une étape de
nitrate réductase assimilative (enr), et enfin un flux hors de la cellule (eout). Le fractionnement
global manifesté par I'organisme, exprimé org, st li¢ au fractionnement de 'influx, de 'efflux et

de la nitrate réductase par :
Equation 2.23: €org = &n T (SNR + Sout)
ou vy est la proportion relative de I'efflux par rapport a I'influx.

Alors que la nitrate réductase est généralement 1’étape limitante, notamment en présence de
concentrations ¢levées en NOs", et donc celle majoritairement responsable du fractionnement, le

transport a travers la membrane biologique peut devenir limitant a faible concentration. Cette
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évolution est a I’origine des différentes pentes des graphiques §'°N = f(§'30) obtenues par Swart
et al. (2014), un rapport de 1 : 1 étant cohérent avec le fractionnement de 1'azote et de I'oxygene
pendant le NR, alors que le fractionnement pendant la diffusion cellulaire donnerait une relation
2 : 1 (Granger et al., 2004). Des concentrations plus faibles entrainant une diffusion limitée,
l'effet du fractionnement isotopique associé a 1’activité enzymatique s'exprime moins et celui
associ¢ au processus de transport intracellulaire (qui est généralement faible) peut alors

devenir prépondérant (Swart et al., 2014).

Sur un site minier, il est fréquent de rencontrer simultanément plusieurs processus
biochimiques de transformation de 1’azote (Tableau 2.6). Leurs effets sont parfois opposés, ce
qui peut complexifier la compréhension des données obtenues. L’utilisation des données
isotopiques en complément a la caractérisation chimique des effluents a néanmoins permis
d’identifier et de quantifier des processus de transformation de I’azote en contexte minier dans
plusieurs études récentes, tels que la nitrification, la dénitrification biologique ou encore

I’adsorption sur les sédiments (Hendry et al., 2018 ; Marcotte et al., 2022; Hendry et al., 2023).

Tableau 2.6 : Récapitulatif des principaux processus biochimiques du cycle de N et de leurs effets
sur la composition isotopique des contaminants résiduels

. L. Evolution de 8'5N
Contaminant(s) Spéciation finale . L ox
Processus . s des contaminants Référence(s)
traité(s) de N A
résiduels
Anammox N-NH3, NOy N2 () 2 Marl?;tgl; 1et al.,
o . . Granger et al.,
Assimilation N-NH3;, NO; biomasse 7
2004
Dénitrification . . Hendry et al.,
hétérotrophe NO; N2 (g) (NO2) 4 2023
Dénitrification . i Knoller et al.,
autotrophe SCN', NO; N2 (g) 7 2011
. . i ) } Buchwald et
Nitrification N-NH3, NO, NO; (NOy) 7 Casciotti, 2010
Réduction Granger et al
dissimilative des NO5 N-NH; 7 §O g
NO; (DNRA)
Sorption de NH4* N-NH; R - NH4" N Hendry etal,,
2023
Volatilisation N-NH3 NH; (g) 7 Hengl(')yl gt al,
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Aucune étude, en revanche, n’a entrepris de caractériser les performances de traitement des
contaminants azotés au sein d’une unit¢ MBBR ou de déterminer les processus impliqués dans le

traitement par promotion de I’atténuation naturelle.
2.5 Synthese des connaissances

Comme indiqué précédemment, de nombreux parametres (Tableau 2.7) peuvent étre déterminant
quant au choix de la méthode de traitement optimal des contaminants azotés présents dans les
effluents miniers. La salinité en est I’un des principaux. En effet, les procédés (électro)chimiques
sont, par exemple, moins affectés que les systémes biologiques par de fortes salinités (Ryskie et
al., 2020; Ryskie et al., 2023). Ils peuvent, de plus, avoir lieu au sein de réacteurs de taille plus
modeste, du fait des faibles TRH qui y sont généralement nécessaires. Cette méthode de traitement
peut, de plus, tirer avantage de la présence de certains composés dissouts tels que Br™ (Khuntia et
al., 2013; Marcotte, 2020) ou éventuellement CI°, ces derniers ayant alors un effet catalytique sur
I’oxydation des contaminants azotés par ozonation. La présence de Br™ peut, de plus, favoriser une
oxydation partielle de N-NH3 en N2 au lieu de NOs™ (Khuntia et al., 2013). La présence de bromates
résiduels peut en revanche étre source de toxicité (Ryskie et al., 2020). Bien que pouvant parfois
légerement catalyser 1’ozonation, la présence de métaux peut en revanche conduire a la toxicité de
I’effluent traité (Ryskie et al., 2023), certainement par formation de nanoparticules métalliques.
Enfin, dans le cadre du traitement d’effluents particulierement contaminés, pour lesquelles une
approche biologique (active ou passive) ne serait pas appropriée, 1’ozonation a microbulles peut
s’avérer particulierement intéressante. La cinétique élevée de I’oxydation des contaminants azotés
par I’ozone (Ryskie et al., 2020), comparativement aux méthodes biologiques, permet, en effet, le
traitement de fortes charges. L’efficacité du traitement s’avere, d’ailleurs, plus élevée pour des

effluents fortement contaminés.

Bien que plus résilient que d’autres procédés biologiques, tels que les boues activées par exemple
(Young et al., 2016 ; Hoang et al., 2014), les procédés actifs biologiques de type MBBR peuvent
étre inhibés par divers parameétres. Les concentrations en métaux dissouts, en Cu notamment
(Stasinakis et al., 2003), font partie de ceux-ci. Une étape de prétraitement par coagulation-
floculation y est toutefois facile a implanter. Le recours a une filicre MBBR de traitement peut, de
plus, permettre de répondre a la problématique d’inhibition liée a une présence massive d’autres

inhibiteurs tels que les dérivés du cyanure (SCN™ et CNO"), N-NH3 ou NO2™ (Villemur et al., 2015)



41

au cours du traitement. La salinité (Bassin et al., 2012; Navada et al., 2021) est un autre parameétre
pouvant avoir un impact important sur les performances d’un procédé de traitement biologique.
L’utilisation d’une biomasse acclimatée, telle que celle se développant dans les bassins de rétention
de I’effluent a traiter ou au sein d’installations de traitement semblables, peut toutefois permettre

d’y remédier (Grommen et al., 2005).

Tableau 2.7 : Paramétres importants dans le choix d’une méthode de traitement des contaminants

azotés dans les effluents miniers

(Ryskie, 2017)

permet de répondre au besoin
de traitement de fortes
charges (Villemur et al.,
2015)

Parameétre Ozonation a microbulles Nitrification-dénitrification | Promeotion de ’atténuation
MBBR naturelle
Chute du pH observée si
alcalinité <50 mg/L CaCO:s. Nécessaire =~ 7,1 mg Alcalinité optimale > 80120
Alcalinité Optimal : >100 mg/L pour CaCOs/mg-N (Hoang et al., mg/L CaCOs (Marcotte et al.,
maintien du pH (Ryskie, 2014). 2023).
2017).
Br : catalyseur de l'ozonation Peut inhiber I’ activité
par formation Q'oxybromures CI  inhibe si > 5 g/L. Pas microbienne comme pour le
Br/CI apH>8 (Kuntia et al., 2013). | geffet pour < 1 g/L (Navada | traitement biologique — algues
CI : effet similaire suspecté et Vadstein, 2022). moins sensibles (Do et al.,
(Marcotte, 2020). 2021)
NH4" >300 mg/L : inhibition.
Rendement stable jusqu’a 200
o mg/L (Young et al., 2016). Plus adapté a de faibles
Charges a Cinétique élevée permettant le o ; charges ou a des sites en
: traitement de fortes charges Une filiére de traitement
traiter fermeture (Chapman et al.,

2007)

Cyanures et

CN et SCN" oxydé en <15
min (Ryskie, 2017).

CN- inhibe nitrifiants dés 1
mg/L. Dénitrifiants sensibles
aussi. Prétraitement

recommandé (Gould et al.,
2012).

CN- toxique dés 0,3 mg/L.

2016).

dérivés (SCN', Oxydation plus lente des Inhibition compléte a 1 mg/L
CNO) CNO" (= 30 min) (Ryskie, Filiére de traitement permet (Ali et al., 2022).
2017). de limiter I’inhibition de la
nitrification (Villemur et al.,
2015).
MES / Pas d .+ direct des MES MES =102 30 mg/L en
as de retrait direct des sortie. A e Alacrd
turbidité de mais amélioration de la ) P eut © ‘Ere treslele;/‘ee ot
effluent clarification (Takahashi et al., Clarificateur peut étre necessite une clarification
traité 2012). nécessaire (Young et al., (Marcotte et al., 2023)
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Tableau 2.7 : Paramétres importants dans le choix d’une méthode de traitement des contaminants
azotés dans les effluents miniers (suite)

Paramétre

Ozonation a microbulles

Nitrification-dénitrification
MBBR

Promotion de I’atténuation
naturelle

Métaux et
métalloides
(Cu, Co, Ni,

etc.)

Bien que pouvant améliorer
I’efficacité du traitement, peut
générer des nanoparticules
métalliques toxiques (Ryskie
et al., 2023).

Cu?" inhibe nitrifiants dés
0,25 mg/L. Zn*", Cd*" effet
similaire (Schopf et al., 2018;
Cegen et al., 2010).

Bioaccumulation de Cd**
jusqu’a 5 mg/L, Pb*" 2 mg/L.
Toxique a plus forte dose
(Nanda et al., 2021).

NOz'

NO; transformé rapidement
en NOs. Tres réactif avec O3
(Marcotte, 2020).

Intermédiaire transitoire,
notamment lors de
I’utilisation du saccharose (De
Filippis et al. 2013).

S'accumule si nitrobactéries
affectées (Hoang et al., 2014).

Peut inhiber la croissance

bactérienne, surtout a pH

acide (Anthonisen et al.,
1976)

Assimilation possible selon
I’espéce. N-NH3 privilégié.
(Ali et al., 2022).

Peut-étre oxydé
biologiquement en présence
de O, produit par les algues
(Reddy et De Laune, 2022)

pH

pH optimal 9,5 4 11. A pH
<9, rendement chute
fortement. Nécessité d’un
tampon alcalin (Ryskie,
2017).

pH optimal 7,5 a 8,2 pour
nitrification (Alleman et al.,
1984).

Dénitrification possible entre
6,5-8,5 (Salvetti et al., 2006).

Photosynthése active apH 7 a
9. Inhibition au-dela de 10.

Acidité réduit ’adsorption
(Ali et al., 2022).

PO43'

PO,* nécessaire pour
croissance. Consommation
minime. Apport recommandé
>1 mg/L (Painter & Loveless,
1983).

PO.* indispensable. Arrét

croissance pour <0,5 mg/L.
Idéal : 1-3 mg/L (Liet al.,
2022, Marcotte et al, 2023).

Produit final
du traitement

Produit final : NOj5.
Conversion compléte si ozone
en exces (Ryskie et al., 2020).

NOs™ converti en N si source
de carbone organique.
Dénitrification partielle sinon
(Oleszkiewicz & Berquist,
1988).

N assimilé dans biomasse
(Chapman et al., 2007 ;
Marcotte et al., 2023).

Salinité

Peu affectée (Ryskie, 2020).

Rendement diminue si >10
g/L. Adaptation possible
jusqu’a 20 g/L NaCl (Navada
et Vadstein, 2022).

Algues moins sensibles a la
salinité (Ali et al., 2022)

Peut réduire I’activité
microbienne (dégradation des
SCN™ notamment)

Température

Perte de performance pour T
> 30 °C (Marcotte, 2020).

Taux de nitrification réduit
drastiquement entre 20 °C et 1
°C. Biofilm maintient 30-50
% d’activité (Young et al.,
2016).

5 % de perte d’efficacité par
°C en moins (Ahmed et al.,
2019)

Croissance maximale entre
20-30 °C. Croissance ralentie
de 50-70 % a 10 °C (Ali et
al., 2022).




43

La promotion de I’atténuation naturelle, quant a elle, peut s’avérer particuliérement intéressante
pour le traitement de faibles charges, pour lesquelles elle s’avere la plus économique (Marcotte et
al, 2023; Chapman et al, 2007). Sa mise en place, par épandage de PO4>" directement sur les bassins
de rétention des effluents en période de gel, s’avére, de plus, la plus simple & mettre en ceuvre. Les
algues étant autotrophes, un ajout d’alcalinité peut s’avérer nécessaire. L’alcalinité minimale
nécessaire est estimée entre 50 et 100 mgCaCOs/L (Marcotte et al., 2023). Cette méthode de
traitement peut, en revanche, étre largement affectée par la présence d’inhibiteurs biologiques
(métaux et métalloides principalement) et est entachée par la remobilisation des contaminants liée
a la dégradation des algues en conditions hivernales (Chapman et al., 2007 ; Marcotte et al., 2023).
Les populations biologiques responsables de I’enlévement des contaminants azotés (algues et
bactéries) se montre généralement plus résiliente que les bactéries nitrifiantes et dénitrifiantes

(Afshin et al., 2021 ; Ali et al., 2022).
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CHAPITRE 3 MATERIEL ET METHODES

Afin d’identifier les parameétres clés influencant le choix d’une méthode de traitement des
contaminants azotés, des essais ont ét¢ menés sur une gamme variée d’effluents réels et
synthétiques (Figure 3.1), couvrant un large spectre de charges azotées et de salinités. Trois
approches ont été¢ évaluées dans le contexte du traitement des eaux minieres : 1’ozonation a
microbulles, la nitrification-dénitrification en réacteur MBBR, et la promotion de I’atténuation

naturelle.

L’effluent réel E1, caractérisé par une forte teneur en solides dissous totaux (SDT) et une
contamination légérement supérieure a 50 mg/L en SCN~ et N-NHs, a servi de cas d’étude commun
aux trois méthodes, permettant une évaluation comparative directe. En complément, deux effluents
moins chargés, E4 et ES, ont été testés spécifiquement dans le cadre de I’atténuation naturelle, afin

d’examiner la sensibilité de cette approche a la charge initiale en contaminants.

Concernant I’ozonation a microbulles, des essais ont été réalisés sur un panel plus large d’effluents,
a la fois synthétiques et réels. Les effluents synthétiques ont été formulés pour reproduire les
caractéristiques (charge en azote oxydable, SDT) des effluents réels ultérieurement testés, et
présentent une diversité marquée en termes de concentrations en SCN-, N-NHs, SO4* et CI™. Cette
démarche vise a isoler et a quantifier ’impact de chaque parameétre sur 1’efficacité du traitement.
Enfin, E1, E2 et E3 ont été soumis a I’ozonation a microbulles afin de valider les enseignements
tirés des essais sur les effluents synthétiques, en évaluant la transférabilité des résultats au

traitement d’effluents réels complexes et représentatifs du terrain.
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Effluents miniers salins
contaminés
(SCN-, CNO-, N-NH,, NO -, NO,)

J_l

Chap. 4.2 : Essais de nitrification -dénitrification MBBR Chap. 4.3 : Essais de promotion de I’atténuation naturelle
r
L 2 I e e e e e e L T

Chap. 4.1 : Essais d’ozonation en microbulles

Essais de croissance d’'algues
par ajoutde PO,* (0,1, 3eth
mg/L)

— | T~

Suivi dégradation des algues Récupération des algues par
(pH, POR, OD, N-NH;, NO,, MES, coagulation-floculation

COD/COT, PQ*) (agents testés : PAC / sulfate

Précipitation des métaux

Essais d’ozonation en
microbulles (forte diversité de
salinité etde SCN- et N-NH,)

L 4

Nitrification-dénitrification active MBBR

Identification des processus impliqués
par utilisation des données isotopiques

Vérification de (a conformité de
la chimie des effluents traités
avec les normes de rejet (NNNH3,
DCO)

(6°N, 50 de N-NH, NO,” et POM)

Vérification conformité des effluents
traités vs. normes de rejet (toxicité et
chimie : N-NH,, TN, DCO, MES)

Détermination des facteurs de
design et des consemmations en
réactifs (NaOH, O,)

Détermination des facteurs de design

(TRH, SARR) et des consommations en
réactifs (Na,CO,, PO etC,,.)

Estimer la remobilisation des
contaminants en conditions
hivernales

ferrique, polyméres anionigue et
cationique, chitosane)
Détermination du pH et des
dosages en réactifs optimaux

Identification des processus
impliqués par utilisation des
données isotopiques (6N, 60
de N-NH;, NO,” et POM)

Vérification de la conformité de
la chimie des effluents traités
avec les normes de rejet (NNH3,
TN, DCO, MES)

Etude comparative des résultats obtenus par les différentes méthodes de ) !

traitement

Figure 3.1 : Schéma conceptuel des différents essais menés et des objectifs attenants au cours du projet de Maitrise
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3.1 Prétraitement — Coagulation-floculation des métaux dissouts

La présence de métaux et de métalloides peut inhiber le développement biologique, méme a de
faibles concentrations (Stasinakis et al., 2003 ; Cegen et al., 2010). Pour atténuer cet effet, les
métaux dissous présents dans I’effluent a traiter sont précipités avant leur passage dans

I’installation pilote (Annexe D).

La coagulation-floculation débute par I’ajout de 1 mL de sulfate ferrique (100 g/L) par litre d’eau,
sous une agitation de 250 tours par minute (Figure 3.2). Le pH est ensuite ajusté a 9,0 a I’aide d’une
solution de NaOH (50 g/L). A t =2 min, 25 uL d’Hydrex 6909 (par L d’eau) sont ajoutés. A t = 8
min, du microsable (10 g/L) et la moitié du polymére anionique Hydrex 6105 (0,5 mL/L a 10 g/L)
sont incorporés. Le reste du polymeére est ajouté a t = 9,5 min. L’agitation est arrétée a t = 13,5 min,

et des échantillons sont prélevés pour analyse a t = 15,5 min.

1] r B 95 13,5 15,5 )
I I I 1 1 i t{min
1 | I I I I "
Ajout de sulfate Ajout de Ajout de microsable  Ajout de polymere Fin de I'agitation F’réléﬂ.'em.ent des
farrigue (100 mg/L) précipitateur de (10 g/L) et de cationigue (5 mg/L) eéchantillons
et ajustement du miétaux (25 pLfL) polymire
pHa9 cationique (5 mg/L)

Figure 3.2 : Déroulement des essais de coagulation-floculation des métaux en amont du
traitement biologique

La turbidité et la concentration en cuivre dissous sont alors mesurées. Pour chaque essai de
précipitation, la concentration en cuivre est déterminée par colorimétrie (méthode Hach 8506) et/ou
ICP-OES avant le transfert dans le réservoir d’alimentation. Si la concentration résiduelle en Cu
est inférieure a 0,2 mg/L, seuil correspondant a la concentration moyenne mensuelle acceptable
définie par le REMMD (Gouvernement du Canada, 2025), I’effluent est considéré conforme. Il est
alors utilisé pour les essais de nitrification-dénitrification au sein de I’unit¢ MBBR. La faible teneur
en cuivre présente ne devrait alors pas provoquer d’inhibition particuliere du développement

bactérien.
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3.2 Pilotes d’essais

3.2.1 Essais d’ozonation a microbulles

Fums hood
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3 —— Liguid cooling vyatem
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Figure 3.4 : Schéma simplifié¢ du pilote d’ozonation a microbulles (d’apres Ryskie et al., 2023)

Les essais d’oxydation des contaminants azotés sont réalisés dans des conditions similaires

(Figures 3.3 et 3.4) a ceux menés par Ryskie et al. (2023). Le protocole des essais est fourni en
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annexe (Annexe A). Le générateur d’ozone utilisé pour les essais est un Primozone® GM1. Celui-
ci, dépendamment du débit d’oxygene médicale (> 99,5% - N° CAS : 7782-44-7) d’alimentation,
peut produire jusqu’a 60 g Os/h. Pour les présents essais, le débit utilisé était de 22 g-Os/h. La
pompe utilisée pour la production des microbulles est une NIKUNI KTM20N (60 Hz). La pression
d’opération de cette pompe était de 58 psi a la sortie et de -5 psi a la succion. Aprés son passage
dans la pompe a microbulles, I’effluent chargé en O3 passe au sein d’un mélangeur statique OHR
modele MX-E15 permettant d’affiner la taille des bulles. L’ozone y est ainsi diffusé sous forme de
microbulles. Le pH des effluents est maintenu constant a 9 par ajout de NaOH. Cela permet

notamment la formation de radicaux hydroxyles fortement oxydants (Ryskie et al., 2020).

3.2.2 Essais de nitrification-dénitrification active MBBR

c Y R £ .
b SCN- > n Y

Figure 3.5 : Photographie du pilote d’essais de nitrification-dénitrification MBBR

Le but de cette partie du projet est d'évaluer si le traitement par nitrification-dénitrification au sein
d'une filiere MBBR peut durablement atteindre les objectifs de qualité des effluents pour un
possible rejet en milieu naturel. Un essai pilote a donc été mis en place et a fonctionné en continu
pendant 9 mois (Annexe B). Celui-ci reprend le design proposé par Villemur et al. (2015), auquel
est ajouté une étape supplémentaire de dénitrification (Figures 3.5 et 3.6). L'effluent a traiter est

ainsi envoy¢ du réservoir d'alimentation aux réacteurs MBBR par une pompe péristaltique a un
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débit controlé. Le débit est initialement faible (0,1 L/h) pour permettre & la biomasse de se
développer et est progressivement réajusté¢ en fonction de la capacité du pilote a répondre a la
charge de contaminants. L'écoulement gravitaire se fait ensuite entre les différents réacteurs (R1 a
R5), qui ont alors une fonction principale définie (Tableau 3.1), nécessitant I'ajout de différents
réactifs, 1'aération ou l'agitation pour permettre des conditions optimales pour la croissance des

populations biologiques.

Le premier réacteur est dédi¢ a I'oxydation du SCN" et a I’hydrolyse du CNO" ainsi produit. Le
réacteur est équipé d'un systéme d'aération (pompe d'aquarium et pierre de diffusion). Pour contrer
une ¢éventuelle acidification du milieu, notamment dans le cas d'une nitrification partielle dans ce
réacteur, le pH est contrdlé autour de 7,4 au moyen d'une pompe doseuse distribuant une solution
de Na2CO:s. De plus, une pompe péristaltique est utilisée pour ajouter une solution de NH4H2PO4
afin de répondre aux besoins en PO4> de la croissance biologique. Le second réacteur est dédié a
la nitrification des effluents et est alors en conditions aérobies (présence d'une pompe d'aquarium
équipée d'une pierre de diffusion) et est a I'origine de l'acidification de I'eau, ce pourquoi le pH est
constamment ajusté par 1'ajout d'une solution de Na2COs3 a 'aide d'une pompe doseuse a une valeur

de consigne de 7.,4.

Nazc03| ‘NHQH}PDJ,

Na,CO,
C,.H,,0
R1 ] |1z 2%
ES | R2

Feed

Figure 3.6 : Schéma simplifié du pilote d’essais MBBR

Le réacteur R3 est congu pour la dénitrification des effluents. L'effluent n'est donc pas aéré,
I'homogénéisation étant réalisée par agitation mécanique. Une pompe péristaltique assure l'ajout
controlé d'une solution de Ci12H22011 pour fournir le carbone organique nécessaire aux bactéries

dénitrifiantes hétérotrophes. Le débit de la solution de saccharose est initialement défini de manicre
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a obtenir un rapport massique C/N de 'ordre de 4. Celui-ci est ensuite réévalué en fonction des
performances de dénitrification, d'une éventuelle DCO excessive en sortie du pilote ou au contraire
d'une OD trop élevée au sein du réacteur. R4 est concu pour un traitement de polissage par
réoxygénation. Méme si 1'objectif principal dans ce réacteur est I'oxydation de I'exces de carbone
organique provenant de 1'é¢tape de dénitrification, diverses autres réactions d'oxydation peuvent
alors avoir lieu (telles que celles de N-NHs, NO2™ et, éventuellement, H>S formé lors de la

dénitrification) dans le réacteur R4 qui doit donc étre aéré.

Tableau 3.1 : Description des différents réacteurs composant la filicre MBBR étudiée

Taux de
p Principale Ajout de e Agitation Volume du remplissage
Reacteur fonction réactifs Acration mécanique réacteur (L) MBBR
initial (%)
Oxydation/ Na,COs
R1 hydrolyse des Oui Non 5 30
SCN-et CNO" | NH4H:PO4
R2 Nitrification Na,COs Oui Non 40 30
R3 Dénitrification Ci12H»01; Non Oui 15 30
R4 Réoxydation - Oui Non 5 30
RS Sedlm?ntatlon - Non Non 15 0
de la biomasse

Bien que les MBBR produisent moins de MES que les systemes a boues activées, le dernier
réacteur est congu pour permettre la sédimentation de la biomasse détachée des différentes étapes
du pilote. Cela permet non seulement de réduire la turbidité de I'effluent traité, mais aussi de limiter

la possibilit¢ de remobilisation des contaminants lors de la dégradation de la biomasse.
3.2.3 Promotion de I’atténuation naturelle

L'objectif principal de cette partie du projet est d'évaluer I'impact de la matrice de I'eau sur le
développement des algues en effectuant des tests sur trois effluents miniers réels représentant une
diversité de salinité et d'especes dissoutes, comme les composés azotés et les métaux par exemple
(protocole fourni dans I’Annexe C). Les algues, qui sont autotrophes, ont notament besoin de
carbone inorganique. Une alcalinité inférieure a 50 mg-CaCOs/L peut entrainer un déficit et donc
limiter la croissance (Marcotte et al., 2023). Elles ont également besoin d'une source de phosphore.
Celle-ci est introduite sous la forme d'une solution de 10 g/L (7,0 g-PO4+*/L) d'engrais (Plant starter

fertilizer, 10/52/10, Golfgreen™). Différents dosages de nutriments sont donc opérés. Ces tests
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sont réalisés en période estivale (juillet-aott 2023), correspondant aux meilleures conditions de
température et de luminosité pour le développement biologique, celui-ci pouvant se retrouver nul
en conditions hivernales (faibles température et luminosité). Dans de telles conditions, la
dégradation des algues étant supérieure a leur croissance, une remobilisation de contaminants est

méme attendue.

La possibilité de cultiver des microalgues dans les effluents a d'abord été étudiée lors de tests en
chambre de culture (Figure 3.7). Pour ce faire, différents ajouts de PO4>~ ont été effectués (0, 1, 3
et 5 mg/L). Afin de simuler les conditions observables en été, les tests ont été réalisés avec une

période d'éclairage journali¢re de 18 h.

Figure 3.7 : Photographie des essais de promotion de ’atténuation naturelle en chambre de
culture

I

Figure 3.8 : Photographie des essais de promotion de ’atténuation naturelle réalisés sur un site
minier

Des essais sur un site minier ont ensuite été réalisés sur de plus gros volume d’effluents (1000 L)

dans des bacs dont la paroi supérieure a ét¢ enlevée (Figure 3.8). Ceux-ci ont été précédés d’une
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caractérisation initiale compléte (chimie, teneur en bactéries et/ou algues) des effluents étudiés
(Tableau 3.2). Les différents bacs ont ensuite été placés sur une surface plane et donc sans ombres.
Cela permet une exposition homogene a la lumiére du soleil, nécessaire a la croissance des algues
photoautotrophes. Différents ajouts de PO4> ont ensuite été effectués (1, 3 et 5 mg/L) au début de

la période d’essais.

Tableau 3.2 : Essais de promotion de I’atténuation naturelle réalisés

. , V""“‘Te. . Concel{tl:ation Volume de PO+* ajouté
Essais Effluent Test d’effluent initial souhaitée en
(L) PO.* (mg/L) (mL)
- 1 0 0
Chambre de Es - 1 1 0,14
culture _ 1 3 0,43
- 1 5 0,72
Al 1030 1 148
E4 A2 980 3 422
A3 1020 5 733
A4 1000 1 144
In-situ El AS 965 3 416
A6 990 5 711
A7 1000 1 144
ES A8 1000 3 431
A9 1050 5 754

3.3 Effluents testés

Afin d’estimer I’influence de différents parameétres tels que la salinité ou la charge en contaminants
sur les performances de traitement pour les trois méthodes étudices, les essais sont conduits sur
divers effluents. Ceux-ci peuvent notamment étre synthétique, comme cela est majoritairement le
cas pour les essais d’ozonation a microbulles. Les essais biologiques (MBBR et promotion de
I’atténuation naturelle) n’ont été¢ menés que sur des effluents miniers réels. Il est d’ailleurs a noter

que I’effluent E1 a fait ’objet d’essais selon les trois méthodes de traitement.
3.3.1 Ozonation a microbulles

L’objectif des essais d’ozonation a microbulles est d’estimer I’influence de la salinité et de la

charge en contaminants sur les performances de traitement. Une attention particuliere est porté aux



anions majoritaires présents. Trois effluents réels E1, E2 et E3, de profil anionique respectif SO4*"

, SO4* et CI', ont été testés (Tableau 3.3).

Tableau 3.3 : Effluents synthétiques S et réels E utilisés lors des essais d'ozonation
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Effluent [SO4*] [CI] [N-NH3] [SCN1| [N oxydable]
(g/L) (g/L) (mg N/L) (mg N/L) (mg N/L)
S1 2,40 - 55 55 110
El 2,30 0,23 56 53 109
S2 2,40 - 100 50 150
E2 2,50 0,18 103 50 153
S3 2,40 - 110 - 110
S4 - 2,40 110 - 110
S5 - 18,0 110 - 110
E3 dilué (30 %) - 18,0 110 - 110
E3 - 60,0 370 - 370

Tableau 3.4 : Masses de sels ajoutés lors de la préparation (15 L) des effluents synthétiques
utilisés lors des essais d’ozonation a microbulles

Divers effluents synthétiques ont de méme été testés afin de vérifier le conportement observé

pendant les essais sur les effluents réels, mais aussi de définir plus précisement I’influence de la

salinité et du profil anionique des effluents sur les performances de traitement.

Effluent (NH4)2804 (g) NH.Cl (g) Na:S04 (g) NaCl (g) NaSCN (g)
Sl 3,89 - 49,05 - 4,78
S2 7,08 - 45,62 - 4,34
S3 7,78 - 44,86 - -
sS4 - 6,30 - 52,46 -
S5 - 6,30 - 438,24 -

Les effluents synthétiques de profil anionique SO4> ont été préparés par dissolution de sels de

(NH4)2SO4 dans de I’eau désionisée afin d’obtenir une concentration en N-NH3 de 55 et de 110

mg/L. Afin que la concentration en SO4* soit similaire a celle généralement observée dans des

effluents miniers, une masse donnée de NaxSO4 a été ajoutée dans les différentes solutions. Les

différents sels sont préalablement déshydratés pendant 4 heures dans un dessiccateur. Les effluents

synthétiques de profil anionique Cl” ont été obtenus de manieére analogue aux précédents par

préparation de solutions de NH4Cl (100 mg/L de N-NH3) dans de 1’eau désionisée. Les
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concentrations en Cl” ont ensuite été ajustées par ajout de NaCl. L’ensemble des masses de sels,
préalablement séchés, et des volumes d’eau a ajouter pour la préparation de 15 L d’effluent sont
regroupées dans le Tableau 3.4. Le pH est, enfin, éventuellement corrigé a une valeur de 9 par ajout

de NaOH a 10 g/L ou de HCI concentré.

3.3.2 MBBR

Les essais de nitrification-dénitrification au sein de la filicre MBBR ont été menés sur 1’effluent
minier réel E1 ayant la méme origine que celui utilisé lors des essais d’ozonation a microbulles.
Aussi, afin de vérifier la capacité du traitement biologique a répondre aux fluctuations de la
composition initiale des effluents, cinq prélévements (P1 a P5) ont été réalisés entre juin et octobre

2023 et envoyés a I’'UQAT pour la réalisation des essais (Tableau 3.5).

Tableau 3.5 : Effluents réels utilisés lors des essais de nitrification-dénitrification au sein de la

filiere MBBR
Paramétre Unité E1-P1 E1-P2 E1-P3 E1-P4 E1-P5
Alcalinité mg CaCOs/L 130 140 140 110 110
CNO- mg-N/L <0,2 0,5 12,3 5,7 0,3
Cu** pg/L 154 440 44 15 16
N-NH; mg-N/L 49 50 54 52 57
NOy mg-N/L 0,4 0,4 0,4 0,3 0,3
NOy mg-N/L 11,8 12,0 14,6 13,7 15,0
pH - 7,93 7,86 7,84 7,89 7,78
PO4* mg/L 0,01 <0,05 <0,05 0,05 <0,05
SCN- mg-N/L 53,1 50,6 60,3 67,5 67,5

Bien qu’ayant la méme origine, ces différents prélévements montrent une certaine diversité,
notamment en terme de salinité (Tableau 3.5). Les SCN-, par exemple, sont compris entre 50,6
(prélevement P2) et 67,5 (prélevements P4 et P5) mg-N/L. Le N-NH3 varie lui aussi entre 49 (P1)
et 57 (P5) mg-N/L. Le NOs, pour sa part, reste minoritaire quand NO2~ et CNO™ peuvent méme
s’avérer négligeables. L effluent testé peut aussi contenir divers métaux, tels que Cu®* connu pour
son potentiel inhibiteur. Celui-ci est préalablement traité par coagulation-floculation (Annexe D).

Le PO4*, quant a lui, reste trés faible et insuffisant pour la nitrification-dénitrification.
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3.3.3 Promotion de ’atténuation naturelle

Les essais de traitement par promotion de 1’atténuation naturelle ont été mené sur trois effluents
miniers réels (Tableau 3.6). L un de ceux-ci (E1) a aussi été utilisé lors des essais de nitrification-
dénitrification MBBR et d’ozonation a microbulles. Ces trois effluents couvrent une large gamme
de concentrations en SCN™ (3,4 mg-N/L pour ES5 contre 79,6 mg-N/L pour E1), en CNO™ (0,2 mg-
N/L pour ES contre 53,3 mg-N/L pour E1) et en N-NH3 (18 mg-N/L pour ES contre 64 mg-N/L
pour E1). Le NO3™ est une autre forme prépondérante de I’azote au sein des effluents testés,
particuliérement pour E1 (21 mg-N/L). Les NO2™ sont, en revanche, négligeables. Les différents
effluents testés contiennent également des concentrations diverses en métaux tels que Cu. Celui-
ci, tres faible pour I'effluent ES (4 pg/L), se situe a des niveaux élevés pour les effluents E4 (1
mg/L) et E1 (10 mg/L). De telles concentrations en Cu peuvent étre source d’une sévere inhibition
de processus biologiques tels que la nitrification-dénitrification (Cegen et al., 2010). Le PO4>",
indispensable au développement des bactéries et des algues, est initialement trés faible (< 0,1

mg/L). L’alcalinité, quant a elle, est comprise entre 71 (E5) et 110 (E4) mg-CaCOs/L.

Tableau 3.6 : Effluents réels utilisés lors des essais de traitement par promotion de I’atténuation

naturelle
Paramétre Unité El E4 ES
Chambre de culture
A4 (+1 mg-PO>/L) rﬁ?éj;&f.}f) A7 (+1 mg-POS/L)
Essais - A5 (+3mg-POs*/L) | A1 (+1 mg-PO/L) | A8 (+3 mg-POS/L)
A6 (+5 mg-POSL) | A2 (43 mg-POS/L) | A9 (+5 mg-POS/L)
A3 (+5 mg-PO*/L)
Alcalinité mg-CaCOs/L 86 110 71
CNO- mg-N/L 53,3 6,0 0,2
Cu** pg/L 9600 950 3,7
N-NH;3 mg-N/L 64 29 18
NOy mg-N/L 0,3 <0,2 0,37
NOs mg-N/L 21 4 0,23
pH - 7,60 7,99 7,90
PO* mg/L 0,05 <0,05 <0,05
SCN mg-N/L 79,6 22,4 3,4
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3.4 Suivi des conditions opératoires

Divers paramétres font 1’objet d’un suivi au cours des différents essais. Le Tableau 3.7 présente
ceux-ci ainsi que les méthodes d’analyse associées. Les différents échantillons ont été prélevés et
conservés selon les diverses recommandations du CEAEQ (Centre d’expertise en analyse

environnementale du Québec, 2024).

Le POR, le pH, la température et I’OD au cours des essais sont mesurés a I’aide d’une sonde
multiparamétrique. Le suivi de la concentration en Cu®" et de la turbidité est réalisé a I’aide d’un
colorimetre Hach DR900 selon les méthodes Hach 8505 et 8237 respectivement. L’alcalinité est
déterminée par dosage pHmétrique jusqu’a pH = 4,5 a I’aide d’une sonde pH, tel que défini dans
la méthode MA. 315 — Alc-Aci 1.0 du CEAEQ (2016). Les maticres en suspension (MES) sont
déterminées par mesure gravimétrique tel que défini par la méthode MA. 104 — S.S. 2.0 (CEAEQ,
2012). Enfin, dans le cas des essais d’ozonation a microbulles, les concentrations en SO4*, Cl" et
en (per)chlorates sont déterminées par chromatographie ionique (chromatographe ThermoFisher

muni d’une colonne AS18 et d’un détecteur infrarouge).

Tableau 3.7 : Liste des principaux parameétres physico-chimiques suivis lors des essais réalisés

Paramétre Ozon MBBR ENA Instrument de mesure Méthode

MA. 315 — Alc-Aci 1.0

Alcalinité X Sonde pH (CEAEQ, 2016)
Cl/ X X Chromatographe ionique MA. 300 —Ions 1.3 Rév. 6
(per)chlorate ThermoFisher (CEAEQ, 2020)
Cu? X X Colorimétre Hach DR900 Hach 8506
MES X Balance de précision analytique MA. 104 - S.S. 2.0 (CEAEQ,
(£ 0,0001 g) 2012)
oD X Sonde de terr‘aln multi- )
parameétre
H Sonde de terrain multi- MA. 100 —pH 1.1, Rév. 6
P parametre (CEAEQ, 2023)
POR Sonde de terr‘aln multi- )
parameétre
302 X X Chromatographe ionique MA. 300 —Ions 1.3 Rév. 6
N ThermoFisher (CEAEQ, 2020)

Turbidité X Colorimétre Hach DR900 Hach 8237
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Dans le cas des essais MBBR avec écoulement, le débit d'eau a I'entrée et celui des ajouts de PO4*"
et de saccharose ont aussi €t€ mesurés régulierement. Les mesures ont été effectuées a I'aide d'un
cylindre gradué pendant au moins 10 minutes et confirmées par le contrdle des différents volumes
de nutriments pompés. Dans le cas de Na2COs ajouté ponctuellement, cette méthode ne permet pas
d’en déterminer le débit. La consommation est alors estimée en suivant I’évolution du volume de
solution restant et les ajouts réalisés. Le TRH dans chacun des réacteurs, de volume VRreacteur, €St

calculé a partir du débit d’alimentation du pilote Q uniquement :
Equation 3.1 : TRH = Q / Vieqcteur

Les effets de dilution générée par 'ajout de solutions de Na2CO3, NH4H2POs4 et de saccharose sont

considérés comme négligeables.
3.5 Evolution de la spéciation de I’azote

Différentes méthodes analytiques ont été utilisées au cours des essais afin d’estimer les
concentrations en contaminants azotés. Celles-ci sont regroupées au sein du Tableau 3.8. Les
mesures des concentrations en SCN™ et CNO", par exemples, sont effectués par chromatographie

ionique.

Tableau 3.8 : Méthodes de détermination des concentrations en contaminants azotés au cours des

essais
Paramétre | Ozon | MBBR | ENA Instrument de mesure Méthode
SCN- Chromatographe ionique MA. 300 —Ions 1.3 Rév. 6
ThermoFisher (CEAEQ, 2020)
CNO- Chromatographe ionique MA. 300 —Ions 1.3 Rév. 6
ThermoFisher (CEAEQ, 2020)
Sonde sélective ThermoFisher
N-NH; 1) (1) ?) Orion (1) Hach 10031 (2)
Colorimetre Hach DR900 (2)
Colorimétre Hach DR900 (3) Hach 8507 (3)
NO~ “) 3) 3) Chromatographe ionique MA. 300 —Tons 1.3 Rév. 6
ThermoFisher (4) (CEAEQ, 2020) (4)
Colorimetre Hach DR900 (5) Hach 8039 (5)
NOy (6) (5) Q) Chromatographe ionique MA. 300 — Tons 1.3 Rév. 6
ThermoFisher (6) (CEAEQ, 2020) (6)

Le N-NHj3 est mesuré, aprés ajout de NaOH (pH > 12), a I'aide d'une électrode sélective Thermo

Scientific Orion High-Performance Ammonia Electrode. Celle-ci est étalonnée avant chaque
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utilisation. Les échantillons sont filtrés (filtre pour seringue de 0,45 um en PTFE) avant la mesure,
le plus souvent effectuée le jour méme de I'échantillonnage. Ils sont conservés au frais si ce n'est
pas le cas. Les analyses sont ensuite effectuées dans un délai maximum de 48 heures apres le
prélevement. Dans le cas des essais de traitement par promotion de 1’atténuation naturelle, réalisés

sur un site minier, le suivi de N-NH3 se fait par colorimétrie, selon la méthode Hach 10031.

Les NO2 et NOs™ sont aussi mesurés a 1'aide du colorimetre Hach DR900 selon les méthodes 8507
et 8039, respectivement. Ces paramétres sont mesurés juste apres I'échantillonnage et la filtration.
Une dilution des échantillons peut alors étre nécessaire pour se situer dans les plages de mesure
des différentes méthodes. L'oxydation du NO2™ par 1'addition de KI, comme recommandée par la
méthode Hach 8039, a ¢été utilisée a partir de t = 50 j pour les essais MBBR afin d’éliminer
l'interférence sur la mesure du NO3™. Les mesures effectuées sont alors celles de (NO2" + NOs3"). Le
suivi des NOx est effectué, dans le cas des essais d’ozonation a microbulles, par chromatographie

ionique.

Le suivi régulier ainsi décrit est complété, dans le cas des essais MBBR et de promotion de
I’atténuation naturelle, par une caractérisation chimique plus poussée au sein d’un laboratoire
externe a 'UQAT. Les composés a base d'azote (SCN-, CNO", N-NH3, NO2, NOs3", TN, TKN), de
S (SO4%, $2037, S406°) ou de P (PO4™*, P total/dissous) sont concernés. Un balayage ICP complet

est également effectué pour déterminer les concentrations en métaux et métalloides.
3.6 Efficacité du traitement

L’efficacité du traitement, exprimé en %, est défini, pour un contaminant X, de concentrations
initiales et finales [X]i et [X]t, selon I’équation suivante :

Equation 3.2 : Efficacité = % * 100,

4

Dans le cas des essais de promotion de 1’atténuation naturelle, impactés par une évaporation
significative (= 30 %), ’efficacité est déterminée de maniére analogue a partir des masses de
contaminants en présence, ces dernicres étant calculées a partir des concentrations mesurées et des
volumes d’eau restants (Equation 3.2) :

(Vix [X]=Vp* [X]f)
Vix[X];

Equation 3.2 : Efficacité = * 100
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Cela permet de s’affranchir de I’effet de I’évaporation ou d’épisodes de pluviométrie sur les
concentrations des especes dissoutes. L efficacité des différents traitements est aussi exprimée sous
forme de capacité surfacique et/ou volumique de traitement (SARR, Surface Area Removal Rate).
Alors que cette donnée est exprimée relativement au volume des essais pour 1’ozonation a
microbulles et la promotion de I’atténuation naturelle (Equation 3.3), celle-ci est aussi déterminée
par m? de garnissage (Smasr) pour les essais MBBR (Equation 3.4).

(V* [X1p=Vix [X];)
Vixt

Equation 3.3 : SARR =

« (X1e—[x1y)

Equation 3.4 : SARR = & , avec Qv est le débit d’alimentation du pilote

SMBBR

3.7 Identification des processus biochimiques impliqués

Les échantillons destinés a des analyses isotopiques (3'°N et §'%0 des espéces dissoutes NO3™ et N-
NH3s) ont été filtrés a 0,45 um puis congelés (- 15 °C) immédiatement apres 1’échantillonnage.
Dans le cas des essais de promotion de I’atténuation naturelle réalisés sur un site minier, les
¢chantillons ont été congelés apres prélévement, sans filtration, et transportés au sein d une glacicre
munie de blocs de glaces jusqu’au laboratoire. Les échantillons ont ensuite ét¢ maintenus dans une
chambre froide a 4 °C jusqu’a leur fonte compléte (environ 72 h). Ils ont ensuite été filtrés a
0,45 pm. Les filtrats (100 mL pour NO3™ et 50 mL pour N-NH3) ont été recueillis dans des flacons
en HDPE puis envoyés a I’Isotope Science Laboratory de I’Université de Calgary dans une
glaciere. Les analyses isotopiques des especes dissoutes N-NH3 et NOs™ ont été réalisées par EA-
IRMS (couplage d’un analyseur élémentaire EA et d’un spectrométre a ratio isotopique IRMS).
Les analyses sont précédées de la récupération de N-NH3, ou de NOs™ préalablement réduit par

ajout de réactif Dévarda, sur un filtre acidifi¢ (méthode de microdiffusion).

Les filtres ayant permis la récupération de la biomasse ont été rincés a 1’eau désionisée puis
lyophilisés. Tel que préconisé par Velazquez-Ochoa et al. (2022), les filtres ont ensuite été placés
dans un espace clos dans lequel a été introduit un bécher d’acide chlorhydrique concentré (37 %).
Un tel environnement riche en vapeur acide devrait permettre d’enlever une grande partie des MES
minérales telles que les carbonates. Les filtres sont ensuite a nouveau rincés a 1’eau désionisée puis
lyophilisés. Les masses retenues sur les filtres lors des différentes étapes sont déterminées,

permettant ainsi la détermination des quantités de MES et de biomasse. Les filtres sont finalement
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envoyés vers I’ Environmental Isotope Laboratory de 1’Université de Waterloo pour analyse de la

composition isotopique de la biomasse par EA-IRMS.
3.8 Essais de dégradation de la biomasse

Une remobilisation partielle des contaminants azotés pouvant étre observée en conditions
hivernales, une ¢étude de la dégradation des algues a ¢ét¢ menée pendant 5 mois. Quinze litres ont
alors été prélevés dans chaque bac contenant de 1'eau provenant de tests de croissance d'algues
effectués précédemment et ont été placés dans une chambre froide dans des seaux fermés afin de
simuler les conditions froides et sombres de I'hiver. Un suivi régulier a ensuite été effectué (N-
NHs, NOz2, NOs, pH, POR, DO, température) a 1’aide d’un colorimetre Hach DR900 (méthodes
10031, 8507 et 8039) et d’une sonde multiparamétre de terrain.

3.9 Récupération de la biomasse par coagulation-floculation

Des essais de récupération des algues par coagulation-floculation ont été¢ opérés. Ces différents
essais ont été menés sur des eaux échantillonnées a la fin des essais de croissance d'algues pour
lesquelles un bloom d’algues avait été atteint. Les essais de récupération des MES par coagulation-

floculation ont été réalisés sur 500 mL (selon les étapes définies dans le Tableau 3.9 ci-dessous).

Le sulfate ferrique et le PAC (chlorure de polyaluminium) ont ét¢ utilisés comme coagulant et des
polymeres anioniques ou cationiques ont été utilisés pour la floculation aprés une éventuelle
correction du pH a l'aide de NaOH. Le chitosan, d’origine naturelle et agissant a la fois comme
coagulant et floculant, est aussi testé. A la fin des essais de coagulation-floculation, la turbidité du
surnageant a ¢€t¢é mesurée afin d'estimer la récupération des algues et est confirmée pour les

meilleures recettes par une analyse gravimétrique des MES résiduelles.

Tableau 3.9 : Protocole de récupération des algues par coagulation-floculation

Temps (min) Ajout effectué Agitation (rpm)
0 NaOH + coagulant
3 50 % du polymeére + microsable 200
4,5 50 % du polymeére
6 Fin de I’agitation
9 Echantillonnage du surnageant 0
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CHAPITRE 4 RESULTATS ET DISCUSSION

4.1 Essais de traitement par ozonation a microbulles

L'effet catalytique potentiel de Br~ sur I’oxydation de N-NH3s a déja été rapporté dans la littérature
(Khuntia et al., 2013 ; Marcotte, 2020). Un mécanisme similaire est envisagé pour Cl-, notamment
par la formation de (per)chlorate (Ryskie et al., 2020). Les essais menés visent ainsi a évaluer

I’influence de Cl~ sur le traitement par ozonation a microbulles des effluents miniers.

Dans un premier temps, I’ozonation a microbulles est appliquée a divers effluents synthétiques afin
d’analyser I’impact des concentrations initiales en N-NH3s et, potentiellement, en SCN-, ainsi que
I’effet de la salinité et du profil anionique, en comparant SOs*" et Cl~. Une seconde série d’essais a
ensuite été réalisée sur des effluents réels afin de confirmer les observations préliminaires obtenues

avec les effluents synthétiques.
4.1.1 Suivi des conditions opératoires

Le pH des effluents, initialement compris entre 5,9 et 8,0 pour les effluents synthétiques et entre
7,1 et 8,9 pour les effluents réels (Figure 4.1), est ajusté des le début des essais par I’ajout de NaOH.
De plus, afin de compenser 1’acidification induite par 1’oxydation de N-NHs, un suivi régulier du
pH est réalisé, accompagné d’ajouts de NaOH si nécessaire. Grace a ces ajustements, le pH se

maintient entre 9 et 9,5 tout au long des essais.
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Figure 4.1 : Evolution du pH au cours des essais d'ozonation & microbulles
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Concernant le potentiel d’oxydoréduction (POR), il varie initialement entre 100 et 250 mV selon
les effluents testés (Figure 4.2), qu’ils soient synthétiques ou réels. Sous 1’effet de I’ozonation a
microbulles, il augmente rapidement pour atteindre des valeurs de I’ordre de 500 a 600 mV en fin
d’essais, et dépasse méme 800 mV pour E3. Ces niveaux élevés traduisent des conditions fortement

oxydantes au sein de la cuve de I’ozonateur en microbulles.
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Figure 4.2 : Evolution du POR au cours des essais d'ozonation a microbulles
4.1.2 Evolution de la spéciation de ’azote

Pour I’ensemble des essais, une ozonation a microbulles de 1h30 a 2h45 est nécessaire pour
abaisser la concentration en N-NHs sous 0,5 mg/L (Figure 4.4). Dans le cas de I’effluent S1,
contenant initialement 62,1 mg-N/L de N-NHs, 50,6 mg-N/L de SCN~ et 2,4 g/L de SO+,
I’oxydation de 99,4 % du N-NH;s a été atteinte en 2 heures. Durant les 30 premicres minutes, une
dégradation compleéte des SCN- a ¢té observée (Figure 4.3), entrainant une accumulation
temporaire de N-NHs durant les 15 premicres minutes. Ensuite, la concentration en N-NHs a
diminué rapidement a un rythme d’environ 1 mg-N/L/min, ce qui est cohérent avec les 2 heures
nécessaires pour oxyder 100 mg/L de N-NHs documenté dans une autre étude (Khuntia et al.,

2013).

L’effluent S2 a nécessité un temps de traitement 1égérement plus long, soit 2h15, pour diminuer la
teneur en N-NHs a 0,5 mg-N/L. Sa concentration initiale en N-NH3 était plus élevée (103,9 mg-
N/L) que celle de S1, tandis que celle en SCN™ était de 44,4 mg-N/L. Comme pour S1, I’oxydation
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compléte des SCN™ a eu lieu en 30 minutes, provoquant une augmentation temporaire du N-NHs
durant les 15 premicres minutes. La concentration en N-NHs a ensuite diminué progressivement
pour atteindre 0,38 mg-N/L aprés 135 minutes, soit une efficacité de plus de 99 %. A titre de
comparaison, apres 90 minutes de traitement, 1’efficacité était de 76,3 % pour S2 contre 93,5 %
pour S1. Ces résultats confirment que la charge initiale en N-NHs influence directement le temps
nécessaire a son oxydation complete. Plus la concentration est €levée, plus la cinétique de réaction

est rapide au cours de 1’ozonation a microbulles.
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Figure 4.3 : Evolution des concentrations en SCN" lors des essais d’ozonation a microbulles

L'effluent S3, contenant seulement du N-NH3 a 117 mg-N/L et des SO4>, a nécessité un temps de
traitement de 105 minutes, plus faible que pour S2. Cette différence est due a la présence de SCN-
dans I’effluent S2 qui consomment la majorité de 1’ozone produite au début du traitement et par la
plus forte charge en azote oxydable (SCN™ et N-NH3), de 117 mg-N/L pour S3 contre 148 pour S2.
Ces résultats sont cohérents avec ceux d’autres études au cours desquelles les procédés d’oxydation
avancée ont été utilisés pour traiter simultanément N-NH3 et ces précurseurs, tels que SCN™ et
CNOr, montrant alors le potentiel inhibiteur de ces derniers sur 1’oxydation de N-NH3 (Ryskie,

2017).

Des résultats similaires ont été obtenus pour les essais S3 et S4, ces deux effluents contenant les
mémes concentrations en N-NH3 mais une concentration de 2,4 g/L de CI- ou de SO4* pour S4 et

S3 respectivement. Cela, ajouté a I’absence de formation de (per)chlorate au cours de 1’ozonation,
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tend a infirmer I’hypothése de la participation des Cl” au processus d’oxydation de N-NHs.
L’effluent S5, similaire a S4, avec une concentration en Cl plus ¢élevée (3,2 g/L), pour lequel un
temps de traitement semblable a été nécessaire, et pour lequel aucune formation de (per)chlorate
n’a été détectée, confirme cette observation. Bien que la formation de (per)chlorate au cours de
I’0zonation ait déja été documentée, celle-ci ne semble avoir lieu qu’apres 1’oxydation de N-NHj3

(Khuntia et al., 2013).
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Figure 4.4 : Evolution des concentrations en N-NH3 lors des essais d’ozonation a microbulles

Trois effluents réels sont soumis, a leur tour, a une ozonation a microbulles. E1 contient
initialement 54,9 et 67,5 mg-N/L en SCN" et N-NHj3 et un profil anionique fortement dominé par
SO4*. Le traitement par ozonation a microbulles a alors nécessité 2 h. Cela est similaire aux
résultats obtenus pour S1 et S2, les deux effluents synthétiques de composition proche de celle de
El. Cela est aussi le cas pour E2, cet effluent étant proche de E1 en termes de contaminants azotés
et de salinité. E3, présentant quant a lui une concentration initiale de 392 mg-N/L et pas de SCN",
a tout d’abord été dilué (30 % massique). Seulement 60 minutes ont été nécessaires afin de
complétement oxyder N-NHs. La durée nécessaire a 1’oxydation compléte de N-NH3 a été plus
importante (150 min) lors des essais avec I’effluent non dilu¢. Cela confirme I’influence de la
charge en contaminants sur les performances de 1’0zonation a microbulles. Etant donnée la forte
concentration en N-NH3 de E3, une oxydation plus rapide est observée pour cet effluent. Cette

constatation a déja été effectuée lors des essais menés par Marcotte (2020). Cependant, bien que
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ce dernier émette I’hypothése que cela puisse étre lié a la forte concentration en CI™ de cet effluent,
I’absence de (per)chlorate au cours des essais menés dans le cadre de ce projet tend a invalider
cette présomption. Une étude plus approfondie des différents processus impliqués au cours de
I’0zonation des effluents miniers est alors nécessaire afin de déterminer les causes réelles des gains

en efficacité lors de 1’ozonation a microbulles de ce dernier effluent réel.
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Figure 4.5 : Evolution des concentrations en NO3" lors des essais d’ozonation a microbulles

A la fin des essais, les ions NO3™ représentent la principale forme d’azote résiduelle, atteignant des
concentrations supérieures a 1 g/ dans le cas de I’effluent E3 (Figure 4.5). Cette accumulation
résulte de ’oxydation progressive des différents contaminants azotés en conditions fortement
oxydantes rencontrées pendant I’ozonation a microbulles. La présence de NO3™ a des concentrations
¢levées peut favoriser des phénomenes d’eutrophisation. Ainsi, une étape de traitement
complémentaire, telle qu’un procédé de dénitrification biologique ou une adsorption sur un

matériau spécifique, pourrait &tre nécessaire pour limiter leur impact environnemental.
4.1.3 Efficacité du pilote d’étude

Comme mentionné précédemment, 1’ozonation a microbulles au sein du pilote d’essais a permis
I’oxydation de plus de 99 % de N-NH3, et des SCN™ lorsque présents, pour I’ensemble des essais
avec un TRH compris entre 60 (E3 dilué a 30%) et 135 (E3) minutes (Figure 4.6). Ces différences

s’expliquent principalement par les différences de charges oxydables des différents effluents testés.
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Ces résultats sont cohérents avec les 2 heures nécessaires a 1’oxydation compléte d’un effluent

synthétique contenant 100 mg/L de N-NH3.
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Figure 4.6 : Evolution temporelle de I’efficacité de traitement par ozonation a microbulles

Au cours des différents essais, le traitement de 1’azote oxydable (SCN™ et N-NH3) varie entre 0 et
environ 4,8 g-N/h. L’efficacité est généralement plus élevée lorsque les concentrations en
contaminants sont élevées, au début des essais notamment, et tend a diminuer au cours de
I’oxydation de N-NH3. Hormis pour E3 (dilué ou non), pour lequel un traitement maximal de
I’ordre de 250 mg-N/L/h est observé, les vitesses maximales d’oxydation sont semblables pour les

différents essais et sont de I’ordre de 100 a 150 mg-N/L/h (Figure 4.7).
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Figure 4.7 : Evolution de la vitesse d’oxydation de SCN- et N-NH3 au cours de 1’ozonation a
microbulles

Les résultats obtenus corroborent ceux de Ryskie et al. (2020), en confirmant que I’effluent E3,

caractérisé par la plus forte concentration en chlorures, présente une cinétique de traitement
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significativement plus ¢élevée lors des essais d’ozonation. Cependant, I’absence de formation de

(per)chlorate tend a invalider I’effet catalytique suspecté de CI™ sur les performances de traitement.
4.1.4 Evaluation des consommations en réactifs

La concentration en O3 résiduelle dans I’effluent traité n’a pas fait I’objet de suivi. L hypothése
que celui-ci est intégralement consommeé au sein du réacteur est donc émise afin de déterminer la

consommation en O3 (Figure 4.8).
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Figure 4.8 : Evolution de la consommation en O3 (en mg-O3/mg-N) au cours des essais
d’ozonation a microbulles

Outre une meilleure efficacité du traitement, de hautes concentrations en contaminants induisent
une consommation plus modérée en Os. Cela confirme les observations déja émises par différentes
études (Marcotte, 2020; Ryskie et al., 2020). Elle est ainsi comprise entre 6 et 15 g-O3/g-N-NHz au
cours des 15 premicres minutes des différents essais (sauf R3) puis tend a augmenter au cours des
essais du fait de la limitation de la quantité d’azote oxydable. La consommation en ozone au début
des essais s’avere méme légérement inférieure a celles observées dans la derniére étude citée. Le
débit d’ozone produit, 60 g/h, au lieu des 22 g/h dans le cas des présents essais, en est tres

certainement la principale cause. Ces résultats sont du méme ordre de grandeur que ceux obtenus
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dans des conditions similaires (ozonation a microbulles & pH = 9) par Ryskie et al. (2020) et bien
moins ¢levée que lors de la diffusion plus grossiere (= 50 g-O3/g-Nox) testée lors de cette méme
étude. Cela confirme I’importance que revét la taille des bulles sur la performance d’une unité

d’ozonation et sur la consommation en O3 qui y a lieu.
4.2 Essais de traitement biologique actif MBBR

La nitrification-dénitrification biologique est un procédé massivement utilisé pour le traitement des
eaux usées. Dans le cas des effluents miniers, les fortes salinités peuvent étre source d’inhibition.
L’utilisation de biomasse préacclimatée peut alors étre requise. A cette fin, le pilote est initialement
alimenté avec des boues venant des biodisques RBC du site minier LaRonde pour I’oxydation des
SCN™ et la nitrification et issues du clarificateur subséquent pour la dénitrification. Le
développement biologique sous forme de biofilm, lors de I’emploi de RBC ou MBBR notamment,
permet un gain en résilience du systéme de traitement. Le but de cette partie du projet est alors
d'évaluer si un traitement par nitrification-dénitrification au sein d'une filicre MBBR peut
durablement permettre d’atteindre les objectifs de qualité des effluents pour un possible rejet en
milieu naturel. Cette étude doit, de plus, permettre de déterminer les performances du pilote et

d'estimer la consommation de réactifs dans le cadre d'une étude a long terme.
4.2.1 Prétraitement par coagulation-floculation

La présence de métaux ou de métalloides peut avoir un effet inhibiteur sur les processus
biologiques. Cela est particuliérement vrai pour le cuivre, dont une concentration de 0,1 mg/L peut
entrainer une perte de performance non négligeable (Stasinakis et al., 2003). L’effluent minier testé

présente généralement des concentrations plus ¢élevées (Tableau 4.1).

Tableau 4.1 : Principaux métaux inhibiteurs présents dans les différents prélevements (P1 a P5)
de I’effluent E1 et apres prétraitement par coagulation-floculation

Paramétre P1 P2 P3 P4 P5
Co (ug/L) 416 - - - - 540 - 760
El (avant
précipitation) Cu (ug/L) 154 240 440 460 44 7 15 1,8
Ni (ng/L) 1190 1500 720 720 350 280 230 1,3
Co (ug/L) 393 - - - - 470 - 560
Alimentation
du pilote Cu (ug/L) <1,0 <0,5 1,3 4.5 <0,5 <0,5 6,3 1,8
Ni (ng/L) 45,6 35 100 150 12 <1 1,6 1,1
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Le Ni, et dans une moindre mesure le Co, sont deux autres especes initialement présentes qui
peuvent nuire a la nitrification-dénitrification (Skinner et Walker, 1961). Une étape de
prétraitement est donc nécessaire. La précipitation, selon le protocole défini ci-dessus, permet une
bonne récupération de ces métaux, et d'atteindre des niveaux de contamination permettant une
croissance optimale de la biomasse vis-a-vis de ces parametres (Tableau 4.1). La récupération du
Co est, quant a elle, presque insignifiante, pouvant conduire a une légere inhibition du traitement

biologique.
4.2.2 Suivi des conditions opératoires

Une mesure du pH, du POR et de 'OD dans I'eau d'alimentation et dans tous les réacteurs a été
réalisée chaque semaine, a minima, a l'aide d'une sonde multi-parameétres. Le pH s'avere étre le
parameétre le plus stable au cours des essais et s’¢léve, en moyenne, a 7,88, 7,66, 7,53, 6,92 et 8,00
pour l'eau d'alimentation, R1, R2, R3 et R4 respectivement. Ces niveaux de pH neutres a
légerement alcalins sont idéaux pour le développement des bactéries nitrifiantes et dénitrifiantes
(Alleman et al., 1984). Ils sont également conformes aux objectifs de qualité des effluents en vue
de leur rejet en milieu naturel (6,0 - 9,0) tout au long de la période d'essai (Gouvernement du

Canada, 2025; Gouvernement du Québec, 2025).

L'oxygene dissous est un autre parametre de fonctionnement important. Il doit étre suffisant dans
les réacteurs aérobies R1, R2 et R4 (objectif : OD >4 mg/L). En revanche, il doit étre modéré (OD
<1 mg/L) dans le réacteur de dénitrification, sinon I'O2 jouera préférentiellement le réle d'accepteur
d'électrons. A I'exception de quelques épisodes ponctuels, toutes les OD mesurées, 7,48, 7,17, 0,39
et 6,53 mg/L pour R1, R2, R3 et R4 respectivement, sont conformes a ces objectifs initialement
définis. Tout au long des 9 mois d'essai, des conditions oxydantes ont alors été observées pour R1,
R2 et R4, et des conditions réductrices pour R3. Dans le cas de RS, un développement de bactéries
sulfato-réductrices (BSR) est suspecté. Cela est cohérent avec les conditions particulieérement
réductrices observées et par I’odeur caractéristique du H2S en émanant. Ce dernier pouvant induire

une toxicité de 1’effluent traité, ce réacteur a ét¢ démantelé a t =82 j.
4.2.3 Evolution de la spéciation de ’azote au sein du pilote d’étude

Les SCN, environ 60 mg-N/L dans l'alimentation du pilote, sont généralement complétement

oxydés en sortie du réacteur R1 (Figure 4.9). Les quelques accumulations de SCN™ dans le réacteur
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R1 étaient principalement dues a des défaillances du pilote (rupture de 1'écoulement ou arrét de la
pompe a aquarium). Les concentrations dans les autres réacteurs ont toutefois ¢té constamment
maintenues en dessous de 5 mg/L, et méme plus généralement en dessous de 1 mg/L. Les SCN™ a
la sortie du pilote ne devraient donc pas étre une source de toxicité des effluents produits (Gould

etal., 2012).
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Figure 4.9 : Evolution des concentrations en SCN" dans les différents réacteurs MBBR au cours
des essais de nitrification-dénitrification

Lors de la dégradation du SCN", I'hydrolyse initiale en CNO" est généralement I'é¢tape limitante,
ces derniers étant a leur tour rapidement hydrolysés en N-NHj3. L'absence d'accumulation
significative de CNO™ est également confirmée par le bilan de masse du réacteur R1. Par
conséquent, les concentrations en CNO™ n'ont pas été mesurées, a l'exception des analyses
effectuées par le laboratoire externe sur l'alimentation et la sortie de l'installation pilote. La
dégradation des SCN™ dans R1 s'accompagne d'une augmentation de la concentration de N-NH3,
qui devient la forme d'azote prédominante dans ce réacteur (Figure 4.10). En effet, a I'exception
des 70 premiers jours des essais durant lesquels le taux d'alimentation a été augmenté et pour
lesquels un début de nitrification est observable dans ce réacteur, N-NH3 représente la majeure

partie de l'azote au sein de R1.
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Figure 4.10 : Evolution des concentrations en N-NH3 dans les différents réacteurs MBBR

Le N-NH3 est ensuite oxydé dans R2 et devient alors généralement négligeable dans ce réacteur.
A T'exception de la période de 150 a 200 jours, le N-NH3 dans ces différents réacteurs reste
constamment inférieur a 10 mg/L. Cela a été corrigé par le simple ajout d’une nouvelle pompe a
air, équipée de pierre de diffusion. Cela démontre I’importance de I’influence potentielle d’ une
mauvaise conception des systémes d’aération. Cela est cohérent avec les conclusions d’une autre
étude de la dénitrification biologique (Odegaard, 2006). Au cours des 70 premiers jours, la
nitrification a partiellement lieu dans R1. Une accumulation de NO2 (Figure 4.11) et de NO3"
(Figure 4.12) est alors observable. Il faut également noter que les valeurs élevées de NOs™ mesurées
autour de t = 40 j sont surévaluées. Ceci est di a l'interférence générée par NO2™ sur la mesure de
NOs par colorimétrie. Une oxydation préalable aux mesures par une solution de KI a alors été mise
en ceuvre. Les parameétres mesurés sont NO2™ et (NO2” + NOs’). La concentration en NO3
correspond a la différence entre ces deux valeurs mesurées. La quantité d'azote nitrifi¢ dans R1
augmente au cours des 40 premiers jours et diminue ensuite en raison de I'augmentation du taux
d'alimentation jusqu'a devenir négligeable a partir de t = 70 j. La nitrification a alors lieu dans le
réacteur R2. Ainsi, a I'exception de la période de 150 a 200 jours ou elle est incompléte, conduisant

a une accumulation de NOz", les NO3™ sont la forme prédominante dans R2. La mise en place de la
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nouvelle pompe d’aération dans ce réacteur opérée a t = 190 jours semble alors avoir aussi été

efficiente face aux accumulations de NO2™ dans ce réacteur.
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Figure 4.11 : Evolution des concentrations en NO>™ dans les différents réacteurs MBBR

Le NOs™ subit ensuite une réduction en N2 dans R3. Ce phénomene est modéré au début (t < 100
j), ce qui entralne des concentrations importantes de NOs". Ceci est dii non seulement a
I'augmentation des taux d'alimentation, mais aussi aux faibles taux de croissance des bactéries
hétérotrophes anaérobies telles que les dénitrifiantes (Zaitsev et al., 2008). Apres cette période, le
NOs™ devient faible a la sortie de R3 et reste ensuite constamment inférieur a 20 mg/L. L effluent
initial contenant légérement plus de 100 mg/LL de TN, cela représente une efficacité de
dénitrification minimale de 1’ordre de 80 %. La dénitrification reste cependant incompléte, comme
le montre 1'accumulation de NOz™ parfois jusqu'a plus de 30 mg/L, observée dans ce réacteur
(Figure 4.11). Le potentiel d'accumulation de NOz" lors de I'utilisation de saccharose a déja été
documenté¢ (De Filippis et al., 2013; Phung et al., 2014). Bien que cela ne soit pas perceptible dans
les essais réalisés, elle est généralement temporaire. Les NOz™ subissent alors une réoxydation au
sein de R4. Celle-ci est cependant incompléte, 1'excés de carbone organique issu de la
dénitrification étant préférentiellement oxydé¢ (Schopf et al., 2018). La réduction de cette dernicre
charge devrait améliorer la situation mais pourrait également conduire a une dénitrification plus

partielle. Un exces de NO2 peut étre problématique, une concentration supérieure a 1 mg/ L
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pouvant étre source de toxicité, notamment pour la truite. L'optimisation de I'étape de
réoxygénation devrait alors permettre de corriger cette situation. Le changement de la source de
carbone peut étre une autre solution. Le glucose, par exemple, un monosaccharide, est moins

propice a I'accumulation de NO2™ (De Filippis et al., 2013).
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Figure 4.12 : Evolution des concentrations en NO3™ dans les différents réacteurs MBBR

Une caractérisation chimique plus poussée est réalisé par un laboratoire externe pour 1’effluent en
sortie du pilote d’étude (Tableau 4.2). Celle-ci, reposant majoritairement sur des analyses
chromatographiques, permet de valider les résultats obtenus par colorimétrie, méthode pour
laquelle de nombreuses interférents existent. Ainsi, elle confirme I’absence de SCN™ (< 5 mg/L) et
CNO™ (< 1 mg/L), ou du moins leur maintien a des seuils bien inférieurs a une éventuelle toxicité
pour les daphnies et les truites, au sein de I’effluent traité. Le N-NH3, en revanche, peut s’avérer
non-négligeable en sortie de pilote. Celui-ci monte ainsi jusqu’a 12 mg N/L pour le prélévement
P4. De plus, du fait du pH proche du pKa = 8,25 du couple acidobasique NH4"/NH3 pour ce
prélevement, le NH3 est non-négligeable et s’avere supérieur au critére de rejet admissible défini
par la REMMD (0,5 mg N/L en moyenne; Gouvernement du Canada, 2025). Un autre dépassement
de ce critere est aussi constaté, dans une moindre mesure, pour P3. A la vue de la DL50 de N-NH3

sur les daphnies, de I’ordre de 2 mg/L selon ’'USEPA (2013), ces épisodes d’accumulation de N-
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NH3 pourrait alors étre sources de 1éthalité lors des essais de toxicité. L’accumulation de NO2
constatée pour P3, de I’ordre du mg N/L, pourrait aussi étre problématique. Ces accumulations ont

lieu malgré I’existence du réacteur R4 dédi¢ a la réaération post-dénitrification.

Tableau 4.2 : Spéciation de 1’azote des effluents en sortie de traitement au sein de la filiere

MBBR
Paramétre P1 P2 P3 P4 P5
pH - 8,10 7,79 7,64 7,67 7,71 7,19 7,97 7,56
SCN- mg N.L'! 0,14 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 <0,04 0,00
CNO- mg N.L! 0,90 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02 <0,02
N-NH; mg N.L'! 0,75 1,20 2,40 0,50 7,30 <0,02 12,0 2,20
NOy mg N.L'! 0,04 0,21 <0,20 <0,20 0,91 <0,20 <0,20 0,22
NOs mg N.L'! <0,02 29,0 0,02 0,09 <0,02 <0,20 <0,20 <0,20

Diverses solutions existent afin de limiter ces accumulations de N-NH3 et NO>". Tout d’abord,
I’utilisation du saccharose comme source de carbone organique au cours de la dénitrification ne
semble pas optimale compte tenu de sa propension a favoriser de telles accumulations,
comparativement a des sources plus simples telles que le méthanol par exemple (Phung et al, 2014).
Ce dernier peut, en revanche, présenter certains risques lors de son transport ou sa manipulation.
Le glucose, monomere du saccharose, peut alors s’avérer €tre une alternative de choix. Une
diminution du ratio C/N utilisé au cours de la dénitrification peut aussi permettre de remédier a ces
problémes d’accumulation de N-NH3 et de NOz". En effet, le carbone en exces est prioritairement
oxydé dans R4 et est donc source d’inhibition de 1’oxydation des contaminants azotés (Schopf et
al., 2018). La diminution du rapport C/N pourrait, en revanche, étre responsable d’une

dénitrification incompléte induisant une 1égeére accumulation de NOs".
4.2.4 Toxicité des effluents produits

Les 8 campagnes d’échantillonnage mentionnées ci-dessus ont aussi été réalisées a des fins d’étude
de la toxicité de I’effluent produit au sein du pilote d’étude. Les certificats des analyses réalisées
par des laboratoires externes a I'UQAT sont fournis en Annexe F. Pour la majorité des
prélévements, aucune toxicité anormale (> a 50 %) n’a été signalée, que ce soit pour les daphnies

comme pour les truites (Tableau 4.3).
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Tableau 4.3 : Résultats des essais de toxicité (en unité de toxicité TU) sur les daphnies et truites
de I’effluent traité

P1 P2 P3 P4 P5
Daphnies <1 <1 <1 <1 <1 <1 1,41 <1
Truites <1 <1 <1 <1 1,41 <1 <1 <1

En fait, deux prélévements seulement se sont montrés toxiques, I’un pour les daphnies,
certainement du fait d’une forte DCO ainsi que par une concentration en N-NH3 supérieure a la
DLso, de I’ordre de 2mg//L (USEPA, 2013). L’autre épisode de toxicité concerne les truites. Ce
dernier est concomitant a une accumulation de NO2™ (cf. Tableaux 4.2 et 4.3) qui en est alors tres

certainement la cause.
4.2.5 Efficacité du pilote d’étude

Les taux de traitement surfaciques (SARR) ont été calculés a partir des concentrations obtenues
par colorimétrie lors du suivi analytique réalisé tout au long des essais. Ces valeurs sont donc

déterminées pour une température de 1’ordre de 20 °C.
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Figure 4.13 : Evolution du TRH et du SARR au sein du réacteur R1 de la filiere MBBR

Le réacteur R1 est soumis initialement a un TRH de 50 h puis ce dernier est progressivement
ramené a 10 h (Figure 4.13). L’oxydation des SCN™ et CNO", initialement nulle, se développe au
cours des essais et atteint 3,3 g-N/m?%j lorsque le TRH est le plus faible (t = 70 j). Aucune

accumulation notable de SCN™ n’est cependant constatée lors de cet épisode. Cela implique que
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I’oxydation des SCN™ en N-NH3 reste compléte dans R1. Les capacités maximales de ce réacteur

n’ont, par conséquent, peut-&tre pas totalement été atteintes.
Du fait de son volume plus ¢élevé (40 L), le TRH appliqué au sein du réacteur R2 est bien supérieur
a celui au sein de R1. Initialement de 400 h, celui-ci est progressivement diminué, au cours des 70

premiers jours d’essais, jusqu’a environ 30 h (Figure 4.14).
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Figure 4.14 : Evolution du TRH et du SARR au sein du réacteur R2 de la filiere MBBR

La transformation de I’azote y est plus modérée que dans R1. Ainsi, la nitrification dans ce réacteur
atteint 0,59 g-N/m?%/j. Celle-ci a été atteinte sans accumulation de N-NH3 ou de NO2", ce qui suggére
que la limite maximale n’avait pas encore été totalement atteinte. Cela reste néanmoins bien en
deca des valeurs communément admises, de I’ordre de 2 g-N/m?/j (@degaard, 2006), pour la
nitrification des eaux usées domestiques. Cela met notamment en avant I’influence importante de

la salinité des eaux miniéres sur les performances de traitement par nitrification.
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Figure 4.15 : Evolution du TRH et du SARR au sein du réacteur R3 de la filiere MBBR

Le réacteur R3, dédi¢ a la dénitrification de I’effluent, est quant a lui soumis a un TRH initial de

I’ordre de 150 h (Figure 4.15). Apres une période d’acclimatation de la biomasse, ce dernier est
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progressivement diminué jusqu’a atteindre environ 30 h. Une réduction sous forme de N2 d’environ
1,7 g-N/m?/j est alors obtenue avec le TRH le plus court. L’accumulation de NO3™ et de NO2
résiduels a ce stade pourrait étre le signe que la capacité maximale du traitement était proche d’étre

atteinte.
4.2.6 Evaluation des consommations en réactifs

Au cours des essais de nitrification-dénitrification, les consommations en réactifs ont demeurées
globalement stables. Les fortes incertitudes liées a la mesure de celles-ci expliquent en partie la
dispersion des valeurs obtenues. La consommation est alors comprise entre 0,09 et 0,16 g-

NH4H2PO4/g-N pour le phosphore (Tableau 4.4).

Tableau 4.4 : Suivi des consommations en réactifs (en g/g-N traité) lors des essais de traitement
au sein de la filiere MBBR

Réactif | Réacteur P1 P2 P3 P4 P5
NH4H,PO4 cgrirlgleet 0,09 0,16 0,13 0,15 0,14 0,15 0,12 0,12
R1 1,7 2,9 10,6 9,7 - 0 4,2 0
Na;COs3 R2 3,5 0,6 24 1.4 4,6 3,6 2,8 3.9
R1+R2 2,2 1.4 3,5 2,3 4,6 3,4 2,9 3,7
Ci2H2O011 R3 ~10

L’alcalinité initiale de I’effluent testé ne suffit pas a endiguer 1’acidification liée a la nitrification
au sein des réacteurs. Cela est généralement le cas pour les eaux minieres (Jermakka et al., 2015).
Compte tenu des concentrations en SCN™ et N-NH3 (les CNO™ et NO2™ sont considérés comme
négligeables) de I’ordre de 50 mg/L et de I’alcalinité de I’effluent 1égérement supérieure a 100 mg-
CaCOs/L, environ 1 g-CaCOs/g-N nitrifiable est initialement disponible. Cela est inférieur au 7,1
g-CaCOs3/g-N nécessaire (Hoang et al., 2014). L’ajout d’une solution de Na2COs3 est donc
nécessaire. Sa consommation montre des fluctuations plus marquées que pour le PO4> et s’éléve
en moyenne a 2,9 g-Na>COs/g-N, équivalent a 2,7 g-CaCOs3/g-N. Cela est plus faible que ce qui
était attendu. Cela peut notamment s’expliquer par 1’élévation de 1’alcalinité lors de I’étape de
précipitation des métaux préalables aux essais de nitrification-dénitrification n'a pas été pris en
compte dans ce bilan. Oscillant entre 1,4 et 4,6 g-Na2CO3/g-N nitrifié sur ’ensemble du pilote, les
consommations au sein mémes des réacteurs connaissent des variations encore plus importantes,

allant jusqu’a 10,6 g-NaxCOs/g-N au sein du réacteur R1. Ces périodes de consommations plus
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¢levées en alcalinité correspondent a une diminution de ’activité nitrifiante au sein de ce réacteur.
Elles sont alors suivies d’une nette diminution, la consommation étant alors proche de 0 lorsque ce

réacteur ne permet plus que la dégradation des SCN™ en N-NHs.

Le saccharose, quant a lui, est alimenté afin de fournir un ratio massique C/N de I’ordre de 3,7, soit
légérement inférieur a 10 quand exprimé en g-DCO/g-N. Cela est bien supérieures aux
recommandations émises pour des sources de carbone organiques, telles que le méthanol, 1’ethanol
ou les acétates par exemples. Dans ces conditions, le rapport C/N est usuellement compris entre 3
et 5 g-DCO/g-N (Zaitsev et al., 2008). Des diminutions a court-terme (de I’ordre de 1 & 2 jours) du
ratio C/N ont été expérimentées. Celles-ci ont menées a des augmentations de NO3™. Cela a aussi
¢été le cas lors de la période pour laquelle le débit d’alimentation en effluent était sous-estimé de
I’ordre de 35 % (t compris entre 68 a 80 jours). Au cours de cette période, pour laquelle le rapport
C/N est légérement supérieur a 7 g-DCO/g-N, le NOs™ représente jusqu’a 25 % de I’azote total
initial de I’effluent en sortie de dénitrification. Des accumulations de NO2™ ont aussi été constatées
au cours de cette période. Cela est le signe d’une dénitrification incompléte dont la cause a été

attribuée a un déficit en carbone organique. Le rétablissement du ratio C/N initial a alors été décidé.

4.2.7 Identificiation des processus biochimiques impliqués au cours du

traitement MBBR

L’azote subit de nombreuses transformations au sein de la filicre de réacteurs MBBR étudiée. L’eau
alimentant le pilote est initialement composée de SCN" et N-NH3 (environ 50 mg/L chacun). Cet
effluent va subir une oxydation au sein de R1. L’azote y est alors quasi exlusivement sous forme
N-NHs. Cette évolution de la spéciation est accompagnée d’une diminution de §'°N-NHs, de 7,1
%0 a 0,8 %o (Figure 4.16). Cette augmentation de la concentration en N-NH3 accompagnée d’une
diminution de §'">N-NH3 est typique de la dégradation biologique des SCN™ (Marcotte et al., 2023).
Le N-NH3 est par la suite presque totalement oxydé dans le réacteur R2 (f < 0,01). Comme nous
aurions pu s’y attendre dans le cas de la nitrification biologique, une augmentation de §'°N-NH3
est alors constatée. Celui-ci est alors de 13,2 %o dans le réacteur R2. Une légére augmentation de
la concentration en N-NH3 est constatée (f = 0,02) au sein du réacteur R3. Celle-ci s’accompagne
d’une augmentation de 8'°N-NH3 s’¢élevant alors a 18,6 %o. Les concentrations en N-NH3 et les
compositions isotopiques 8'°N-NH3 restent relativement stables dans le réacteur suivant (R4) ainsi

que dans ’effluent traité (15,9 et 17,3 %o respectivement).
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Figure 4.16 : Evolution de 3'N-NHj3 et de 8'’N-MOP au cours des essais de traitement MBBR

La composition isotopique de la biomasse (8'°N-MOP) connait une évolution semblable a celle de
8'SN-NHs. Initialement trés proche de 0 %o dans 1’effluent alimentant le pilote, 3'>N-POM descend
jusqu’a — 10,3 %o dans R1 et connait une remontée, comme dans le cas de §'°’N-NHs3, jusqu’a
atteindre 19,5 %o en sortie de R2. Une nouvelle diminution de 8'’N-POM, aux alentours de 11 %o,
est observé au sein du réacteur R3. Une raison possible est la formation de N-NH3 par DNRA.
Cette hypothése prend une considération particuliére compte-tenu de I’excés de carbone organique
appliqué au sein de ce réacteur favorable au DNRA. L’augmentation de §'°N-NH3 concomitante a
la diminution de §'°N-POM pourrait aussi indiquer une dégradation de biomasse accumulée dans

le réacteur R3. 3'"N-POM reste, par la suite, relativement stable au sein du réacteur R4 et dans

I’effluent traité.
4.3 Essais de traitement par promotion de ’atténuation naturelle

A la vue des informations exposées dans la revue de littérature de ce présent mémoire, la promotion
de I’atténuation naturelle est jugée comme étant une alternative de premier intérét dans le cadre du

traitement des contaminants azotés présents dans des effluents miniers salins. Ce choix est
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notamment conforté par les faibles cotits de mise en place, comparativement a d’autres méthodes

plus traditionnelles, d’une telle approche semi-passive.
4.3.1 Essai préliminaire en chambre de culture

Des essais initiaux ont été réalisés sur un effluent minier faiblement salin dans une chambre de
croissance. Une augmentation significative de la turbidité a alors été observée dans 1'effluent auquel
une solution fertilisante avait été ajoutée (a respectivement 1, 2 et 3 mg-PO4>/L). En revanche,

aucune croissance n'a été observée lorsqu'aucune solution d'engrais n'a été ajoutée.

Tableau 4.5 : Evolution des concentrations en contaminants azotés au cours des essais en
chambre de culture

. 3-
Contaminant Ajout de POs Initiale Finale Balance (%)
(mg/L)
0 <1 - 100
1 <1 - 100
SCN- 34
3 <1 - 100
5 <1 - 100
0 <1 - 100
1 <1 - 100
CNO- 0,2
3 <1 - 100
5 <1 - 100
0 13,9 -23
1 1,7 -91
N-NH; 18
3 0,8 -96
5 1,3 -93
0 0,1 +16
1 0,1 +6
NOz' 0,1
3 0,1 +9
5 0,1 +13
0 0,1 +38
1 0,1 +2
NO3' 0,1
3 0,1 +4
5 0,1 -2

Ces observations sont cohérentes avec les valeurs de pH mesurées. Une augmentation de ce dernier

est en effet attendue lors de la croissance des algues (Marcotte et al., 2023). Alors que le pH est
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resté pratiquement constant lorsqu'aucune solution de PO4> n'a été ajoutée, une augmentation a été
observée pour les échantillons expérimentant la croissance d'algues. Ceci confirme I'hypothése
initiale selon laquelle la quantité de PO4* initialement présente dans les effluents miniers étudiés
est trop faible pour soutenir efficacement la promotion de I’atténuation naturelle. Les échantillons
qui ont connu une croissance algale notable (lors de 1'ajout de PO4*) ont montré une diminution
significative de TN, et particulierement de N-NH3. Par exemple, alors que le N-NH3 a 1égerement
diminué (23 %) lorsque aucun PO+ n'a été ajouté, une diminution supérieure a 90 % a été observée
pour les autres tests (Tableau 4.5). Cela confirme que l'atténuation naturelle des composés azotés

pourrait étre améliorée par l'ajout d'une source de PO4>.
4.3.2 Suivi des conditions opératoires des essais in-situ

Les températures des bacs ont fluctué entre 11 et 25°C au cours des essais, en raison des variations
météorologiques et des moments de mesure (matin ou aprés-midi). Toutefois, elles sont restées

homogenes entre les bacs pour une méme date, garantissant des conditions similaires.

11 Juillet 2023 21 Juillet 2023 06 Aoiit 2023 08 Aoiit 2023
' oy - = .

E5 — 5 mg/L POs*

Figure 4.17 : Evolution de la turbidité au cours des essais de promotion de I’atténuation naturelle
sur I’effluent minier réel ES

Les essais en plein air ont exposé les bacs a 1’évaporation et aux précipitations, nécessitant un

contrdle régulier des niveaux d’eau. En raison des faibles précipitations, les volumes ont diminué
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de 15 a 20 %, passant de 965 (A4) -1050 L (A9) initialement a 800 (A2 et A7) -860 L (A1 et A3).
Pour éviter les biais liés aux variations de concentration, les contaminants sont exprimés en masse
totale plutdt qu’en concentration. La turbidité, indicatrice de la présence de matic¢res en suspension
et de microalgues, a évolué différemment selon les effluents. Stable pour E1, elle a augmenté pour
ES dés les premiers jours des essais (de 20 a 60 UFA en 7 jours). La turbidité a ensuite connu une
évolution plus modérée (Figure 4.17). Dans le cas de I’effluent E4, la turbidité s’est maintenue
relativement constante pendant une bonne partie des essais. L.’augmentation de la turbidité a alors
principalement eut lieu au cours des derniers jours des essais et s’est avéré bien plus importante

lorsque des ajouts 3 et 5 mg/L de PO4>" avaient été réalisés (Figure 4.18).

E4 — 5 mg/L PO*

=
L e ._.___I

E4 -1 mg/L PO4*

Figure 4.18 : Evolution de la turbidité au cours des essais de promotion de I’atténuation naturelle
sur I’effluent minier réel E4

Le pH initial d’environ 8 est resté stable hors périodes de forte croissance algale. Pour Rs, il a
augmenté jusqu’a 10 en six jours, tandis que pour E4, la hausse plus tardive (durant les 2-3 derniers
jours des essais) était modérée et dépendante du dosage de PO4*". Aucune augmentation notable

n’a été observée pour E1.
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L’alcalinité a évolué différemment selon les effluents. Elle a diminué lors de la croissance des
algues pour E5 et E4, conséquence de 1’assimilation des carbonates par les algues autotrophes, mais
a augmenté dans d’autres cas, notamment par dégradation des SCN". Ces hausses de pH,
concomitantes a des baisses d'alcalinité, observées pour E5 et au cours des derniers jours d'essai
pour E4, sont cohérentes avec les observations faites dans d'autres études (Chapman et al., 2007,
Marcotte et al., 2023), car ces changements sont des conséquences directes de la prolifération des
algues. L'alcalinité inférieure a 50-100 mg-CaCOs/L peut limiter la croissance des algues (Marcotte
et al., 2023) et expliquer I’absence de croissance algale au début des essais sur E5 et leur

développement plus tardif comparé a E4.

Le POR n’a été mesuré que les premicres et derniéres semaines en raison d’un dysfonctionnement
de la sonde. Il est resté stable pour E1 mais a diminué pour E4 et ES, cette baisse coincidant avec
la phase de croissance des algues pour ES. L’oxygene dissous (OD) a montré des tendances
distinctes selon les effluents. Il est resté stable pour El, tandis qu’une forte augmentation a été
observée pour ES pendant la croissance algale, atteignant la limite de mesure de la sonde (15 mg
02/L). La baisse en fin d’essais résulte du déclin de la biomasse et de la consommation d’OD par
sa dégradation. Pour E4, I’OD a chuté jusqu’a des conditions quasi-anaérobies (<2 mg/L) pour les
faibles dosages en PO4>", avant d’augmenter légérement avec le développement des algues. Ces
fluctuations sont également influencées par 1’alternance jour-nuit, la photosynthése augmentant

1’0OD le jour et la respiration le réduisant la nuit.
4.3.3 Evolution de la spéciation de ’azote

Les trois effluents testés contenaient initialement différentes charges de contaminants azotés,
notamment SCN™ et CNO", allant respectivement de 3,4 a 80 mg-N/L et de 0,2 a 53 mg-N/L
(Tableau 4.6). Les concentrations de ces contaminants changent de maniére significative au cours
des 32 jours d'essais de croissance des algues. Le CNO", par exemple, est presque complétement
¢liminé, méme pour E1, I'effluent le plus contaminé contenant initialement 53 mg-N/L, qui n'a pas
connu de prolifération d'algues. La diminution des concentrations en CNO™ ne semble donc pas
étre liée a la croissance des algues. D'autre part, les changements de concentration en SCN
dépendent de I'effluent testé. Ainsi, alors qu'une diminution négligeable (< 10 %), a été observée
pour E1 et E5, une nette diminution a été rapportée pour E4 (> 90 %). Cette réduction semble

également étre affectée par le dosage de PO4* utilisé, étant d'autant plus importante que l'ajout de
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PO+ est élevé. Plus de 87% des SCN™ ont donc été éliminés 4 la fin des essais pour Al (1 mg-
PO4*/L), et méme la quasi-totalité pour A3 (5 mg/L). Le suivi régulier de la masse de SCN-
contenue dans les différents bacs montre également que cette réduction n'est pas constante tout au
long de la période d'essai. Alors qu'il n'y a pratiquement pas eu de réduction au cours des 19

premiers jours, il y a eu une forte baisse au cours des derniers jours.

Tableau 4.6 : Evolutions des masses de contaminants impliqués dans les essais de promotion de
I’atténuation naturelle

Effluent R4 Ri Rs
Dosage en PO4>

(ng/L) 1 3 5 1 3 5 1 3 5

Essais Al A2 A3 A4 A5 A6 A7 A8 A9

Initial () | 22,8 | 21,7 | 225 | 784 | 756 | 77.6 3.3 3.3 3,5

Final (g) 2,5 19 | <ol | 71.8 | 721 | 760 3,0 3.3 3.4

N-SCN™ | Balance (g) | 20,3 198 | >224 | 66 3,6 1,6 0,3 0,0 0,1
Enle(‘;/eo;nem 892 | 912 | >998 | 84 4,7 2,1 8,6 0,4 1,7

Initial (g) | 6,2 5.9 6,1 533 | 51,5 | 528 0,2 0.2 0.2

Final(g) | <01 | <02 | <02 | 09 1,7 | <03 0,1 <01 | 0.1

N-CNO" | Balance (g) | >6,1 | >57 | >59 | 524 | 498 | >525 | 0.1 >0, | 0,1
Enle(‘;/ignem >987 | >97,7 | >97.6 | 983 | 968 | >995 | 527 | >665 | 43,6
Initial (g) | 299 | 284 | 296 | 640 | 618 | 633 | 180 | 180 | 189

Final(g) | 361 | 344 | 353 | 571 | 582 | 590 0,6 0,7 0,9
N-NHs | Balance (g) | -6,3 -6,0 5,7 6,9 3,5 43 17,4 17,3 | 18,1
Enle(z/jl)nem 20,9 | 21,0 | -192 | 10,8 5,7 6.8 96,5 | 964 | 955

Initial (g) | <02 | <02 | <02 | 03 0,3 0,3 04 04 04

Final(g) | <02 | <02 | <02 | 0.1 0.2 0.2 0,0 0,1 0.2

N-NO>" | Balance (g) - - - 0,1 0,1 0,1 03 0,2 0,2
Enlévement | - - 502 | 381 | 323 | 888 | 60,1 | 567

(%)

Initial (g) | 4,1 3,9 4,1 21,0 | 202 | 208 0,2 0.2 0,2

Final(g) | <01 | <01 [ <01 | 19.1 176 | 177 0,3 03 0,3

N-NOs™ | Balance(g) | >4,0 | >38 | >40 1,9 2,6 3,1 -0,1 -0,0 -0,0
Enle(‘;/eo;nem >979 | >980 | >97.9 | 92 | 13,0 | 148 | 287 | -141 | 9.1
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L'évolution de la masse de N-NH3 contenue dans les différents bacs lors des essais in situ dépend
de I'effluent étudié. Par exemple, alors que la masse de N-NH3 contenue dans E4 tend a augmenter,
en raison de I'oxydation des SCN™ et CNO", elle diminue pour E5 durant les 20 premiers jours.
Cette période correspond a une phase de croissance algale intense. Dans le cas des essais menés
sur I’effluent E1, une légere diminution de N-NH3 est constatée (= 5 a 10 %). Du fait de I’absence
de signe d’activité¢ biologique significative (turbidité constante, pas de formation de NOs,
conditions peu favorables a la dénitrification), ce dernier résultat reste inexpliqué. Le NO:™ a aussi
fait ’objet d’un suivi régulier et n'a pas montré de variations significatives. Il est ainsi resté

globalement négligeable dans le bilan global de 1'azote.

Le NOs" est relativement constant au cours des tests effectués sur Rs. Ceci, ajouté a la diminution
de N-NH3, tend a confirmer I'hypothése selon laquelle les algues assimilent préférentiellement N-
NH3 au lieu de NOs™. Cela indique également que l'assimilation par les algues est le principal
processus et que la nitrification peut étre considérée comme négligeable. Les résultats des NO3
pour Ri et R4 sont un peu plus difficiles a interpréter. Les mesures montrent alors des variations
imprévisibles. Celles-ci pourraient étre partiellement attribuées a la dilution nécessaire des
échantillons pour effectuer I'analyse. C'est particuliérement le cas pour Ri qui a nécessité la plus

forte dilution. De légeres diminutions du NO3™ semblent toutefois s'étre produite.

Un bilan massique de 1'azote est effectué¢ selon les états initiaux et finaux caractérisés par les
laboratoires du Bureau Veritas. Au cours des essais sur R4, une diminution d'environ 25 g de TN
est observée. La masse de SCN™ a diminué d'environ 20 g, tandis que 6 g de CNO™ ont également
¢té ¢éliminés. Dans le méme temps, le N-NH3 n'a augmenté que d'environ 6 g. Aucun signe de
nitrification notable n'a été observé. Cette diminution de TN, environ 40 %, pourrait étre en partie
liée a la croissance massive des algues observée au cours des derniers jours. Méme si aucune algue
n'a poussé pendant les tests effectués sur Ri, 'azote total a diminué de pres de 60 g. Le CNO™ est
la principale espéce concernée (perte de 52,4 g). Comme aucune croissance d'algues n'a été
observée, une augmentation équivalente de la masse de N-NH3 (ou forme plus oxydée comme NO2”
ou NOz") ¢était attendue. Ces résultats restent inexpliqués. Rs, moins contaminée, a atteint une
diminution de TN encore plus élevée (approximativement 80%). Cela correspond au traitement
d'environ 18 g de TN pour chacun de ces tests. Celle-ci est principalement due a une forte

diminution de N-NHs. Ceci est cohérent avec les données mesurées sur site par colorimétrie qui
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ont montré une diminution significative de ce parameétre pendant les deux premicres semaines de

croissance massive des algues.
4.3.4 Identification et dénombrement des souches d'algues et de bactéries

Les populations d'algues et de bactéries ont été identifiées et dénombrées par Larratt Aquatic
Consulting (certificats d'analyse fournis en annexe) au début et a la fin du projet. Initialement,
I’effluent R4 était dominé par des bactéries et des micro-chrysophytes. Les micro-chrysophytes
dominantes comprenaient Chromulina nebulosa et Stichogloea cf. doederleinii. Les concentrations
de limon et de détritus organique ont été¢ jugées communes. Ri était dominée par de grandes
quantités de limon et contenait de faibles densités de Chromulina nebulosa et de bactéries. Rs était
dominée par des bactéries et des micro-flagellés. Les micro-flagellés dominants comprennent des
especes de Chrysococcus. Cet échantillon contenait également plusieurs amiboides. Les
concentrations de limon et de détritus organique ont été jugées communes. A la fin du projet, les
¢échantillons A2, A3 (R4), A7, A8 et A9 (Rs) présentaient des densités variables d'une efflorescence
d'algues vertes, suffisamment importante pour colorer les échantillons en vert vif. L'échantillon A1l
présentait une abondance de taxons similaires a ceux de ces échantillons, ainsi qu'une abondance
de bactéries aquatiques. Les échantillons A4, A5 et A6 (tests sur R1) présentaient, quant a eux, un
dénombrement d'algues pratiquement nul. Ces densités de biomasse sont cohérentes avec les
observations précédentes. Des cyanobactéries, présentes dans pratiquement tous les
environnements aquatiques, ont aussi été¢ observées dans les échantillons A1 (faible), A2 (faible),
A3 (commun) et A7 (commun). Le risque de cyanotoxicité posé par les échantillons A1 et A2 est
négligeable, tandis que les échantillons A3 et A7 présentent un risque faible. D'autres souches,
comme Chrysochromulina, pourraient avoir des effets nocifs. Seules des traces ont été détectées
dans les échantillons A1, A2 et A3 a des concentrations tres faibles (7 - 154 cellules/mL). Le risque
de toxicité de Chrysochromulina dans ces échantillons est donc négligeable. Les problémes de

toxicité ne se posent que lorsque cette algue prolifére (par exemple, ~600 000 cellules/mL).
4.3.5 Efficacité du traitement semi-passif

Les diminutions de N-NH3 pour Rs sont particulierement marquées au cours des 19 premiers jours.
Au cours de cette période, la masse de N-NH3 dans les bacs est passée de pres de 19 a un peu
moins de 3 g de N. Ramené a la surface occupée au sol (= 1 m?), cela correspond a une assimilation

d'environ 840 mg N-NH3/m?/j. Sur I'ensemble de la période d'essai (32 jours), cela correspond a
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une diminution de 590 mg N-NH3/m?/j. Le SARR réel en N-NH3 est méme un peu plus élevé, car
Rs contenait a I'origine du SCN” et du CNO" et atteindrait alors 600 mg N-NH3/m?/j.

Méme si une croissance des algues a été observée pour les tests sur R4, une augmentation de N-
NHs a été observée. Ceci est di a I'oxydation des SCN™ et CNO". Cette augmentation n’est, en
revanche, pas équilibrée par la baisse de SCN"/ CNO", indiquant que la croissance des algues était
responsable d'une consommation significative de N-NH3, comprise entre 620 et 710 mg N-

NHs/m?/j (pour les ajouts de 1 et 5 mg-PO4+* respectivement).
4.3.6 Evaluation des consommations en réactifs

Le comportement du PO+*" a varié en fonction des tests réalisés. Par exemple, pour le traitement
Rs, la concentration en PO+*~ a diminué rapidement pour atteindre la concentration initiale apres
seulement une semaine, méme pour les doses plus élevées. Ce phénomene est en adéquation avec
la prolifération des algues observée durant cette période, ainsi qu'avec l'augmentation du pH,
favorable a la précipitation du PO+*". Bien qu'une croissance significative des algues ait été notée
a la fin des essais avec Ra, la concentration en PO+’~ est restée globalement stable tout au long de
la période d'expérimentation. Cette stabilit¢ a également été constatée pour Ri, ou aucune

croissance notable de la biomasse n’a été observée.

4.3.7 Identification des processus biochimique impliqué au cours du traitement

semi-passif

L utilisation des données isotopiques, des §'°N et 5'%0 notamment, s’avére un outil pertinent pour
I’identification de processus impliqués au cours du cycle géochimique de 1’azote (Hendry et al.,
2023; Marcotte et al., 2023). L’assimilation par les algues, la nitrification ou la dénitrification, par

exemples, font partie des processus susceptibles d’engendrer des fractionnements isotopiques.

Une augmentation significative de 3'°N-NH3 est constatée lors des premiers jours des essais menés
sur E5 (essais A7, A8 et A9), passant d’environ 5 %o a environ 16-18 %o, dépendamment des essais,

au bout de 10 jours (Figure 4.19). Un facteur de fractionnement aﬁo_’}/’ng =0,992, appliqué dans un

modéle de Rayleigh, modélise assez fidélement 1’évolution de §'"N-NH3s au cours de cette premiére
partie des essais. Aux vues des données existantes dans la littérature, la valeur obtenue pour ay2y ;.

s’avere un peu €levée, celle-ci étant plus usuellement de 1’ordre de 0,98 (Hendry et al., 2018). Bien

que la concentration en N-NH3 ait continué de décroitre dans un deuxiéme temps (jours 11 a 30),
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’évolution de §'°N-NH3 diverge fortement. Ainsi, alors qu’une faible augmentation est constatée
pour I’essai A9, §'>N-NH3 diminue significativement pour A7, et dans une moindre mesure pour
AS8. Les valeurs de 8'°N-NH3 a la fin des essais sont de 4,7, 16,3 et 20,1 %o pour les essais A7, A8
et A9, respectivement. Cela pourrait notamment étre le signe de changements des processus

biochimiques impliqués ou de leurs contributions respectives.
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Figure 4.19 : Evolution de 8'°N-NH3 et §'"’N-MOP au cours des essais A7 a A9 de promotion de
I’atténuation naturelle

Comme I’indique Marcotte et al. (2022), I’évaporation peut mener a une mauvaise interprétation
des données isotopiques du cycle de I’azote décrite au sein d’un systéme de Rayleigh. Cela est di
a Deffet de 1’évaporation sur f, par concentration des contaminants résiduels. Dans le cas des
présents essais, I’évaporation s’est avérée non négligeable (de I'ordre de 15 a 20 %). Un
changement de la définition de la fraction résiduelle f prenant alors en compte les masses de
contaminants en présence (équation 4.1) au lieu des concentrations doit permettre de pallier ce
probléme.

- . CeV,
Equation 4.1 : foorr = —£ = 222

m; CixV;i
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Dans le cas des présents essais, cette correction apporte peu de changements, I’ensemble des
données restant modélisables, au sein d’un systéeme de Rayleigh, par un processus dont le facteur

de fractionnement ocﬁcl’,”ng =0,991.

Au cours de la deuxiéme partie des essais (t > 12 j), bien que 8'°N-MOP continue de suivre une
évolution vraisemblablement imputable au développement biologique, 1’assimilation ne permet
plus de décrire 1’évolution de 8'°N-NH3. Cela renforce 1’hypothése voulant qu’un nouveau
processus soit impliqué dans 1’évolution des concentrations et de la composition isotopique de N-
NHs. Aucune accumulation notable de NO2” ou de NO3™ n’étant constatée, la piste de la nitrification
est peu probable, d’autant plus avec le pH atteint (= 10) au cours de cette période. L’¢lévation de
ce dernier a en revanche fait évoluer la spéciation de N-NHs, NH4" étant majoritaire au début des
essais (pHi = 8 < pKa(NH4"/NH3)) et NH3 au bout de quelques jours. La piste de la volatilisation
serait donc plus réaliste. Outre les conditions de pH, I’exposition des bacs au soleil et au vent, ainsi
que I’échange permanent d’Oz des eaux sursaturées vers 1’atmosphere peuvent, eux aussi, avoir
promu la volatilisation. Ce processus implique cependant préférentiellement le '*N. Une
augmentation de 8'°N-NH3 est donc attendue dans le pool résiduel de N-NH3. La sorption pourrait
pour sa part expliquer une diminution de §'°N-NH3. Bien que le pH a la fin des essais et donc de
la spéciation de N-NHs, NH4" étant fortement minoritaire, n’y soient pas favorables, la sorption de
N-NH3 sur la biomasse pourrait étre un processus prépondérant. Comme le mentionne Marcotte et
al. (2022), une diminution de §'>N-NH3 peut aussi parfois étre imputable a la dégradation de SCN-
et de CNO".

Les données isotopiques 8'°N et 3'%0 des NO3™ sont aussi sources d’intérét (Figure 4.20). Ceux-ci
connaissent une légére augmentation de 8'°N, associée a une diminution de §'®0 au cours des
premiers jours d’essais. Cela invalide 1I’hypothése de I’existence d’assimilation de NOs™ au cours
de cette phase. Les augmentations concomitantes de 8'°N-NOs" et de §'*0-NOs™ dans un deuxiéme
temps pourraient, en revanche, laisser penser que ’assimilation de NO3™ a lieu. Les pentes obtenues
a I’aide de la représentation de ’évolution de 8'°N-NOs" en fonction de celle de §'®*0-NOs™ sont de
0,44, 0,14 et 0,21 pour A7, A8 et A9 respectivement. Cela est faible aux vues des données
existantes dans la littérature, celles-ci étant plutot de 1’ordre de 0,5 a 0,6 pour I’assimilation des
NOs™ dans des eaux salines et de I’ordre de 1 pour les eaux douces (Granger et al., 2004). Plus
encore que pour les données relatives a N-NH3, les suivis par colorimétrie des NO3™ sont entachés

de nombreuses incertitudes ayant pu fausser ces valeurs, qui nécessiterait alors confirmation. Cela
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est tout de méme cohérent avec la diminution des concentrations en NO3™ observées au cours de la
deuxiéme partie des essais principalement et des études existantes, faisant état d’une possible
assimilation des NOs3™ aprés épuisement de N-NH3 (Li et al.,, 2022). La diminution des
concentrations en NO3", ainsi que les conditions (OD, POR) oxydantes observées, invalident pour

leur part I’existence de nitrification ou de dénitrification.
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Figure 4.20 : Evolutions de 5'°N-NOs" et §'%0-NOs-au cours des essais A7 a A9 de promotion de
I’atténuation naturelle

Dans le cas des essais Al a A3, les évolutions de N-NH3 et de sa composition isotopique ne peuvent
étre modélisées a I’aide des équations de Rayleigh. En effet, la présence non-négligeable de SCN-
et CNO" induit une augmentation en N-NH3 au cours des essais. Cela reviendrait a une
augmentation graduelle de la fraction résiduelle f au cours des essais, celui-ci étant constamment
supérieur a 1. Une modification de la définition feorr (Equation 4.2) de f est alors apportée afin de

tout de méme permettre une représentation graphique (Figure 4.21).

Equation 4.2 : f o S(SCNT+CNO~+N-NH3):
COTT =35 (SCN—+CNO—+N—NH3)o
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Figure 4.21 : Evolution de §'°N de N-NHj3 et de la biomasse lors des essais Al a A3 de
promotion de I’atténuation naturelle

Ayant initialement un 8'°N de I’ordre de 5%o, N-NH3 connait un enrichissement en '°N au cours
des essais Al a A3. 8'°N-NH3 s’établit alors a environ 22 %o a la fin des essais. L’augmentation de
8'"N-NH3 constatée est cohérente avec un processus d’assimilation de N-NH3 par les algues. Cela

correspondrait toutefois a un processus dont le facteur de fractionnement aﬁ‘l%% serait de 0,94,

soit un enrichissement ex%y, de 60 %o. Cela est significativement plus élevé que les valeurs

rapportées dans la littérature. Comme le mentionne Marcotte et al. (2022), cette surestimation est
principalement due a la présence initiale de SCN™ et de CNO'. Les souches d’algues ainsi que leurs
dénombrements finaux étant assez similaires pour les essais Al a A3 a ceux obtenus pour A7 a A9,

une valeur de ay?y, de P'ordre de 0,991 devrait étre plus fidele pour la modélisation de

I’assimilation au cours des essais Al a A3.
4.3.8 Essais de dégradation des algues

Le 10 aott 2023, 15 L de chacun des tests de croissance d'algues réalisés sur site ont été prélevés
dans des seaux opaques et hermétiquement fermés. D¢s leur réception, ces échantillons ont été
stockés en chambre froide. Un suivi régulier, comprenant la mesure de la température, du pH, du

POR, de 1'0OD et des composés azotés, a été effectué au moins une fois toutes les trois semaines
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pour évaluer I'impact de la dégradation des algues sur la qualité de I'eau. A 1'exception des premiers
jours (avant la réception des seaux), les échantillons ont été maintenus a une température constante

entre 4 et 5°C.

L'évolution du pH a varié d'un échantillon a l'autre. Pour 1'échantillon Ri, ot aucune croissance
d'algues n'a été observée, le pH est passé de 8,5 a 9 durant les premiers jours (avant l'entrée en
chambre froide), avant de redescendre a sa valeur initiale le mois suivant et de se stabiliser pour le
reste des essais. En revanche, pour 1'échantillon ES5, ou la croissance des algues a été similaire
indépendamment du dosage de PO+~ utilisé, une forte baisse du pH a été observée durant la période
de transport (de 9,8 a 6,8), suivie d'une diminution plus modérée pendant le mois suivant, pour se
stabiliser ensuite autour de 6,5. Dans les essais effectués avec E4, la croissance des algues a été
modérée avec un dosage de 1 mg/L de PO4>", tandis que le bloom a été atteint avec les dosages de
3 et 5 mg/L. Ce phénomene explique que le pH initial soit plus faible (7,8) pour le dosage de 1
mg/L, par rapport a 8,4 pour 3 mg/L et 9,0 pour 5 mg/L. Une diminution du pH a été observée au
cours des tests de dégradation pour ces trois dosages. Tandis que cette diminution est survenue au
cours du premier mois pour les essais avec E1 et ES, elle a pris plus de temps (environ 3 a 4 mois)
pour les essais dans lesquels un bloom algal avait été observé avec E4. Malgr¢ les différences dans
I'évolution du pH selon I'effluent et le dosage de PO4™, les pH finaux restent conformes aux normes

de rejet en milieu naturel (Gouvernement du Canada, 2025 ; Gouvernement du Québec, 2025).

Bien que le POR et I'OD aient été controlés régulicrement, les données collectées sont difficiles a
interpréter en raison de problémes techniques liés a la sonde utilisée, rendant les mesures instables
et difficiles a reproduire. Néanmoins, une tendance générale semble se dessiner. Tous les tests ont
montré un POR relativement constant. Les mesures d'OD, bien qu'affectées par des erreurs,
indiquent également des tendances générales. Par exemple, pour E1, ou aucune dégradation de la
biomasse n’était attendue, les valeurs constantes du POR et de I'OD sont cohérentes avec 1’absence
de dégradation. Pour les tests E4 et ES, bien que des proliférations algales aient eu lieu, aucune
baisse substantielle de 'OD n'a été observée, contrairement & ce qui était attendu lors de la
dégradation des matieres organiques. Toutefois, une augmentation des concentrations de N-NH3 a
¢été observée. Dans le cas de l'effluent ES5, la concentration initiale en N-NH3 était de 18 mg/L avant
les essais de promotion de l'atténuation naturelle et celle-ci a chuté a 1 mg/L a la fin des essais,

avec une remobilisation d'environ 30 % de la contamination assimilée durant les 5 mois d'essais de



93

dégradation. L'augmentation de N-NH3 de 5 mg/L observée est similaire a celle notée pour les

essais réalisés sur I’effluent E4.
4.3.9 Essais de récupération des algues par coagulation-floculation

La récupération des matic¢res en suspension (MES) a été réalisée a 1'aide de divers coagulants
(polychlorure d'aluminium, PAC, et sulfate ferrique, Fe2(SO4)3) ainsi que de floculants (polymeéres
anioniques et cationiques) a différents dosages. Un coagulant-floculant moins conventionnel, le
chitosane, a également été testé. Le pH de I’effluent a été ajusté, si nécessaire, par l'ajout de NaOH.
Les essais ont été effectués en ajoutant des dosages variés de coagulants (PAC et Fe2(SOa4)s)
accompagnés de 0,5 mL de solution de polymére (anionique ou cationique) a 10 g/L par litre
d’effluent. Dans les expériences utilisant du Fe2(SO4)s a 100 g/L, des ajouts de 0,5 mL ont conduit
a une réduction significative de la turbidité, particulicrement a un pH légérement alcalin, lorsque
combiné avec un polymere cationique. Ce dosage correspond a une concentration de 100 mg/L de
Fe2(S0s)s. Cependant, pour la récupération efficace de la biomasse, des pH plus fortement alcalins
sont requis lorsqu’un polymere anionique est utilisé, rendant ce dosage inadapté a la récupération
des MES dans des conditions neutres ou légérement alcalines. A I’inverse, un ajout de 1 mL de

Fe2(SO4)s a permis de réduire significativement la turbidité pour un pH Iégérement alcalin (= 8,5).

Les dosages nécessaires lors de I'utilisation du PAC comme coagulant sont généralement plus
faibles. En effet, sauf a des pH élevés, non adaptés pour le rejet de I'effluent dans 1'environnement
naturel, les ajouts de 0,02 et 0,05 mL de PAC n'ont pas entrainé de diminution significative de la
turbidité. Toutefois, un ajout de 0,1 mL de PAC a permis une réduction substantielle de la turbidité
lorsque le pH était compris entre 5,5 et 8,5, quel que soit le polymére utilisé. Pour le chitosane, le
dosage nécessaire était plus ¢élevé, un ajout de plus de 6 mL (60 mg/L) étant requis pour atteindre
une récupération de la biomasse supérieure a 80 %. Cependant, le chitosane présente 1'avantage de
pouvoir agir simultanément comme coagulant et floculant, et son efficacité semble moins sensible
aux variations de pH de I’effluent. L’approvisionnement peut en revanche s’avérer difficile. Le
PAC, associ¢ au polymere cationique, donne la meilleure efficacité de récupération de la biomasse.
I1 démontre aussi une bonne efficacité pour des pH compris entre 7 et 9. Cela peut engendrer une
diminution des besoins en ajustement du pH et donc limiter les colts de traitement. L utilisation

de PAC est donc recommandée.
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En comparaison avec des données de la littérature (Matter et al., 2019), les dosages nécessaires
(Tableau 4.7) pour une récupération optimale des MES semblent 1égérement plus élevés. Cette
différence pourrait étre attribuée a la présence dEDTA dans l'engrais utilisé pour 1'ajout de PO+*",
ainsi qu’a la présence d'autres agents chélatants, comme NH4*, dans les échantillons traités dans le

cadre de cette étude.

Tableau 4.7 : résultats des essais de récupération de la biomasse

Effluent Coagulant NaOH Polymére (mL) Sable pH Turbidité MES
(mL) (dosage) (mL) (4] (FTU) (mg/L)
500 Eau brute 5,98 11,6 37
500 Fe (S04)3 (0,5 mL) 1 Cationique (0,5 mL) 5 7,06 53 -
500 Fex(SO4)3 (0,5 mL) 1,5 Cationique (0,5 mL) 5 8,63 2,7 8,2
500 Eau brute 6,74 11,8 42
500 Fex(S04)3 (0,5 mL) 0,5 Anionique (0,5 mL) 5 7,35 26,8 -
500 Fex(SO4)3 (1 mL) 1 Anionique (0,5 mL) 5 8,54 2,29 8,4
500 Fex(SO4)3 (1 mL) 1 Anionique (0,5 mL) 5 8,41 2,02 7,8
500 Eau brute 5,98 11,6 37
500 PAC (0,1 mL) 0,5 Cationique (0,5 mL) 5 6,73 0,38 1,0
500 PAC (0,1 mL) 1 Cationique (0,5 mL) 5 8,24 0,50 1,8
500 Eau brute 7,07 13,43 42
500 PAC (0,1 mL) 0,5 Anionique (0,5 mL) 5 6,61 0,57 1,2
500 PAC (0,1 mL) 1 Anionique (0,5 mL) 5 8,91 1,94 6,6
500 Eau brute - 10,2 37
500 Chit";l'“}i‘)e 05 5 . 9,16 | - 5 .
500 Chitosane (1 mL) 5 - 7,95 - 5 -
500 Chitosane (2 mL) 5 - 6,38 - 5 -
500 Chitosane (3 mL) 5 - 5,35 - 5 -
500 Chitosane (4 mL) 5 - 4,12 - 5 -
500 Chitosane (6 mL) 5 - 1,96 7,8 5 -
500 Chitosane (8 mL) 5 - 1,09 43 5 -
500 Chitosane (10 mL) 5 - 0,49 2,4 5 -
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CHAPITRE5 SYNTHESE

Lors du choix d’une méthode de traitement des contaminants azotés dans les eaux miniéres,
plusieurs paramétres fondamentaux doivent étre pris en compte afin d’assurer une efficacité
optimale et une intégration adéquate au contexte environnemental et opérationnel. L’analyse des
essais réalisés (Tableau 5.1) met en évidence plusieurs critéres déterminants. Le premier facteur
concerne la nature du traitement requis. L’ozonation a microbulles et la nitrification (précédée, si
nécessaire, d’une oxydation de SCN™ et de CNO") assurent uniquement 1’oxydation du N-NHs en
NOs7, ce qui ne constitue pas un enlévement complet du contaminant mais seulement un
changement de sa spéciation. L’accumulation de nitrates peut engendrer des impacts
environnementaux indésirables, tels que 1’eutrophisation des milieux aquatiques et la
contamination des eaux souterraines (Bailey et al., 2013). La promotion de I’atténuation naturelle,
quant a elle, favorise principalement I’assimilation de 1’azote sous forme de biomasse algale ou
microbienne (Vymazal, 2007). Cela est confirmé par les résultats des dénombrements biologiques
et I’analyse des données isotopiques (8'°N-NHs3, §'°N-NOs™ et §'°N-POM) issues des essais menés
au cours de ce projet. Cette immobilisation temporaire n’élimine toutefois pas complétement
I’azote du systéme, car la décomposition de la biomasse peut entrainer une remobilisation partielle
des nutriments, notamment lors des phases de mortalité cellulaire et de dégradation de la maticre
organique (Chapman et al., 2007; Marcotte et al., 2023). Des essais menés lors de ce projet de
maitrise indiquent que la biomasse peut étre facilement récupérée par coagulation-floculation a
I’aide de divers coagulants et floculants usuels (FexSO4, PAC et polymére anionique ou

cationique).

La dénitrification biologique est une autre méthode viable pour assurer un véritable enlévement
des contaminants azotés. Toutefois, cette étape reste fréquemment incompléte, notamment lorsque
le saccharose est utilis¢ comme source de carbone organique (Phung et al., 2014). Lors des essais
MBBR (nitrification-dénitrification) menés sur neuf mois, une réduction moyenne de 85 % du TN
a été observée. Celle-ci peut, cependant, s’accompagner d’accumulations ponctuelles de N-NHs
et/ou de NO:". Ces déséquilibres illustrent la nécessité d’un contrdle rigoureux des conditions
opératoires, typique des procédés biologiques (Hoang et al., 2014 ; Kwoffie et al., 2021). Parmi
ces parameétres critiques, le choix et le dosage du carbone jouent un réle central. Un dosage
supérieur a 7,5 mg-DCO/g-N a dénitrifier est nécessaire dans les conditions appliquées (utilisation

de saccharose, TRH, température) lors des essais MBBR. Cela est notamment mis en avant par les
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accumulations de NO2™ et de NOs3, signes d’une dénitrification incompléte, constatées lors de
I’application d’un tel dosage (a t compris entre 68 et 90 jours). Un exces de carbone, notamment
lorsque le saccharose est utilisé, peut favoriser ces accumulations indésirables (De Filippis et al.,
2013). Cette dernicre étude suggere aussi que des substrats tels que le méthanol ou I’acide acétique
pourraient non seulement limiter ces phénoménes, mais aussi réduire le temps de rétention
hydraulique nécessaire a la conversion des nitrates. Selon Lorrain et al. (2004), le saccharose reste
utilisable pour la dénitrification, mais son efficacité est nettement inférieure a celle de I’acétate ou
de I’éthanol, avec des taux de dénitrification jusqu’a 2,5 fois plus faibles. Cette performance réduite
s’explique par sa structure chimique complexe. En tant que disaccharide, le saccharose doit étre
hydrolysé en glucose et en fructose avant d’étre assimilé par les bactéries dénitrifiantes, ce qui
freine sa biodisponibilité. L’¢tude rapporte d’ailleurs une accumulation de ces monosaccharides,
signe de cette assimilation différée. L utilisation directe de glucose ou de fructose, plus simples et
directement assimilables, constituerait alors une alternative plus efficace. Bien qu’ils n’aient pas
été testés individuellement dans cette étude, les résultats exposés soulignent la supériorité des
substrats facilement biodisponibles, justifiant leur préférence face au saccharose dans un contexte
de dénitrification optimisée. Par ailleurs, des études ont montré que les conditions de forte
disponibilité en carbone ou de faible concentration en nitrate peuvent favoriser la réduction
dissimilatoire des nitrates en ammonium (DNRA), menant a une accumulation de N-NH3 (van den
Berg et al., 2015 ; Kraft et al., 2014), au détriment de la dénitrification. Cette compétition entre
DNRA et dénitrification dépend également des concentrations relatives en nitrite et en nitrate,
influengant le métabolisme bactérien selon les conditions du milieu (van den Berg et al., 2017).
Ainsi, un apport excessif de carbone peut non seulement ralentir la dénitrification mais également
orienter le métabolisme microbien vers la voie DNRA, réduisant I’efficacité globale du procédé en
termes d’élimination nette de I’azote. Une diminution de I’apport en carbone organique pourrait
alors permettre de limiter ces accumulations de N-NHs observées lors des essais menés de
nitrification-dénitrification MBBR et ainsi limiter les risques associés de toxicité. Cela devrait aussi
favoriser la nitrification au sein du réacteur R4, dédié a la réaération de I’effluent. Une diminution
de I’inhibition, particulierement marquée pour les bactéries de type NOB (conduisant donc a de
possibles accumulations de NOxz’), liée a la présence de NHsz non ionisé pourrait en partie
I’expliquer (Anthonisen et al., 1976; Villemur et al., 2015). Le maintien du pH, lors de cette étape

du traitement, a des valeurs plus faibles pourrait conduire a des effets semblables (Anthonisen et
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al., 1976) mais constituerait de nouveaux couts de traitement. Les travaux menés par Schopf et al.
(2018) mettent en avant 1’inhibition potentielle de la nitrification lors de la présence élevée de
carbone organique. Celle-ci est principalement due, selon les auteurs, & une stratification des
populations biologiques. Cette disposition de la biomasse a été observée lors des essais MBBR
menés (Figure 5.1). Les populations nitrifiantes se retrouvent alors cantonner au sein des couches
inférieures, pouvant mener a une diminution de 1’activité nitrifiante liée a une insuffisance de ’OD

notamment (Schopf et al., 2018).

Figure 5.1 : Photographie d’un média du réacteur R4 montrant une stratification des populations
biologiques
La charge a traiter est un autre parameétre clé influencant le choix du procédé a adopter. Lors des
essais menés au cours de ce projet, I’atténuation naturelle a montré une capacité de traitement du
N-NHs d’environ 700 mg-N/m?/j (rapporté au volume d’eau des essais), comparable aux résultats
obtenus par une autre étude menée a plus grande échelle dans un bassin peu profond (< 10 m;
Marcotte et al., 2023). En comparaison, la biodégradation des SCN~ dans la filiére de réacteurs
MBBR testée atteint environ 3,5 g-N/m?j (rapporté¢ a la surface de garnissage), tandis que le
traitement du N-NHs par nitrification est de 0,6 g-N/m?/j et que la dénitrification permet un
enlévement de 1,7 g-N/m?j. A titre comparatif, une oxydation semblable de N-NH3 en NO3’,
comprise entre 0,35 et 0,70 g-N/m?/j, a été obtenue pour une autre étude ayant portée sur la
nitrification au sein d’un réacteur MBBR (Ren et al., 2025) en condition hivernale. Cela démontre

de I’'importance cruciale de la température sur I’efficacité des procédés biologiques. Les essais de
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traitement menés par ozonation a microbulles se distinguent par des performances nettement
supérieures, atteignant jusqu’a 250 g-N/m?/j. Cette méthode est donc particulierement adaptée aux
charges élevées et aux eaux a forte teneur en azote ammoniacal. Une cinétique accrue a d’ailleurs
été constatée pour ce type de traitement pour des effluents fortement contaminés (Khuntia et al.,
2013; Ryskie et al., 2020). Cela est confirmé par les résultats des différents essais menés. Les
capacités de traitement influencent directement I’empreinte spatiale des procédés. L’ozonation et,
dans une moindre mesure, le réacteur MBBR, permettent alors une intensification du traitement
dans des unités compactes, tandis que I’atténuation naturelle nécessiterait de vastes bassins ou une
période prolongée pour atteindre un niveau de traitement équivalent. Toutefois, cette derniére peut
étre mise en ceuvre directement dans des bassins de rétention existants, réduisant ainsi les cotits
d’infrastructure (Chapman et al., 2007). Du fait de sa faible consommation en réactifs et en énergie,
I’atténuation naturelle constitue une solution économiquement viable pour le traitement des
charges modérées en contaminants azotés, notamment sur des sites orphelins ou en phase de
fermeture (Chapman et al., 2007), ou la maintenance a long terme des installations peut étre une
contrainte importante. Le traitement des contaminants azotés peut cependant se limiter a
I’épilimnion (inférieure a 10 m de profondeur; Marcotte et al., 2023). La mise en place d’une
aération forcée du bassin peut permettre d’y remédier (Marcotte et al., 2023) mais aussi fortement
diminuer I’intérét économique d’un traitement par promotion de 1’atténuation naturelle. La
stabilit¢ de la charge a traiter est aussi a prendre en compte, notamment pour les procédés
biologiques particulierement sensibles aux variations de chimie des effluents (Koren et al., 2000;

Jermakka et al., 2015; Kwofie et al., 2021).

La présence d’inhibiteurs biologiques, notamment certains métaux comme le cuivre, peut
¢galement impacter la sélection du procéd¢. Le cuivre est un inhibiteur majeur des processus
biologiques dés des concentrations aussi faibles que 0,1 mg/L, entrainant une inhibition de la
croissance et de 1’activité enzymatique (Skinner et Walker, 1961). Lors des essais réalisés sur
I’effluent ES (Cu = 1 mg/L), un développement des populations algales a tout de méme été
observée. La promotion de I’atténuation naturelle semble ainsi faire preuve d’une plus grande
résilience a la toxicit¢ du cuivre que les traitements biologiques classiques. L’ozonation a
microbulles, moins sensible aux métaux et métalloides (Ryskie, 2017), demeure une autre
alternative viable, bien que certains métaux puissent réagir avec les radicaux libres générés,

favorisant la formation de complexes métalliques toxiques (Ryskie et al., 2023). Dans ce cas, une
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étape préalable de coagulation-floculation est recommandée pour précipiter ces contaminants avant

I’oxydation avancée (Ryskie et al., 2023).

La salinité¢ constitue un autre facteur influengant les procédés biologiques, notamment la
nitrification et la dénitrification (Navada et al., 2021). A titre d’exemple, des concentrations en sels
dépassant 10%o peuvent drastiquement inhiber 1’activité des bactéries nitrifiantes (Bassin et al.,
2012; Navada et Vadstein, 2022) en raison du stress osmotique provoqué. Toutefois, malgré une
conductivité électrique initiale élevée (5,6 mS/cm) dans I’effluent E1, témoin d’une forte salinit¢,
le procédé MBBR a permis un enlévement du TN supérieur a 80 %. Cela suggére une bonne
adaptation de la biomasse aux conditions salines lors des essais. En revanche, aucune croissance
algale n’a été observée dans ce méme effluent, ce qui a limité grandement 1’enlévement du N par
assimilation biologique. Il est probable que cette absence de développement des algues soit
davantage liée a la forte concentration en cuivre (10 mg/L). Cette hypothéese est confirmée par les
résultats d’une étude parallele sur un effluent similaire (Marcotte et al., 2023) ou une efflorescence
algale a ét¢ observée malgré des niveaux de salinité comparables. Ce paramétre impacte de maniere
bien moins significative les performances de traitement par ozonation a microbulles (Marcotte et
al., 2020). La présence de CI et de Br™ est méme supectée avoir un effet catalytique sur I’oxydation
des contaminants azotés par ozonation a microbulles (Khuntia et al., 2013; Ryskie, 2017). Les
essais menés au cours de ce projet n’ont cependant pu vérifier I’implication des CI, aucune

formation de (per)chlorate n’ayant été constatée.

La production de matieres en suspension (MES) constitue un paramétre crucial influencant la
qualité de I’eau traitée et les besoins en post-traitement. L’0zonation a microbulles génére peu de
MES (Ryskie, 2017). Celles-ci, certainement des nanoparticlues métalliques, peuvent en revanche
présenter une toxicité pour Daphnia Magna notamment (Ryskie et al., 2023). Une précipitation par
coagulation-flocculation en amont de 1’ozonation est alors préférable (Ryskie et al., 2023). Au
contraire, dans les procédés biologiques, tels que la nitrification-dénitrification MBBR et
I’atténuation naturelle, la biomasse en suspension et les sous-produits métaboliques peuvent
s’accumuler (Chapman et al., 2007; Marcotte et al., 2023). Une dégradation excessive de cette
biomasse peut entrainer une remobilisation des contaminants initialement assimilés, augmentant le
risque de relargage de I’azote dans le milieu (Chapman et al., 2007). Cette problématique peut étre
atténuée par des procédés de séparation solides-liquides tels que la coagulation-floculation suivie

d’une décantation ou d’une filtration (Matter et al., 2019; Ali et al., 2022). Les essais menés ont
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montré que 1’utilisation de coagulants conventionnels, comme le PAC ou le sulfate ferrique,
associés a des polymeres anioniques ou cationiques, permet un enlevement efficace (>90 %) des
MES pour des pH neutres a 1égérement alcalins, tandis que le chitosane, un biopolymere naturel
aux propriétés coagulantes et floculantes, offre un enlévement 1égérement moindre mais présente

I’avantage de ne pas nécessiter d’ajustement du pH.

Les trois méthodes testées pour le traitement du N-NHs présents dans les eaux miniéres présentent
des profils de colits contrastés en matieére de consommation énergétique, d’utilisation de réactifs et
d’investissements en infrastructures. L’ozonation a microbulles se distingue par une efficacité de
traitement trés élevée, mais elle est aussi la plus consommatrice en énergie, principalement en vue
de la génération d’ozone sous forme de microbulles (Takahaski et al., 2012). Elle nécessite des
unités spécialisées et compactes, impliquant des cotits d’infrastructure élevés, bien que compensés
partiellement par un encombrement réduit et une cinétique rapide de traitement, avantageuse pour
les sites a forte charge ou contraints en espace (Jermakka et al., 2015). Le procédé MBBR (Moving
Bed Biofilm Reactor) repose sur une nitrification-dénitrification biologique, avec des
consommations modérées en énergie, principalement liées a 1’aération (Wang et al., 2019). Il
requiert toutefois des apports réguliers en POs*, en alcalinité et en carbone organique, ce qui
représente des colits récurrents en réactifs non-négligeables. Les infrastructures nécessaires, bien
que plus complexes que pour I’atténuation naturelle, sont moins cotiteuses que pour 1’o0zonation,
avec une empreinte spatiale raisonnable et une automatisation accessible (Jermakka et al., 2015).
Enfin, la promotion de I’atténuation naturelle est la méthode la moins coliteuse en énergie et en
réactifs (Chapman et al., 2007 ; Ali et al., 2022), puisqu’elle s’appuie sur des processus biologiques
spontanés. Elle peut souvent étre mise en ceuvre dans des bassins de rétention d’eaux déja existants
(Chapman et al., 2007), ce qui en fait une solution peu coliteuse en infrastructures. Cependant, elle
requiert des surfaces importantes et des temps de traitement prolongés, ce qui peut limiter son
efficacité ou son applicabilité sur les sites a forte charge ou soumis a des contraintes de temps ou

d’espace (Chapman et al., 2007).

En conclusion, le choix de la méthode de traitement doit étre basé sur une évaluation rigoureuse
des besoins en traitement, des charges de contaminants, des contraintes environnementales et des
interactions avec les parameétres physico-chimiques de 1’effluent. La Figure 5.2 fournit ci-dessous
donne une représentation graphique des principaux avantages et inconvénients des trois méthodes

de traitement testées. Celles-ci sont ainsi évaluées sur différents critéres (les notes fournies varient
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de 0 corespondant a un état nul, a 3 dénotant d’un niveau €lévé. L’ozonation a microbulles tire
ainsi I’une de ses principales forces de sa cinétique élevée. Cela permet des installations dédiées
au traitement plus compactes. Elle est aussi plus résiliente face a la présence d’inhibiteurs
biologiques. Les métaux et métalloides en font partie. Aussi, bien que ces derniers impactent peu
I’efficacité du traitement par ozonation a microbulles, ils peuvent mener a la formation de colloides
toxiques. A I’image du procédé biologique MBBR, un traitement préalable par coagulation-
floculation est alors conseillé (Marcotte et al., 2023). L’ozonation & microbulles est, de plus,
entachée par des colits importants du traitement (Marcotte, 2020), que ce soit en infrastructures, en

réactifs et en énergie.

Besoin en post-
traitement

Cinétique de
traitement

Sensibilité aux
inhibiteurs

~\ Consommation

Surface au sol £ .
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Formation de Consommation

sous-produits en énergie
Infrastructures
nécessaires
- ==MBBR = ==PAN Ozonation en microbulles

Figure 5.2 : Principaux avantages et inconvénients des méthodes testées pour le traitement des
contaminants azotés

Le procédé biologique MBBR démontre, quant a lui, une cinétique de traitement plus modérée. Il
nécessite, de plus, ’ajout de nombreux réactifs. Le PO+ étant généralement limitant dans les eaux
minieres pour la croissance biologique, une source doit étre ajoutée. Le pH doit, de plus, étre
maintenu aux alentours de 7,5 lors de la nitrification (Alleman et al., 1984) par ajout d’un produit

alcalin. Une source de carbone organique est aussi nécessaire lors de la dénitrification. Ces
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différents points justifie en partie les forts coits de cette méthode de traitement. A ceux-ci
s’ajoutent une consommation énergétique élevée, principalement pour I’aération des réacteurs,
pouvant représenter jusqu’a 70 % du colt global de traitement (Wang et al, 2019), et un besoin
important en infrastructures et matériels. Cela inclue généralement une étape de post-traitement
pour la clarification des boues générées. Bien que le S5éme réacteur de la filiecre MBBR des présents
essais ait été prévue a cette fin, ’anoxie au sein de ce réacteur, liée a ’accumulation de boues qui
y a lieu, a conduit a des épisodes d’émissions de H2S et donc a son démantélement. La nitrification-
dénitrification biologique reste cependant généralement considérée comme la plus
¢conomiquement viable afin de traiter efficacement les contaminants azotés dans les eaux miniéres

(Jermakka et al., 2015; Hoang et al., 2014).

La promotion de I’atténuation naturelle, pour finir, bénéficie d’une réelle simplicité de mise en
place. Un simple ajout de PO4> peut alors permettre de traiter le N-NH3 efficacement. Elle peut
avoir lieu directement au sein des bassins de rétention des eaux, participant ainsi aux faibles cofts.
Celle-ci peut en revanche étre fortement limitée dans les eaux profondes, supérieures a une dizaine
de meétres (Chapman et al., 2007; Marcotte et al., 2023). Cela peut €tre corrigée par ajout de
systemes d’aération (Chapman et al., 2007; Marcotte et al., 2023) mais amenuise légérement
I’intérét économique du procédé. La promotion de 1’atténuation naturelle ne peut, de plus, pas étre
utilisée pour tout type d’effluents miniers. L’absence de croissance d’algues lors des essais menés
sur D’effluent le plus contaminé en est la démonstration. Une alcalinité insuffisante peut aussi
compromettre le traitement. Les travaux menés semble d’ailleurs confirmer 1’hypothese, émise par
d’autres travaux (Marcotte et al., 2023), qu’une alcalinité¢ minimale de 1’ordre de 80 mg-CaCOs/L
est nécessaire. Cette méthode est de plus limitée par sa trés faible cinétique. Ainsi, alors que
I’0zonation a microbulles et, dans une moindre mesure, le MBBR permettent un traitement efficace
des charges élevées avec un encombrement réduit, 1’atténuation naturelle constitue une solution
viable seulement pour des charges plus modérées, notamment dans des contextes de fermeture de
site (Chapman et al., 2007) ou la réduction des cotits d’exploitation et de maintenance peut s’avérer

primordiale.
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Tableau 5.1 : Synthese des différents résultats obtenus pour les trois méthodes de traitement testées

Nitrification-dénitrification

Promotion de I’atténuation

Effluent testé Parameétre(s) Ozonation a microbulles MBBR naturelle
Contaminant(s) traité(s) SCN, CNO", N-NH;, NOy | SEN> CNOI;; g -NH;, NO, N-NH;, (NOx)
3
_ Biomasse (+ NH; (atm))
Produit(s) final(s) NOy N; + Biomasse N-NHj; en conditions
hivernales
El:

SCN7i = 79,6 mg-N/L
CNO5;=17,8 mg-N/L
N-NH;; = 64 mg-N/L
NO;;=0,3 mg-N/L
NOs7=21 mg-N/L
pHi=7,6
Cu; = 9,6 mg/L
Alcalinité; = 86 mg CaCOs/L
EC;=5,6 mS/cm
Cli=0,18 mg/L
SO&i=2,5¢g/L

Consommation en réactif(s)

~ 10 g O3/g-N-NH3 au début
des essais ~25 g O3/g-N-
NH;3 en moyenne

NaOH pour ajustement du
pHao

Alcalinité : 2,9 g-Na,COs/g-
N;

Corga : 10 g-C12H2011/g-N

PO43' : 0,13 g-NH4H2PO4/g—
N

Performance maximale de
traitement obtenue

Oxydation compléte de SCN
et de N-NHj; (réacteur de 15
L) en moins de 2 heures

RI1 (SCN" - N-NH3) : 3,3 g-
N/m?j
R2 (N-NH3 = NO3) : 0,6 g-
N/m?j
R3 (NO3 > Nz) :
N/m?/j

1,7¢g

Processus impliqué dans
I’évolution des
concentrations en
contaminants azotés

R1 : dégradation biologique
des SCN-
R2 : nitrification
R3 : dénitrification

R4 : dégradation de la
biomasse + nitrification
(partiellement bloquée a

1’étape de nitritation)

Pas de croissance d’algues

Enlévements limités en
contaminants azotés (légere
biodégradation des SCN-
seulement)
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Tableau 5.1 : Synthése des différents résultats obtenus pour les trois méthodes de traitement testées (suite)

Nitrification-dénitrification

. | S Promotion de ’atténuation
Effluent testé Paramétre(s) Ozonation a microbulles MBBR naturelle
E2:
SCN7i =53 mg-N/L ~ 10 g 03/g-N-NH; au début
N-NH3; = 56 mg-N/L ) ) des essais
Consommation en réactif(s) - -
pHi=7,9 ~25 g O3/g N-NHj3 en
Cli=0,23 mg/L fmoyenne
SO42'i = 2,3 g/L
E3: . Oxydation compléte de SCN-
Performance maximale de et de N-NH; (réacteur de 15 ) )
N-NH;; =370 mg-N/L traitement obtenue N
’ L) en moins de 2 heures
pHL= 7 Performance maximale de Oxydation compléte de SCN-
Cli= 60 g/L . et de N-NHj3 (réacteur de 15 - -
traitement obtenue
L) en 2,5 heures
E4: SCN-> 89 %
SCN-i =22 mg-N/L CNO > 98 %
Efficacité maximale de )
CNO’; = 6,0 mg-N/L traitement obtenue ; B N-NHj3; : augmentation de 20
0,
N-NH;; =29 mg-N/L %
- 0
NO;;<0,2 mg-N/L NO3; >98 %

NOs;=4,0 mg-N/L
pHi = 8,0
Cu; =950 mg/L

Alcalinité; = 110 mg-
CaCOs/L

EC;=2,7mS/cm

Processus impliqué dans
I’évolution des
concentrations en
contaminants azotés

Assimilation majoritaire de
N-NH3; au début des essais

Dégradation biologique de
SCN- et CNO

Adsorption de N-NH3; sur la
biomasse et des sédiments
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Tableau 5.1 : Synthése des différents résultats obtenus pour les trois méthodes de traitement testées (suite)
Effluent testé Paramétre(s) Ozonation 3 microbulles Nitrification-dénitrification | Promotion de I’atténuation
MBBR naturelle
E5: SCN:0,8—-8,6%

SCNi = 3,4 mg-N/L

Performance maximale de
traitement obtenue

N-NH; > 95 %

CNO7; =0,2 mg-N/L
N-NH;; =18 mg-N/L
NOy; = 0,4 mg-N/L
NO;5; =0,2 mg-N/L
pHi=79
Cu;i =4 mg/L
Alcalinité; = 71 mg-CaCOs/L
EC;=1,3 mS/cm

Processus impliqué dans
I’évolution des
concentrations en
contaminants azotés

Dégradation biologique de
SCN" et CNO

Assimilation de N-NHj;




106

CHAPITRE 6 CONCLUSION ET RECOMMANDATIONS

Ce mémoire, intitulé Traitement des contaminants azotés dans les effluents miniers, vise a
comparer trois approches distinctes de traitement, a savoir 1’ozonation a microbulles, le réacteur
biologique a lit fluidis¢ (MBBR) et la promotion de I’atténuation naturelle, dans le contexte
spécifique des effluents miniers a forte salinité. L’objectif principal n’est pas de recommander une
stratégie unique de gestion, mais de fournir des éléments techniques, analytiques et opérationnels
permettant une prise de décision éclairée sur le choix du procédé le plus adapté selon les
caractéristiques des effluents. L’évaluation porte notamment sur 1’efficacité de traitement des
principaux contaminants azotés (SCN-, N-NHs, NOz", NOs"), les conditions opératoires optimales,
les consommations en réactifs, la résilience face aux inhibiteurs, ainsi que les contraintes pratiques

d’implantation.

L’ozonation a microbulles a montré une efficacité particulierement ¢levée pour I’oxydation des
especes azotées réduites, avec une diminution supérieure a 95 % pour les concentrations en SCN-
et N-NHs en moins de 2 heures. Une efficacité accrue est constatée lors du traitement d’effluents
plus contaminés. Les résultats indiquent une conversion quasi-compléte des contaminants azotés
en NOs™, ce qui peut nécessiter un traitement complémentaire dans le cas de rejets soumis a des
seuils réglementaires stricts sur ce point. Les besoins en dénitrification pourraient éventuellement
étre comblés grace a 1’adoption d’un procédé d’ozonation catalytique (sur MgO ou TiO2 par
exemples). Bien que I’hypothése initiale d’un effet catalytique du chlorure ait été explorée, les
résultats expérimentaux n’ont pas confirmé la formation de perchlorates ou d’autres oxydants
secondaires significatifs. Cette hypothése ne semble alors pas vérifiée pour des concentrations en
CI telles que celles rencontrées dans les effluents miniers. La consommation moyenne d’ozone a
vari¢ entre 10 et 25 g Os/g N traité, et s’est révélée plus faible pour les effluents a forte charge
azotée initiale. Cette technologie offre donc une solution rapide et efficace, notamment dans les

cas ou les contraintes temporelles ou la charge polluante excluent les procédés biologiques lents.

Le procédé biologique MBBR repose sur la formation d’un biofilm sur des supports mobiles, qui
favorise la nitrification et la dénitrification méme en conditions inhibitrices (métaux, salinité,
faibles températures). Un enlevement moyen de 80 % de ’azote total a ét¢ maintenu pendant neuf
mois d’essai, avec des vitesses de traitement de 3,3 g N/m?/jour pour le SCN™ et de 1,7 g N/m?*jour

pour les NOs™. Les tests écotoxicologiques ont confirmé que les effluents traités étaient conformes
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aux exigences environnementales, sauf dans deux cas isolés, attribués a une DCO résiduelle
excessive. Bien qu’ayant permis de soutenir la dénitrification, 1’utilisation de saccharose comme
source de carbone organique n’est pas conseillée. Celle-ci a notamment pu mener aux
accumulations de NO:~ et de N-NHs observées. L’utilisation de sources plus facilement
assimilables, telles que 1’éthanol ou le méthanol, permettant un apport nécessaire plus limité,
devraient étre envisagée. Le glucose et/ou le fructose, monomeéres du saccharose, pourraient étre
d’autres pistes a explorer dans une recherche de compromis entre la qualité de la source de carbone

organique et sa facilité et sécurité de transport, d’utilisation ou de stockage.

L’approche semi-passive par atténuation naturelle repose sur des processus biologiques impliquant
des microalgues et des bactéries. Le traitement des contaminants azotés peut alors étre complétés
par des phénomenes d’adsorption sur la biomasse et les sédiments. La promotion de 1’atténuation
naturelle peut étre obtenue grace a des ajouts de 1 a 3 mg-PO4>7/L. Elle s’est révélée efficace pour
le traitement des effluents a charge modérée, avec un enlevement mesuré de I’ordre de 40 a 60 %
du N-NHs dans des conditions favorables (alcalinit¢ > 80 mg CaCOs/L et pour des faibles
concentrations en inhibiteurs biologiques tels que le Cu). Les dénombrements réalisés indiquent
que les populations biologiques sont alors dominées par des microalgues (Chrysococcus
notamment). La présence de cyanobactéries a aussi été observée. Celle-ci est cependant restée a
des niveaux pour lesquels une toxicité associée est peu probable. Une confirmation grace a des
essais écotoxicologiques des effluents en fin de traitement permettrait cependant de statuer plus
précisément sur la capacité de cette méthode de traitement a fournir des effluents respectueux des
normes réglementaires en vigueur a ce niveau. Une remobilisation des contaminants, sous forme
de N-NHs notamment, est généralement observée en période de mortalité¢ de la biomasse. Une
augmentation pouvant dépasser 30 % du N-NHs initialement traité a ét¢ mesurée lors d’essais
prolongés a 4 °C. Ce phénomene peut étre contrdlé par des stratégies de récupération de la
biomasse, notamment par coagulation-floculation. Les essais ont montré que des coagulants
métalliques (PAC, Fe2(SOs)3) couplés a des polymeres ioniques ou des polymeres naturels seuls
(chitosane) permettent une récupération de plus de 90 % de la biomasse algale. Cette étape limite
I’attrait économique et en termes de simplicit¢é de mise en place d’un tel traitement. Une
valorisation, comme amendement, y compris pour la revégétalisation de sites, ou par la production
de biocarburants seraient des pistes a explorer afin d’y remédier. Cette approche semble tout de

méme supérieure aux deux autres testées sur ces deux parameétres économiques et d’aisance de
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mise en place. Elle pourrait ainsi s’avérer intéressante dans une phase post-fermeture de sites

miniers par exemple, demeurant limitée par la lenteur de ses cinétiques.

L’analyse isotopique (3'°N et 8'%0) réalisée sur les effluents traités a permis de caractériser les
mécanismes biochimiques prédominants dans chaque procédé biologique testé (assimilation,
dégradation biologique de SCN™ en N-NHs, nitrification, dénitrification ou adsorption sur la
biomasse et les sédiments). Dans le cas des essais MBBR, celles-ci sont cohérentes avec les
processus biologiques attendus de dégradation des SCN", de nitrification et de dénitrification dans
les réacteurs R1, R2 et R3 respectivement. Les accumulations de N-NH3 au sein de ce dernier
réacteur tendent a indiquer que la DNRA y est aussi impliquée dans la spéciation des contaminants
azotés. Un complément d’étude pourrait alors permettre de quantifier les participations respectives
de la DNRA et de la dénitrification. Cela nécessiterait notamment un plus grand nombre
d’échantillons analysés afin d’affiner la modélisation de I’évolution des différentes données
isotopiques. Des analyses des concentrations en NO2™ et en NO3™ par une méthode plus précise que
la colorimétrie, la chromatographie ionique par exemple, pourrait aussi contribuer en ce sens. Ces
données renforceraient la compréhension des transformations de I’azote et contribueraient a la
validation des performances observées. Ces améliorations possibles des résultats sont aussi vraies
pour les essais de promotion de 1’atténuation naturelle menés. L’utilisation des données isotopiques
y a tout de méme permis de confirmer que des processus biologiques sont les principaux
contributeurs au traitement des contaminants azotés observé. Dans le cas du traitement de SCN-,
celles-ci sont cohérentes avec leur dégradation biologique en N-NH3. Les essais menés tendent
aussi a confirmer I’assimilation préférentielle de N-NH3 sur NOs™. Celle-ci a principalement lieu
lors d’une premicre phase de quelques jours, marquée par une augmentation intense de la turbidité.
Le N-NH3 continue de diminuer dans un deuxieme temps malgré 1’absence d’augmentation de la
turbidité. Bien qu’une volatilisation, liée a I’augmentation du pH lors de 1’efflorescence d’algues,
aurait pu en étre la cause, 1I’évolution des données isotopiques indique que 1’adsorption sur la
biomasse ou les sédiments est plus probable. Les analyses réalisées au cours de ces essais ont
indiqué une augmentation des matieres particulaires minérales. Une simulation numérique (a 1’aide
d’outil tel que Visual MINTECH par exemple) pourrait alors permettre de définir les minéraux
formés. Cela permettrait notamment de déterminer si ces derniers peuvent étre impliqués dans le

traitement de N-NH3 constaté et donc de prédire plus précisément le potentiel devenir de ce-dernier.
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En conclusion, malgré les points demeurant a approfondir cités, ce travail fournit une base
comparative rigoureuse permettant d’orienter le choix des technologies de traitement des
contaminants azotés dans les effluents miniers salins. Il identifie des indicateurs clés, tels que la
charge azotée, la salinité, la température, les métaux dissous, la disponibilité en carbone et les
contraintes de temps, qui doivent étre considérés pour sélectionner la méthode la plus adaptée.
L’enjeu n’est alors pas de recommander un procédé unique, mais de fournir un cadre d’analyse
robuste pour soutenir la prise de décision technico-économique dans divers contextes

d’exploitation miniére.
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ANNEXE A Protocole suivi lors des essais d’ozonation a microbulles

1. Objectif des essais

Ce protocole vise a évaluer de mamére nigoureuse I'efficacité de 1’ozonation en tant que procédé
d’oxydation avancée pour I’élimination de 1’azote ammomniacal (sous forme N-NHs) présent dans
les effluents 1ssus d’activités nuniéres. L'étude accorde une attention particuliére a I'influence de
la salimté sur les performances du traitement, en mettant 1’accent sur le role potentiel des 1ons
chlorure (CI7), suspectés de catalyser 1’ozonation des composés azotés (Khuntia et al., 2013). Pour
ce faire, des essais seront réalisés sur des effluents, qu’ils soient synthétiques ou réels, caractérisés
par un profil amonique dominé soit par les chlorures (CI7), soit par les sulfates (SO+), afin
d’1dentifier et de quantifier 1’1mpact différentiel de ces anions sur 1’efficacité du procédsé.

2. Matériel nécessaire

Le pilote utilisé est le méme que pour les travaux de Ryskie et al. (2020). Le matérniel utilisé lors
de ces essais est donc :
- Générateur d’ozone : Pnmozone® GM1.
- Réacteur batch en verre borosilicaté d’un volume ufile de 15 litres.
- Systéme de diffusion d’ozone, mcluant un générateur de microbulles NIKUNI KTM20N
(60 Hz) et un mélangeur statique OHR MX-E15.
- Sonde mulfi-paramétre (pH, POR, température, conductivité) calibrée.
- Sonde sélective au NH3 (Thermo Scientific™ Orion™ High Performance Ammoma
Combination Ion Selective Electrode)
- Flacons stériles pour les prélévements d’échantillons.
- Filtres a seringue de 0,45 pm en PTFE.
- Seringues et béchers en plastique ou verre.
- Equipement de sécurité (gants, lunettes, hotte ventilée).



123

3. Effluents testés

L’¢tude vise a évaluer de maniére précise I’influence de la salinité et de la composition anionique
sur les performances de traitement par ozonation a microbulles. Une attention particuliere est portée
a I’effet des anions majoritaires (SO+*, Cl") et des contaminants spécifiques (SCN-, N-NH3). Pour
cela, une série d’essais a été réalisée en milieu synthétique afin de controler rigoureusement les
parametres d’intérét. Des effluents synthétiques a profils anioniques dominants SO+*>~ ou CI~ ont
été préparés (15 L) a partir d’eau désionisée par dissolution de sels préalablement déshydratés
pendant 4 heures dans un dessiccateur, afin de garantir la précision des concentrations (Tableau 1).
Les effluents synthétiques a base de SO+* ont été obtenus en dissolvant du (NH4).SO4 pour
atteindre des concentrations en N-NHs de 55 mg/L et 110 mg/L, puis en ajoutant du Na.SO4 afin
d'ajuster la teneur en SO+* a des niveaux représentatifs des effluents miniers. Les effluents
synthétiques a base de C1™ ont été préparés en dissolvant du NH4Cl (N-NHs = 100 mg/L) suivi d’un

ajustement en Cl~ par ajout de NaCl.

Tableau 1 : Masses de sels ajoutés lors de la préparation (15 L) des effluents synthétiques utilisés
lors des essais d’ozonation a microbulles

Effluent (NH4)2804 (g) NH4CI (g) Na:S04 (g) NaCl (g) NaSCN (g)
S1 3,89 - 49,05 - 4,78
S2 7,08 - 45,62 - 4,34
S3 7,78 - 44,86 - -
S4 - 6,30 - 52,46 -
S5 - 6,30 - 438,24 -

Ces essais synthétiques permettent d’isoler et de quantifier précisément I’effet de chaque
parametre. Une étude paramétrique est mise en place en ne faisant varier qu’un seul facteur a la
fois (SCN-, N-NHs, ClI" ou SO+*), les autres étant maintenus constants, afin de garantir la
comparabilité des résultats. En complément, trois effluents réels (notés R1, R2 et R3) ont été
sélectionnés pour valider les observations issues des milieux synthétiques. Ces effluents présentent
des profils anioniques dominés respectivement par SO+* (R1 et R2) et CI” (R3), comme indiqué
dans le Tableau 2. Leur étude permet de confronter les résultats obtenus en conditions contrdlées
avec ceux issus de matrices complexes. Aussi, afin de limiter les concentrations en métaux pouvant
étre source de toxicité de I’effluent traité (Marcotte et al., 2023), ceux-ci sont préalablement

précipité. Le protocole de coagulation a flocs lestés est fourni en annexe D. Avant 1’ozonation a
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microbulles, le pH est ajusté a 9 par ajout de NaOH afin de garantir une bonne efficacité de

traitement (Marcotte et al., 2020).

Tableau 2 : Effluents synthétiques S et réels R utilisés lors des essais d'ozonation

Effluent [SO4*] [CI] [N-NH3] [SCN7] [N oxydable]
(g/L) (g/L) (mg N/L) (mg N/L) (mg N/L)
Si 2,40 - 55 55 110
R, 2,30 0,23 56 53 109
S» 2,40 - 100 50 150
R, 2,50 0,18 103 50 153
Ss3 2,40 - 110 - 110
Sy - 2,40 110 - 110
Ss - 18,0 110 - 110
R; dilué (30 %) - 18,0 110 - 110
R3 - 60,0 370 - 370

Cette approche combinée, alliant essais synthétiques contrdlés et validation sur effluents réels,

permet d’évaluer de maniére robuste et détaillée I’influence de la salinité, de la composition

anionique et de la charge en contaminants sur I’efficacité du procédé d’ozonation a microbulles.

4. Mise en place de I’essai

1. Verser la solution (synthétique ou réelle) dans le réacteur d’ozonation.

A

Ajuster lepH a 9

Installer I’agitateur et le systeme de diffusion d’ozone.

Mettre en route I’agitateur a une vitesse constante (150 a 200 tr/min).

Lancer la production d’ozone et injecter celui-ci dans la solution a 1’aide du diffuseur.

Le temps de contact doit étre mesuré a partir de I’injection initiale d’ozone. Les

¢chantillons sont prélevés a des intervalles réguliers de 15 minutes jusqu’a diminution de

la concentration en N-NH3 au-dessous del mg/L.

7. A chaque temps de prélévement, un échantillon est filtré a 0,45 pm, puis analysé

immédiatement ou conservé a 4 °C pour analyse ultérieure (dans un délai de 24 heures).



5. Analyses a effectuer
A chaque point de prélévement, effectuer les analyses suivantes -
- [N-NH;] : par sonde sélective
- [SCN7, [CNO], [NO:T], [NOs7], [CI], [SOs*], (per)chlorate - par chromatographie
1onique.

- pH, Température, Conductivité, Potentiel redox.

6. Traitement et interprétation des résultats
1. Calculer la concentration résiduelle de N-NHs & chaque point, et en déduire le
pourcentage d’élimination.
2. Tracer les courbes d’évolution de SCN", N-NHs, NO-~ et NOs~ en fonction du temps.
3. Calculer la quantité d’ozone consommeée par mg de N-NHs éliminé.
4. Le cas échéant, déternuner les cinétiques (pseudo-prenuer ordre) a 1’aide des courbes
In([N-NH:]Jo/[N-NHs};) en fonction du temps.
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ANNEXE B Protocole suivi lors des essais de nitrification-dénitrification

MBBR

1. Objectifs

Cette partie du projet a pour objectif d’évaluer la capacité d’un procédé de traitement biologique
par nitrification-dénitrification, intégré dans une filiere de type MBBR (Moving Bed Biofilm
Reactor), a atteindre de fagon durable les standards de qualité exigés pour un rejet direct des
effluents dans le milieu naturel. A cette fin, un essai pilote a I’échelle semi-industrielle est mis en
place et fonctionne en continu pendant une période de neuf mois, afin d’analyser les performances

du systéme dans des conditions représentatives d’une exploitation réelle.

2. Pilote d’essais MBBR

Le procédé étudi¢ reprend le design proposé par Villemur et al. (2015) en y intégrant une étape
supplémentaire de dénitrification (Figure 1). L effluent a traiter est d’abord transféré du réservoir
d’alimentation vers les réacteurs MBBR a I’aide d’une pompe péristaltique, selon un débit
rigoureusement controlé. Ce débit est initialement fixé a 0,1 L/h afin de favoriser le développement
de la biomasse, puis il est progressivement ajusté en fonction de la capacité du systeme pilote a
dégrader la charge contaminante. L’écoulement entre les réacteurs (R1 a RS) s’effectue par gravité.
Chaque réacteur remplit une fonction spécifique (Tableau 2.1), nécessitant I’ajout de réactifs, une
aération ou une agitation adaptée pour garantir des conditions optimales a la croissance et a

I’activité des communautés microbiennes.

Le premier réacteur (R1) assure I’oxydation du thiocyanate (SCN") et I’hydrolyse du cyanate
(CNO") qui en résulte. I1 est équipé d’un systeme d’aération composé d’une pompe d’aquarium et
d’une pierre de diffusion. Pour prévenir I’acidification du milieu — en particulier en cas de
nitrification partielle — le pH est maintenu autour de 7,4 grace a I’injection contrdlée de carbonate
de sodium (Na2COs) par une pompe doseuse. Une seconde pompe péristaltique injecte une solution
de phosphate monoammonique (NH4H2PO4) afin de satisfaire les besoins en phosphore (PO4+*") des

microorganismes.
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Figure 1 : Schéma simplifié¢ du pilote d’essais MBBR

Le réacteur R2, également aéré via une pompe d’aquarium et une pierre de diffusion, est dédié a la
nitrification des effluents. Ce processus générant une acidification du milieu, une régulation

continue du pH a 7,4 est assurée par une injection de Na-COs a I’aide d’une pompe doseuse.

Tableau 1 : Description des différents réacteurs composant la filiecre MBBR ¢étudiée

Taux de
. Principale Ajout de e Agitation Volume du remplissage
Réacteur fonction réactifs Aération mécanique réacteur (L) MBBR
initial (%)
Oxydation/ Na,CO;
R1 hydrolyse des Oui Non 5 30
SCN et CNO™ | NH4H:PO4
R2 Nitrification Na,CO; Oui Non 40 30
R3 Dénitrification Ci2H2,011 Non Oui 15 30
R4 Réoxydation - Oui Non 5 30
RS Sedimentation : Non Non 15 0
de la biomasse

Le réacteur R3 prend en charge la dénitrification des effluents. Il n’est pas aéré, et
I’homogénéisation du milieu s’effectue par agitation mécanique. Une pompe péristaltique ajoute
une solution de saccharose (Ci2H22011) servant de source de carbone organique pour les bactéries
dénitrifiantes hétérotrophes. Le débit de cette solution est initialement défini pour atteindre un

rapport massique C/N d’environ 4. Ce ratio est ensuite ajusté selon les performances de
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dénitrification observées, les concentrations résiduelles de DCO en sortie, ou la présence

d’oxygéne dissous (OD) excessive dans le réacteur.

Le réacteur R4 réalise un traitement de polissage par réoxygénation. Bien que sa fonction principale
soit I’oxydation de I’exces de carbone organique issu de la dénitrification, d’autres réactions
d’oxydation peuvent également s’y produire, telles que celles des formes réduites de 1’azote (N-
NHs, NO2") ou du sulfure d’hydrogéne (H2S) potentiellement formé lors de la dénitrification. Ce

réacteur est donc maintenu en conditions aérobies.

Enfin, bien que les réacteurs MBBR générent moins de matiéres en suspension (MES) que les
systémes a boues activées, le réacteur RS est congu pour permettre la sédimentation de la biomasse
détachée en aval des différentes étapes. Cette configuration permet a la fois de réduire la turbidité
de I’effluent final et de limiter les risques de remobilisation des contaminants liés a la dégradation

de la biomasse.
2.1 Montage du pilote :

- Dans les différents réacteurs, mesurer la hauteur nécessaire afin d’avoir le volume utile

souhaité
- A cette hauteur, percer un trou pour le raccordement du tuyau de sortie
- Installer les différents réacteurs afin de permettre un écoulement gravitaire entre eux

- Mettre en place les différents réservoirs de réactifs. Les graduer afin de pouvoir en suivre

le volume restant.

- Installer les pompes volumétriques (alimentation en effluent, NH4H2PO4, C12H22011)

- Installer les pompes doseuses et calibrer les sondes pH

- Ajouter les médias MBBR (Kaldnes K3) afin que ceux-ci occupent 30 % du volume utile

- Mettre en place les pompes a aquarium (munies de pierre de diffusion) dans les réacteurs

R1,R2 et R4
- Installer le systéme d’agitation

- Mettre en écoulement
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2.2 Inoculation des réacteurs

Les réacteurs R1 et R2 sont respectivement inoculés a I’aide de médias MBBR prélevés
directement a 1’étage correspondant de 1’Unité de Traitement des Effluents (UTFE) : 1’étage de
dégradation des thiocyanates (SCN-) pour R1 et I’étage de nitrification pour R2. Le réacteur R3
est quant a lui inoculé par des ajouts de boues récupérées au sein du clarificateur final de I’'UTFE.
Aucun inoculum n’est introduit dans le réacteur R4, tandis que le réacteur RS ne contient pas de

médias MBBR.

3. Réalisation des essais
3.1. Phase de démarrage (acclimatation)

Le réacteur pilote recoit dans un premier temps un débit de 0,1 L/h d’effluent minier. Afin de
prévenir tout choc toxique, en particulier li¢é a la présence de cuivre (Cu), les métaux sont
préalablement précipités (voir Annexe D). Si Cu se retrouve inférieur a 1 mg/L, I’effluent peut étre
utilisé¢ au sein du pilote. Une fois le procédé biologiquement stabilisé, c’est-a-dire en I’absence
d’accumulation significative de nitrites (NO2") ou d’ammoniac (N-NHs) au-dela de 2 mg/L, le débit
d’alimentation augmente progressivement. Cette montée en charge, effectuée par paliers controlés,
permet de préserver ’intégrité de la biomasse et de conduire le systéme vers un débit cible

d’environ 1 L/h.
3.2 Suivi analytique
A minima, un suivi du procéd¢ est réalisé par semaine. Les parameétres suivis sont :

- N-NHs par sonde sélective calibrée (Thermo Scientific™ Orion™ High
Performance Ammonia Combination Ion Selective Electrode)

- NO2, NOs3", PO4*par colorimétrie (Hach DR900)

- SCN par spectrométrie (460 nm)

- pH, POR, temperature, OD a I’aide d’une sonde multiparamétre calibrée

- Volume restant dans les différents réservoirs de réactifs

- Débit des pompes (mesuré a I’aide d’un cylindre gradu¢ et d’un chronometre)

Avant analyse, les échantillons sont filtrés a 0,45 um puis directement analysés. Dans le cas ou

cela ne serait pas possible, ils sont conservés au maximum 48 h a 4 °C.
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Ce suivi est complété par une caractérisation plus exhaustive (DCO, DBO, alcalinité, métaux et
écotoxicologie) dans un laboratoire accrédité. L’échantillonnage est réalisé lorsque les données
obtenues par colorimétrie s’averent stables et avant I’augmentation du débit d’alimentation. Apres
une ¢éventuelle filtration (si nécessaire), les échantillons sont expédiés a ce dernier dans des

glaciéres munies de pains de glace.
4. Interprétation des données

- Bilan massique : Etablir un bilan massique de 1’azote total pour vérifier la transformation

des contaminants en produits finaux (N2, NOs~, etc.).

- Visualisation : représentations graphiques des évolutions temporelles des concentrations

en azote, des parameétres physico-chimiques, et des rendements.

- Calculs de performance : Déterminer les rendements d’élimination (%), les vitesses

spécifiques de dégradation (en g-N/m?/h) et les charges critiques pour chaque contaminant.
- Déterminer les consommations en réactifs (en g/g-N)

- Analyse de la stabilité du procédé : réponse du systéme aux variations de charge, pH,

température, etc.
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ANNEXE C Protocole suivi lors des essais de promotion de I’atténuation

naturelle

1. Objectif du protocole

Ce protocole expérimental a pour objectif d’évaluer, dans un contexte de traitement semi-passif,
I’efficacité de 1’ajout de phosphate (PO+*") — a des concentrations de 1, 2 et 3 mg/LL — pour
stimuler I’atténuation naturelle des contaminants azotés présents dans des eaux minicres. L’étude
vise a déterminer dans quelle mesure différents dosages de phosphate influencent les cinétiques de
dégradation de ces contaminants, en identifiant la concentration optimale favorisant 1’activité

biologique.

L’analyse conjointe des parameétres physico-chimiques (pH, potentiel redox et oxygene dissous)
permettra de caractériser les conditions redox les plus favorables a la transformation des composés
azotés. En parallele, la comparaison des résultats obtenus pour plusieurs types d’effluents miniers
permettra d’identifier les facteurs influencant 1'efficacité du traitement, notamment la charge
polluante initiale, la salinité, et les concentrations en métaux dissous. Ces données seront
essentielles pour établir des critéres de sélection des sites propices a une stratégie de biostimulation

au phosphate dans le cadre de traitements passifs ou semi-passifs.

2. Caractérisation initiale des eaux miniéres

Avant le démarrage des essais, un échantillon représentatif des eaux minieres a traiter sera collecté.
Une premicre série d’analyse de 1’effluent (pH, ORP, température, turbidité¢, OD, NO2", NOs", N-
NHs, PO+*") est alors réalisée. Celle-ci est complétée par une caractérisation physico-chimique plus
exhaustive (DCO, DBO, alcalinité, MES, carbone organique et métaux notamment) menée par un
laboratoire accrédité. Des échantillons sont également prélevés afin d’identifier et dénombrer les
especes biologiques ou les matieres minérales présentes. Cette étape permet de poser un diagnostic

de I’état initial du systéme et d’identifier les paramétres pouvant influencer 1’activité biologique.
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3. Réalisation des essais

Différents essais de promotion de I’atténuation naturelle sont menés (Tableau 1). Ceux-ci sont
réalisés, dans un premier temps, en chambre de culture. Ils sont par la suite repris lors d’essais in-

situ a plus grande échelle.

Tableau 1 : Essais de promotion de I’atténuation naturelle réalisés

. , Volume. . Conceqtl:ation Volume de PO4* ajouté
Essais Effluent Test d’effluent initial souhaitée en
(L) PO (mg/L) (mL)
- 1 0 0
Chambre de RS - 1 1 0,14
culture _ 1 3 0,43
- 1 5 0,72
Al 1030 1 148
R4 A2 980 3 422
A3 1020 5 733
A4 1000 1 144
In-situ R1 AS 965 3 416
A6 990 5 711
A7 1000 1 144
RS A8 1000 3 431
A9 1050 5 754

3.1. Essais en chambre de culture :

Des échantillons de 500 mL d’effluent minier sont ajoutés dans des petits bacs en plastique. Des
ajouts de PO4* sont alors éventuellement réalisés (0, 1 , 2 ou 3 mg/L selon les essais). Celui-ci est
ajouté ici sous forme d’une solution contenant 10 g/L. d’engrais (7,0 g PO+*7/L), soit un fertilisant
de type Plant Starter 10-52-10 (Golfgreen™). Afin de simuler les conditions estivales, la chambre
de culture est programmée pour une période d’éclairage de 18 h, suivie d’une période d’obscurité

de 6 h.
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3.2. Essais in-situ

Les essais sont réalisés dans des réservoirs en polyéthyléne haute densité (PEHD) d’un volume
unitaire de 1 m?, ouverts sur le dessus pour permettre une exposition directe aux conditions
atmosphériques. Ces réservoirs sont installés sur une surface plane et stable, non ombragée, afin
de maximiser 1’ensoleillement tout au long de la journée. Chaque réservoir est rempli avec un type
d’effluent spécifique a tester, dont le volume initial est soigneusement mesur¢ et consigné pour

assurer la tracabilité et la reproductibilité des essais.

Les expérimentations sont conduites au cours des mois de juillet et aolGt 2023, une période
caractérisée par des températures diurnes €levées (souvent supérieures a 20 °C) et une intensité

lumineuse maximale dans la région d’étude.

4. Suivi expérimental

Des prélevements d’échantillons liquides seront réalisés a intervalles réguliers (tous les 3 jours) au
cours des 2 premicres et de la derni¢re semaine des essais. Les concentrations en N-NH3, NOz",
NOs, et PO+*, ainsi que la turbidité, sont mesurées a 1’aide d’un coloriméetre Hach DR900. Le pH,
le POR, I’OD, la température et la conductivité sont mesurés a 1’aide d’une sonde de terrain
multiparametre calibrée. Un échantillon supplémentaire est filtré (0,45 pm) et conservé a 4 °C.
Celui-ci est analysé (SCN-, CNO" et alcalinité notamment) dés le retour du terrain (conservation
maximale de 15 jours). Une analyse par chromatographie ionique est aussi réalisée afin de

confirmer les valeurs obtenues in-situ par colorimétrie.

5. Démantélement des essais

A la fin des essais, des échantillons sont prélévés, éventuellement filtrés a 0,45 um, puis envoyé &
un laboratoire accrédité afin de réaliser une caractérisation compléte des effluents apres traitement.
Un autre échantillon est pris afin de réaliser une identification et un dénombrement des populations
biologiques et d’éventuelles matiéres minérales particulaires. Une chaudiére de chacun des
effluents apres traitement est aussi prélevée afin de permettre la réalisation des essais de

dégradation et de récupération de la biomasse a venir.
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6. Analyse et interprétation des résultats

Les résultats obtenus permettront de comparer les cinétiques de dégradation des contaminants
azotés selon les différents dosages de phosphate appliqués. L’objectif est d’identifier la
concentration en PO+*" qui favorise le plus efficacement I’activité biologique. Les données de pH,
redox et oxygene dissous permettront aussi d’évaluer 1’environnement redox favorable a la
dégradation des contaminants. La comparaison des résultats obtenus pour les différents effluents
testés, permettra de définir un ensemble de paramétres (charge a traiter, salinité, concentrations en

métaux notamment) influant sur 1’efficacité du traitement.
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ANNEXE D Protocole suivi pour la précipitation des métaux

La présence de métaux lourds et de métalloides dans les effluents industriels ou miniers constitue
un facteur de risque majeur pour le bon déroulement des processus biologiques de traitement, en
particulier la nitrification et la dénitrification. Méme a faibles concentrations, ces ¢léments peuvent
interférer avec I’activité enzymatique des micro-organismes et perturber 1’équilibre des
communautés bactériennes (Stasinakis et al., 2003 ; Cegen et al., 2010). Afin de prévenir tout effet
inhibiteur dans I’unité pilote de traitement biologique, une étape de décontamination chimique est

systématiquement mise en ceuvre pour réduire la teneur en métaux dissous, en particulier le cuivre.

1. Etape de la précipitation chimique

La stratégie adoptée repose sur une séquence optimisée de coagulation-floculation visant a
favoriser la précipitation des ions métalliques sous forme d’hydroxydes ou de complexes

insolubles. Le traitement est réalisé selon le protocole suivant :
1.1. Coagulation :

- Ajout de 1 mL de sulfate ferrique (Fe2(SOa4)s, 100 g/L) par litre d’effluent.

- Agitation rapide a 250 tours par minute (rpm) pendant toute la phase de mélange.

Le sulfate ferrique agit comme coagulant primaire, en formant des hydroxydes ferriques (Fe(OH)s)

a pH basique, qui piegent les particules colloidales et les métaux dissous
1.2. Ajustement du pH :
- Le pH est ajusté a 9,0 a I’aide d’une solution de soude caustique (NaOH, 50 g/L).

Ce pH favorise la précipitation optimale du cuivre sous forme de Cu(OH)., faiblement soluble a ce

niveau de basicité, ainsi que d’autres métaux comme le zinc, le nickel ou le plomb.
1.3. Floculation :

- At =2 minutes, injection de 25 pL d’Hydrex 6909/L, un précipitateur sulfuré de
métaux, destiné a renforcer la coagulation en facilitant la neutralisation des charges

¢lectrostatiques.
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- A t = 8 minutes, ajout de microsable (10 g/L) pour servir de noyau de floculation,
et de la moitié¢ du volume de polymeére anionique Hydrex 6105 (soit 0,25 mL/L a 10
g/L). Ce polymere forme des ponts entre les particules, augmentant la taille et la
densité des flocs.

- Le reste du polymere est ajouté a t = 9,5 minutes pour compléter la formation des
flocs.

- L’agitation est stoppée a t = 13,5 minutes pour permettre la décantation.
1.4. Décantation et prélévement :

- Apres 2 minutes de repos, soit a t = 15,5 minutes, des échantillons clairs en surface

sont prélevés pour analyses.

2. Controle de la qualité de I’effluent clarifié

Les échantillons prélevés sont soumis a une double analyse pour évaluer l'efficacité du traitement

- Turbidité : mesurée pour vérifier la clarté de 1’effluent, indicateur de la bonne
séparation phase solide/liquide.

- Concentration en cuivre dissous : par colorimétrie (méthode Hach 8506) et/ou par

ICP-OES.

Le seuil critique est fixé a 0,2 mg/L de cuivre dissous, correspondant a la concentration mensuelle
moyenne maximale autorisée selon le REMMD (Réglement sur les effluents des mines de métaux
et des mines de diamants, Gouvernement du Canada, 2025). Si cette valeur est respectée, I’effluent
est considéré conforme a la réglementation environnementale et apte a étre introduit dans I’unité

MBBR (Moving Bed Biofilm Reactor).

3. Intégration dans le traitement biologique

Une fois traité, I’effluent conforme (Cu < 0,2 mg/L) est transféré dans le réservoir d’alimentation
du pilote biologique MBBR pour les essais de nitrification-dénitrification. A cette concentration,

le cuivre résiduel est suffisamment faible pour ne pas compromettre 1’activité des bactéries
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autotrophes (Nitrosomonas, Nitrobacter) et hétérotrophes impliquées dans le cycle de 1’azote. Cette
précaution est essentielle pour garantir la fiabilité des performances du procédé biologique étudié,

sans biais liés a une toxicité¢ métallique résiduelle.
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ANNEXE E Données des suivis des essais d’ozonation a microbulles

m)‘l—m e I'Alm-'anhem:nh‘:““ -

. boul de Pisiemsth
Fraig H ont o (o b SR, SE4
Til (BB TEOT poste 2550 ¢ Fux (BN PTLOT2

Analy se des anions par chromatographie ionigque

Pré paration: Amaud G
Ananyse: Roch Germain
Date danalyss: Le 14 juillet 2023
Verification:
Projet: Pl-Arnaud G
lon| Fluorurs Chiorure Mirits Bromurs Nitrate Phosphate Suifits Sulfate Cyanate | Thiosuifate |Thiocy anate | Tetrathionate
F o NO; Br NO, PO 30, CND 50, SCN 0.7

LOM| 02 0.7 0.7 0.7 0.7 0.9 1 1 1 1 1
PlhArnaud G Ozonation R1 10 IC (UT18170) 0,2 2474 0,7 i3 <09 1899 45 <1
Plirnaud G Ozonation R1 10 IC (U118 1700} =02 266 0,7 i3 <09 1892 <1
PlhArnaud G Ozonation 52 10 IC (U118163) =02 18 =0,7 <07 <09 2418 <1
PlhArnaud G Ozonation RS 10 IC (U116168) <02 363295 <07 2608 <039 1208 <1
PlhArnaud G Ozonation R2 10 IC (UT18167) a9 202 26 22 <09 221 <1
PlhArnaud G Ozonation 5 10 IC (UT18186) <02 177216 <07 <07 <039 2 <1
PlhArnaud G Ozonation RY dius 10 IC (U118165)] <02 103543 215 508 <09 ixn <1
PlhArnaud G Ozonation $4 10 IC (U116164)) <02 24878 <07 <07 <039 <1 <1
PlhArnaud G Ozonation $1 10 IC (U116163)) <02 11 <07 <07 <09 a2 <1
PlhArnaud G Ozonation 3 10 IC (U116162)) <02 11 0.7 a7 <039 2426 <1
PlhArnaud G Ozonation £3 10 IC (U116162D)] <02 0,7 <07 <07 <09 310 1 <1
Reprise
PlhArnaud G Ozonation R1 10 IC (U118170) 1606 251
PlhArnaud G Ozonation R1 10 IC (U118 1700} 1584 24
PlhArnaud G Ozonation 52 10 IC (U116163) 178 198
PlhArnaud G Ozonation RS 10 IC (U116168) 337083 19496 996 <1
PlhArnaud G Ozonation R2 10 IC (UT18167) 1941 23
PlhArnaud G Ozonation 55 10 IC (UT18186)
PlhArnaud G Ozonation RY dilus 10 IC (U118165)] <1
PlhArnaud G Ozonation $4 10 IC (U116164)) <1
PlhArnaud G Ozonation $1 10 IC (U116163)) 435 p 21
PlhArnaud G Ozonation 3 10 IC (U116162)) 291 <1
PlhArnaud G Ozonation 3 10 IC (U116162)) 2421 <1
peCHECK Minéraux, niv. 3 * 121 483 nd nd nd nd kL) nd nd nd
peCHECK Minéraux, niv. 3 * 103 4804 nd nd nd nd ELE] nd nd nd
€Q Tétrahionate (15 ppm)' 16
CQ Tétrahionate (6 ppm)' &
€0 Anions (15 ppm ' 6.5 151 163 166 53 15 15 16
€0 Anions (15 ppm ' 15 149 137 134 168 15 15 16
€0 Anions (6 ppm)' 59 5 60 59 59 60 & & &
€0 Anions (6 ppm)' 63 67 & 64 62 7 & &
Blanc de contrale (0ppm])' <02 <1 <1
Blanc de contrale (0ppm)' <02 <1 <1




139

s e T

uRsTM

Analyse des anions par chrom ategraphis ionique

P dparaton: Arnsud Grimaa it
Ansigua: Foch G ermain
Dale d'analy Le 0 jullled h121
‘el et
Proper Flimaud
sl Fuonee | Chibnee N B o Nirme | Phosphase Saifms Sutans Cysngie | T ThbceCy i | T
F [} W, B iy B s6,F 0,0 CHI il SCH 10,
| O 0.2 a.r ar ar .7 k] 1 1 1 1 1
PrAma G op 5 I saee (U551 1 03 PRED . LT #06 L) 2 i
i & o0 B3 0 K (U TIa afk aa aF F ma W 343 xf =g
Pihmaud G o SFd K A 0.3 =037 -7 -7 WiLs k) | P} L8 £a =)
PhArmaud & o0 52 8 K (U a0} a7 7 a7 W L B0 ay ay <y
POCHECK Minstius, rw. 87 1 2A%0 nd nd d d s d d d
POCHECK Mirstiaus, e, 87 Ll aral nd nd d d a9 d d d
K1 Tt kdara e | 15 ppend” L.}
K1 Tébrakdara e |6 ppm | B
W1 A e (1% p g 158 A Ha He 5.1 152 113 1% 16
1 A s | B pen) (5! (5] Bl BT LY L1 [ B B
1 A s | B penl 57 4% LT ) (%1 55 [ 5] [ B B
Misre deaoriniic 0 pomd 0,2 =07 w7 0,7 0,7 -0 "l wy g ul
Mlars: deanetible (3 pomd <03 P . . @r L) <1 <t <t i
“Ten moms Earr et mapriw i en | 1
LOM - s te de St i3 de o Sdlhode
Vi s akierdue
P valewrs ol
URsTMm s e
e i e ave——
o, b i By
Forma b sl ik 4
160 I Y P 1. R P ST
Analyse des anions par chromatographie ionique
Préparation: Arnaud Grimault
Analyse: Roch Germain
Date d'analyse: Le 21 juillet 2023
Veérific: :
Projet: Pl-Arnaud G
ton] Fluorure | Chlorure Nitrite Bromure Nitrate | Phosphate | Sulfite Sulfate Cyanate | Thi Thi
F cr NO,” Br NO; PO,* $0,” s0.> CNO" S,0," SCN° 5,067
LDM| 0,2 0,7 0,7 0,7 0,7 0,9 1 1 1 1 1
Pl-Arnaud G S5 IC tf (U116542)| 07 7734 <0,7 <0,7 44 <09 <1 <1 <1 <1
Pl-Arnaud G S5 IC(1h) (U116539) 06 751,7 <0,7 <0,7 33 <09 <1 <1 <1 <1
peCHECK Minéraux, niv. 3 12,1 463 nd nd nd nd 395 nd nd nd
peCHECK Minéraux, niv. 32 9,9 490,7 nd nd nd nd 381 nd nd nd
peCHECK Minéraux, niv. 32 10,2 468,8 nd nd nd nd 362 nd nd nd
cQ Tétrahionate (15 ppm)’ 15
cQ Tétrahionate (6 ppm)* 6
€Q Anions (15 ppm)' 16,3 15,6 15,8 15,1 15,2 155 16 15 15
€Q Anions (15 ppm)' 15,6 14,1 133 15,1 16,4 14,7 15 15 15
€Q Anions (6 ppm)’ 57 61 61 61 56 62 6 6 6
€Q Anions (6 ppm)’ 58 62 58 63 58 65 7 6 6
Blanc de contréle (0 ppm)’ <02 <07 <0,7 <07 <0,7 <0,9 <1 <1 <1 <1
Blanc de contrdle (0 ppm)' <0,2 <0,7 <0,7 <0,7 <0,7 <0,9 <1 <1 <1 <1

Les résultats sont exprimés en mg/|

LDM : Limite de détection de la méthode.
"Valeurs attendues

?Valeurs obtenues
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ANNEXE F Données des suivis des essais de nitrification-dénitrification
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Attention: Thomas Genty
Agrico Fagle Mines Lid
Maadowbank Division
180 Ave Laridere
Rowyn-Moranda, GC
CAMADA 150 aHA

Sitw Location:  Meadowkans Division

our COKC, # 253G05-01-01

Raport Dete: 202210421
Reportd: RE251713
Wersion: 3 - Final

Barens, Vi rhas vl 4600 Catcl Wy VES 165 Febe bt 504 T34- 72 30 Tam 4] P31 22060

CERTIFICATE OF ANALYSIS
BUREAU VERITAS JOR #: C2TT535
Received: 2022/10/04, 08:15
Sarnple Matrbi Water
¥ Samoles Recelvect 3
Date Darte
Ay Quantity Extracted  Analyzed  Labomtory Mathod Anslytical Mathod
Alkaliniey @25C (Do, total), COAHCOE0H 5 LI 202007 BEYBSOR-00028 232300 Bm
Eincharnical Cygen Demand 3 20EAF0/05 H002M10/11 BEYRSOP-00045 SM 235108 m
ChlovideSulphate by Aute Colourimetny 3 MN/a 202210007 BEYESOR-00011 EPA23-8500-CI/S04-E m
BEYGS0F-D001T
Cyaide (Free) (1) 3 02011 20011 CAL SOPO0ES EPA S006d RO m
Cyaiche (total) [1) 1 N 0TZI0/10 CAL SDP-00270 S8 23 A500-CN m
Cyanide (total} (1) 2 Na 202210/11 CAL SOP-00270 5M 23 4500-CH m
00 by Colorimeter 3 e 20T BEYRSOP-00024 M 285200 0 m
Cyanata Caleulat'on 3 nin 20X2/10/12 BEY WIH0C033 AutaCac
Dephn'a Magna LC50 Multkconcentration 1 na 202230007 BEY250P-00007 EC EPS 1/RV/14 R2
Carben |DOC) -Lab Filtered (1, 4) 3 LI 20220009 AR SOP-0O0ET FAMCW 119 1996 m
Cordustivity @250 3 NA 2022/10/07 BEVBSO0P-00026 SM 2335108 m
Fluoride 3 MN/& 202210007 DEYBSOP-00045 M 234500-FCm
Hardnass Tegal (ealeulated as CalO3) (5] 3 MiA 20012 BEY WHIO033 Aty Cale
Hardness |caloulated as Calos) 2 N 2022/10/07 BEY WI00033 AutaCalc
Bramide as Bromine (Br] by ICPH5 3 MNiA 2OE2MI0/1L BEYTSOR-00002 EPM GOG0N A2 m
Ma, K. Ca, ML, 5 by CRC ICPMS {d'ss.) 3 M 2OZZIA0N0T BEY WIHIOOD33 AutaCac
Elemants by CRC ICPMS {dissolved) (B) a MN/a 2022/10/07 BEYFSOP-00002 ERA BOG0L R2 m
Me, K. Ca, ML, & by CRC ICPMS {Eotal) 3 JOE2FI0/0F 2022/10/12 BEY WHOC02D AutaCalc
Elemenits by CRC ICFM5 {lotal) 3 2CZZF0/07 202MI0/1L BEYTSOR-DOO03 / EPA 80200 RZ m
BEYSOR-D000
Ammronia-N [Total) ER T 2002/30/11 AR SOP-0000T SM 234500 NHIAGm
Milrate + Mitrite [N} 3 Na 2022/10/06 BEYBSOF-00020 24 23 4500-K02- I m
Mpirrine [N by CFA 3 LIE] 22006 BEYRSOE-D00N0 S8 23 4500-N0E- | m
Mitrogen = N'trate (as M) E] M/A 2022110/06 BEY WD0033 AutoCalc
Filter and HHOS Preserve for Metak 3 HNiA 2OE2ACH0T BEYT WI-OO004 4 23 BOB0R m
pH @I5°C[7) 3 MR 20EZMI0M0T BEYBSOP-D0026 584 23 4500-H+ B m
Orthophosphate by Konalab [8) 2 MNA 2210/06 BEYBSOR-00012 84 23 AB00-PEm
Crthophosphate by Konelab [8) 1 NiA 20220012 BEYGSOP-D0013 M 234500-PEm
Eainbcw Trout Singhe Conoentration-100% 1 [ HEZMI0/06 BEYZSOP-00002 EFS LiRM/S13 m
Total Dissolved Solids (Fit. Residue) 3 2007 202 M10/11 BEYRSOP-00032 M 232540 Cm
Page L of 36
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jo

Site Location:  Meadowbank Division
Your C.O.C. & 253665-01-01

Attention: Thomas Genty
Agnico Eagle Mires Ltd,
Meadowbank Civision
2BD Ave Lariviére
Rouyn-Moranda, QC
CANADA 19% aHa

Report Date: 2022/10/21
Report #: R3251713
Version: 3 - Final

ERTIFICATE OF ANALYSI
BUREAU VERITAS JOB #: C277535
Recaived: 2022/10/04, 08:15

le Matri: Water
# Samples Recelved: 3

Date Date
Analyses Cuantity Extracted Analyzed  Laboratory Method Analytical Method
Carban {Total Organic) (1, 9) i MM 2022/10/09 AB SOP-000ET MARCWY 119 1566 m
Total Phosphorus 3 2022710407 2022710407 BBYSSOP-000132 SiA 23 4500-PEm
Total Suspended Solids (NFR) 3 2022/10/07 2022/10/11 BEYESOP-00034 SM 2225400 m
Thiocyanate (2) 3 NjA 2022/10/12 CAM S0P-00473 50 23 4500-CH M m
Thiosullates (3) 3 /A 2022/10/17 5TL 502-00010 MaA, 304-lons 1.1 R1m
Remarks:

Bureau Veritas is accredited to 1S0/IEC 17025 for specific parameters on scopes of accreditation, Unless otherwise noted, precedures used by Burcau
Veritas are based vpon recognized Provincial, Federal or US method compendia such as COME, MELCC, EPA, AFHA,

All werk recorded herain has been done in accordance with procedures and practices ordinarily exercised by professionels in Bureau Veritas' profession
using accepted testing methodelogies, quality assurance and guzlity control procedures (except where otherwis2 agreed by the client and Bureau Veritas in
writing). All data s in statistical control and has met quality contral and method performance criteria unless otherwise noted. &l method blanks are
reported; wnless indicated ctherwise, sssociated sample data are not blank corrected. Where applicable, unbess otherwisa noted, Measurement
Uncertainty has not been accountad far when stating conformity to the referenced standard,

Bureau Yeritas liability is imited to the actwal cost of the requested analyses, unless otherwize agreed in writing. There is no other warranty expressed or
implied. Buraau Veritas has been ratained to provide analysis of samples provided by the Client using the testing methedelegy referanced in this report.
Interpratation and use of best results are the sole responsibility of the Client and are not within the scope of services provided by Bureau Veritas, urless
otherwise agreed in writing, Bureau Veritas is not responsible Tor the accuracy or any data impacts, that result from the information proviced by the
customer or their agent,

Solid sample results, except biota, are based on dry welght unless otherwise indicated. Organic analhyses are not recovery corected except for isotope
dilution methods.

Resulls relate to samples tested. When sempling is not conducted by Bureau Veritas, results relate to the supplied sarmples tested.
This Certificate shall not be reproduced except in full, without the written approval of the laboratony.
Reference Method suffis “ne® indicates test methods incorporate validated modifications from specific reference methods to imgrove performance.

* RFDs calculated using raw data. The rounding of final results may result inthe apparent difference.

(1) This test was performed by Bureau Vieritas Calgary, 4000 - 19 51, Calgary, AB, T2E BPE

12) This test was perfermed by Buresu Viritas Compobella, 6740 Campebolle Raod , Mishaouga, ON, L3N 218

(3] This test was performed by Buresu Vieritas Montreal |, 289 Montee de Liesse ; Wille 5t Lawrent, GC, HAT 1PS

(4] DOC present in the sample should be considersd as non-purgeable DOC. Dissobved > Total imbalance: When applcable, Dissolved and Total results were reviewed and data
cumlity meets acieptable hevels unbeis otherwise noted,

(5] “Total Hardrness™ was cakulsted from Total Ca and Mg concentrations snd mary be biased high {Hardness, or Dissolved Hardness, calculsted from Dissolved Ca and Mg, should be
wsed for compliance if asailable )

Page 2 of 26
Buroas Voiilas bt 4006 Canetds Wiy V33 105 Telophareiin) Y720 FaciS4) 1312586
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Site Location:  Meadowbank Division
Your CO.C. 4 253665-01-01

Attention: Thomas Gonty
Agnico Eagle Mines Ltd.
Meadowbank Division
280 Bye Lariviare
Rouyn-Neranda, QC
CANADA 19K 4H4

Report Dote: 2022/10,/21
Report #: R3251713
Version: 3 - Final

CERTIFICATE OF ANALYSIS
REAUVERITAS JOB B: C277535
Received: 2022/10/04, 08:15
(&) Dhsolved = Total Imbalance: When spplicable, Dissotved and Total iesults wete reviewed and dats quality meets acceptable levels unles ctherwlse noted.

(7] The CCME methvod seguires pH o be analysed within 15 minutes of samgling and theseloe Tield analysis is regulred fof compliance. All Laboranory oH anakyies in this repon are
reported past the COME holding time, Buresu Verilas endeavous 10 analyze sarnples &4 s00n i possible after receipt

(8) Crthophosphate = Total Pheosphorus imbalance; When applicable, Orthophosphate, Total Phasphorus and dissobved Phasphorus results were reviewed and data quality meetsy
acceptahle levels unless orherwiss noted

() TOC present in the sarnple should be corsicered &5 non-purgeable TOC

Encryption Key AZ ‘\L“'j_d:fk'/ e

Mease direct oll questiors regarding this Certificate of Analysis 1o your Preject Manager,
Custerner Sahdion, Western Canads Custorner Experients Team

Email: customersolutionswesti@bureauveritas.com

Pivaner (604 734 7276

EESFEEEEEIIEESIE ENSEEEEEE I I SN N EEEEE FESFE NI NN BN EEE S EEEEEEE

Bureau Yertas has prooecures in place to guand agairst improper use of the slectronic signature and have the required "sgnatone”, a% per SOSEC 1A S, sigring the reports.
Fae Seevice Group ipeciic vabdation plesus reber (o the Valkdation Signature Page

Tatal Cover Pages : 3
Page 3 of 26

Burcau Veiitas Buiraly 8508 Canads Wiy W33 165 Tebopbarofio) 547178 Fanifedd) FI1-2000
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Bureau Veritas lob #: C277535

Report Date: 2022,/10/21

Agnico Eagle Mines Ltd.
Maadswbank Divition

Samoler Initials: AG

RESULTS OF CHEMICAL ANALYSES OF WATER

Site

Location:

|Bureau veritas ID BOFT71 BOF772
2022710403 2022410403

sampling Date 1£m iiim
COC Number 253665-01-01 253665-01-01

UNITS L m:'m RDL |QC Batch| FEED MEBBR RDL | GC Batch
IAMNIONS
Nitrite () | mgn | 0.397 | c0oso [a7ec17| 334 | ooso | AT4517
Caleulated PAarameters
Filter and HNO3 Preservation Ty LaR A7aspd] L&E AT4454]
Mitrate [N] mgfl 11.5 .20 | AT23706 5.53 Q.10 | AT43T06
Total Cyanate {CNO-) mifL <0.50 050 | A7R5983 <075 .75 AT459493
ICONVENTIOMNALS
Thiosulphate | mgi | <1.3{1] | 13 |amezszz| =13y | 13 |ame3saz
|Demand Paramaters
Bigchemical Choygen Demand mgiL 17 20 | ATALEED 33 20 | AT44630
Chemical Oxygen Demand mgiL 309 10 ATAT4IE 241 10 ATATES6
|Mise. Inerganics
Conductivity uSfem 4800 20 ATS1BDG 5000 20 ATS1806
Free Cyanide (CK) ug/l 10(2) 20 | ATE1104 14 (2) 2.0 | AT51104
strong Acid Dissoc. Cyanide [CN| mg/L 0.0559 0U00050| A74B021 0.0570 0.00C050) AT4B051
pH pH 7.93 MfA | ATSITER 7.51 MA ATS1799
Total Organéc Carbon [C) mg/L 85 Q.50 | AT£9876 83 0.50 | araseis
Total Dissalved Solids mi/L 3600 (3) 17 ATaTETT 3500 (3) 22 ATATITT
Total Suspended Solids me/L 11 (4) 3.3 | AT4TI4T 4.8 1.0 | AT4T2E7
|Lab Filtered Incrganics
Dissolved OrganicCarbon (0] | mgi | 83 | 0so [azecess] 53 | cso [amasazz
anions
{Adkalinity (PP as CaCO3) mg/L <1.0 10 |A751805% <10 10 | ATS180%
alkalinity {Total as CaCO3) mg/L 130 10 | ATS1805 68 L0 | AT51805
ROL = Reportable Detection Limit
N4 = Not Applicable
(1) Detection im't raited due o matrik interferance.
[2) Interference checks not performed at the time of sampling. The lab cannot guarantes that interferences were not present at
ha time of sampling and that there is ne low bias in results.
Results may have a high blas due to decompesition of hexacyancferrate and some other metal-cyanide comphees to free
yanide
() RDL raised due to high concentration of solids in the semale.
[4) ADL raised due to limited inftial sample amount,

Page 4 of 26

Burcsa Verias Surraty: 8006 Canads Wiy W53 105 TelopharofSod) Y348.7276 Faxilad) P21 2360
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Bureau Veritas Job #: C277535 ARnioo Eagle Mines Ltd,
Report Date: 2022/10/21 Site Location:  Meadowbank Civision

sarmpler Inktials: aG

RESULTS OF CHEMICAL ANALYSES OF WATER

IB-I.l'llu Veritas ID BIETTL BDPTT2
2022/10/03 2022/10/03

Iﬁnpllr-: Date 14:00 1400
ICOEC Mumber 2E3665-01-01 2536585-01-01

UnNITS RANWAIER ST RDL |QCBeteh| FEEDMBBR | RDL |OC Bateh

{JUNE)}

[Bicarbenats (Hoo3) g/ 160 10 | AT7S1805 a2 1.0 |A7s1205
Carbonate (CO3) ma'l =1.0 10 | AT51805 =1.0 1.0 | A751305
Dizsolved Fluoride (F] mifl Q.10 QOS50 | ATATLIS 0.085 CL050 | AT47138
Hyd ronide (OH) rrgL 1.0 L0 | A7s1805 €10 10 | a7s12805
Chbaride {C1) el 470 20 | ATATERS 430 50 | A747635
[Sulphate (504) gL 1830 25 |AraTess 1800 25 | a7a7e3s
Mutrients
Taital Armmania [N) mifl 43(1) 038 | AT51883 59 075 | A751883
Drthashasphate (P) rrg/L 0011 0.0030 | A753440| <0.0030 | 0.0020 | A74E150
Total Phosphorus (F) mg/L 00069 0.0030 | A742157| 00097 00030 | A742157
|Nitrite plus Mitrite (M) mal 12,2 020 | AT4E516 9,68 010 | ATIES1E
[Intemal sublet Analyais
Thiocyanate [ ma | 220 [ 5 Jarmazzr] 2w | s Jarsazer
ROL = Reportable Detection Limit
(1) Matrix Spike invalid due to high sample concentration.

Page 5 of 26
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Bureau Veritas Job #: C277535
Report Date: 2022/10/21

Agnico

Site Location:

Eagle Mines Ltd.
Meaadowbank Division

Sampler Initials: AG

RESULTS OF CHEMICAL ANALYSES OF WATER

[Bureau veritas I EDFTT3
2022/10

klmpln;lhﬂ ﬂ:mm
COC Number 253865-01-01

UMITS | TREATED WATER| RDL |QC Batch
AMIONS
nirrite (M) | mgn | ocosoo [ oooso[arsesiz
Calculated Parametars
Filter and HMO3 Fraservation MA LAB ATddE41
titrate (N) gL <0030 0.020 | a743708
Total Cyanate (CNO-) mgfl r 0050 | AT45903
CONVENTIONALS
Thissulphate I 0.55 | 13 [aresszz
Caphnia Magna Bioassay
= [%woltval]l  ATTACHED | /A | A74750e
Camand Pararmetirs
|Biachemical Cuygen Demand gL 35 30 | AT4dE30
[chemical Owygen Demand mfl 162 10 |a747438
[Mise. Inorganics
Conductivity usfemn 4100 20 |ars1806
Free Cyanide [CN] i/l 12 (1) 20 | ATE1104
Strong Acid Dissoc. Cyanide [ON) gL 0.0515 0.00050] AT4E051
pH gH £10 N/a | ATSITOD
Total Organic Carbon () ma/l 4] 2.5 | AT40ETE
Total Dissohed Solids ma'L 3200 (2} 13 ATATETT
Total Suspended Sofids rrgL Er 10 |arariay
Lak Filtered Inorganics
Cissclved Crganc Carbon [€) | ma | 18 | oso [aresers
Anions
Alkalinity (PP as CaCC3] | met | <1.0 | 10 |a7siecs

/A = Not Applicable

there is no low bias in results.

|RDL = Reportable Detection Limit

1) Interference checks nat performed at the time of sampling. The lab cannot
[puarantee that interferences were not present at the time of sampling and that

Recults rmay have a high bias due to decomposition of hexacyanaferrate and some
ather metal-cyanide complexes to free cyanide.

2} RDL raisad due to high concentration of solids in tha sample,

Page 6 of 26
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Bureau Veritas Job W: C27753%
Report Date: 2022,/10/21

Agnico Eagle Mines Ltd,

Site Location: Meadowbank Division

Sampler Initiaks: AG

RESLUILTS OF CHEMICAL ANALYSES OF WATER

[Buraau Veritas 1D BOPT73
Limplll Date mz;:};;m
0OC Number 253665.01-01

LMNITS | TREATED WATER ( RDL | QC Batch
Iﬁll:aﬂiniw {Total as Cal03) ma'L 320 1.0 | ATE1805
|Bicarbonate (HCO3) L 380 10 | ATs1805
Carbonate (003) gt <10 10 | A7S1808
Cissclved Fluoride (F) mifL 011 0.050 | A747138
Hydroxide (QH) mfl =10 1.0 | ATS1E0S
Chlaride (C1} p— 180 50 | Arareas
Sulphate (S04} gL 1500 25 | a74763n
|Mutrignts
Total Ammaonia (N) mgfl 075 0,015 | AT518E3
Orthophasphate (F) L 20,0030 0,0020 | AT4E150
Total Phosphorus () mgfL 043 0030 | A74E157
Mitrate plus Nilrite (N} gL 0.047 0.070 | AT2ES16
'Iﬂilﬂ.l Sublet Analysis
[Tiocyanate [ mwen | 0.60 | cwos |arsazez
|Rainbow Trout Bioassay
LCS0 [ volival|  aTTacHED | K/ | A747576

CL = Reportable Detection Limit

R/A:Nut Applicabla
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Bureau Veritas Job #: C277535 ARnioo Eagle Mines Ltd,

Report Date: 2022/10/21 Site Location:  Meadowbank Civision
sarmpler Inktials: aG

ELEMENTS BY ATOMIC SPECTROSCOPY (WATER)

Ill.ll'lll Varitas 1D BOPTTL BOPTT2 BOFT73
2022/10/03 2022/10/03 | 2023/10/03

samplingDat 1400 14:00 14:00
COC Number 253665-01-01 253665-01-01] 253665-01-01

UNITS W:’:I::T ST19 | feep MBBR | TREATED WATER | RDL | QC Batch
[anioNs
Bromid (Br) [ ran] 353 EEE 245 [o.10] a7s1032
ROL = Repertable Detection Limit

Page 8 of 26
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Bureau Veritas Job #: C277535 Agnico Eagle Mines Ltd.
Report Date: 2022710021 Site Location:  Meadowbank Divisian
Sampler Inftials: AG
CSR DISSOLVED METALS (NO CV-HG) IN WATER
Ill.l'ﬂu\hlrﬂi 1] BORII1 BOFTT2 BDRIT3
20211003 2022/10/03 202211003

I"“"’“" . 14:00 14:00 14:00
COC Number 253665-01-01 253665-01-01 253665-01-01

uraTS W:r;:i? SE FEED MBER | RDL | TREATED WATER| RDL | QC Batch
(Calculated Paramaters
Dissolved Hardness (CaC03) | mL | 1120 wio  |os0] o0 [ 0.50] azaszaz
|Dissofved Metals by ICPMS
Dissohed Alumirum [Al} ugfL <15 <15 15 <50 50 | AT45269
Dissohed Antimeny (Sh) ugfl 19.0 126 25 39 10 | AT45269
Dissohved Arsenic [As) uEf'L B1.0 320 0,50 0.91 0,20 | A745253
Dissohved Barium (Ba) ugfL £4.7 624 5.0 18.4 20 | ATas2E9
Dissohed Beryllium (Ee) ugll 050 <050 0.50 0,20 0.20 | Aas250
Dissohed Bismuth (Bi) ugfl 5,0 25,0 5.0 2.0 20 | A745253
Dissohved Boron [B) ugfL 288 284 250 193 100 | A745269
Dissohved Cad mium (Cd) ugfL <0050 <0050 |cuoso 0.087 0020 AT45269
Dissohved Chromium {Cr) ugfl <30 =50 5.0 =2.0 20 | ATas2e9
Dissohed Cobalt (Co| ufL 416 393 1.0 264 0.40 | AT45265
Dissohved Copper (Cu) ugfL 154 <10 10 7.32 0.40 | A745269
Dissohed Iron (Fa) ugfL <25 <25 25 12550 10 | ATas285
Dissohved Lead (Pb) ugfl 1.0 =1.0 10 <0, 40 0.40 | ATA5269
Dissohed Lithiom (Li ugfl <10 <10 10 =d.0 a0 | ATasles
Dissohved Manganese (Mn) ugfl <50 211 50 208 20 | A745289
Dissohved Molybdenum (Mol | ug/L 111 949.1 50 526 20 | aTas2sa
Dissohved Mickel [Ni) ugfl 1190 456 50 127 20 | A7as259
Dissohved Selenium (5e) ugfL 170 154 0,50 324 0,20 | ATAE269
Dissohed Silicon (5) ug'L 050 2150 500 1550 200 | AT45259
Dissohved Silver {Ag) ugfL 019 <010 0,10 <0040 0040 | AT45269
Dissohed Strontiem (5r) UE."L 2180 2040 5.0 1400 20 | ATA5269
Dissoheed Thallium [T1) ugfl 0,050 <0.050 QU050 <0020 QU020 | ATAEL26D
Dissohed Tin (50) ugfL <15 <25 5 <10 10 | arasasg
Dissohed Titanium (Ti) ugfl <25 <25 25 <110 0 | ATas2ES
Dissohved Uranium (U] ugfl 14.5 113 0.50 0.91 0.20 | A745259
Dissohved Yanadium (V) ugfl <25 <25 25 <10 10 | aras2ss
Dissehed Zing (Zn] wgll <25 <25 25 758 10 | ATAGRES
Dissehed Zirconium (Ir) ugfl <050 <050 0.50 <0.20 0.20 | AT45269
Dissohwed Calciurm (Ca) g/l 406 370 0,25 251 0,10 | A744029
ROL = Reportable Detection Limit
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Bureau Veritas Job #: C277535
Report Date: 2022/10/21

ARnioo Eagle Mines Ltd,

Site Location:

sarmpler Inktials: aG

CSK DISSOLVED METALS (NOQ CV-HG) IN WATER

Meadowbank Civision

[Burean Veritas 1D BDP?71 BDPTT2 BDPYI3
2023,/10/03 2022/10/03 20X2/10/03
o 14:00 14:00 14:00
|COC Number 253665-01-04 2536585-01-01 JEIEES-01-01
UNITS W:’mﬁ 110 FEED MBBR | ROL | TREATED 'WATER| RDL | QC Batch
Dissabved Magnesium (Mg) | mgiL 4.7 254 0.25 177 010 | A744029
Dissalved Potassium () mg/L 184 135 0.25 127 0.10 | A744029
Dissalved Sadiurm (Na) mg/L 4532 508 025 524 0,10 | A7a4029
Dissalwed Sulphur (5] mg/L 733 769 15 527 6.0 | A7aa029
|ROL = Repartabie Detection Limit
Page 10 of 26
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Bureau Veritas Job W C277535
Repaort Date: 2022,/10/21

Agnico Eagle Mines Ltd,

Site Location:

Meadowbank Division

Sampler Initiak: AG

CSR TOTAL METALS (NO CV-HG) IN WATER

Bureau Veritas ID BOPT7L BOPTTI BOP773
2022/10/03 022/10/03 |  2022/10/03

R Dt 14:00 14:00 14:00
COC Number 253665-0141 2536650101 | 253665-01-01

LINIT‘SI RAW ::TLE!I: s FEED MBER | TREATED WATER | RDL | QC Batch
Caleulated Parameters
Total Hardness (€003} | ma/L | 1180 [ 1130 731 [ 050 [araarze
Total Metals by ICPMS
Total Aluminum [Al) ugil <15 <15 <15 15 | A747316
Tatal Antimany (Sh) ug/l 19.4 135 a2 2.5 | A747216
Total &rsenic {&s) ugil 845 352 0.55 Q.50 | AT4T316
Total Barium (Ra) ugil 9.3 BE.T 19.8 50 | A747316
Total Beryllum (Ba) ugil <0,50 <050 <0.50 0,50 | A747316
Total Bismuth (Bi) ugil <50 <50 <50 50 | AT4T316
Total Boron (B} ug/L 288 227 <250 150 | ATATIIE
Total Cacmiurn (Cd) ugfl QL1060 <0.050 0187 0U050| ATATILG
Tatal Chromium [Cr) ug/fL <50 <5.0 <50 50 | AT4TILE
Total Cobalt [Co) ugfL 307 318 236 10 | AT47316
Total Copper (Cu) ugll 154 <25 14.7 2.5 | A747316
Total Iron [Fa) ug/L <50 3 4060 50 | A74T2L6
Total Lead [Ph) uifl <10 =1.0 1.0 1.0 | AT47316
Total Lithiurn (LI} ugil =10 =10 <10 10 | AT47316
Total Manganese (Mn) ugfl t.4 21.5 9.2 S0 | AT4TI1E
Tatal Malybdenum (Mo) ugil 108 104 514 50 | AT4TIIE
Total Mickel {Mib ugll 1260 61.3 143 50 | A74TIIE
Total Seleniurn {5e) ug/l 184 184 374 0.50 | AT4TI16
Total Silicon |Si) ugfl 2680 1950 1310 500 | A74TIL6
Tatal Silver [Ag) uifl 1% <0.10 <010 010 | ATaT316
Total Strontium (Sr) ugl 2200 2¥20 1390 50 | A747316
Total Thallium {T1} ug/l <0050 <0,050 <0,050 0.050| A747316
Total Tin (Sn) il <25 <25 <25 25 | AT47316
Total Titanium | Ti| ug/l <25 <25 <25 25 | A747316
Total Uranium [U) ugfl 13.7 115 0.81 Q.50 | AT4TI1E
Total Vanadiam (V) ugil =25 =25 <25 25 | AT47316
Tatal 2inc (Zn) ug/L 25 €25 1570 75 | Aa7a718
Total Zircenium (Zr) ug/l <050 <0.50 <050 0.50 | AT4T316
Total Calcium (Ca) g/l 4332 408 263 0,25 | AT44031
ROL = Repartable Catection Limit
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Bureau Veritas Job W C277535 Agnico Eagle Mines Ltd,
Report Date: 2022,/10/21 Site Location:  Meadowbank Division
Sampler Initiak: AG

CSR TOTAL METALS (NO CV-HG) IN WATER

Bureau Veritas 1D BDPTTL BDRTT2 BDPT73
2022/10/03 2022/10/03 2022/10/03

e 14:00 14:00 14:00
COC Number 253665-01-01 753665-01-01 |  253665-01-01

LIMNITS RAW ::_TE!I: s FEED MBER | TREATED WATER | RDL | QC Batch
Total Magnesium (Mg} me'l 254 271 18.3 0,25 | AT44031
Total Potassium [K) mg/L 195 200 133 0.25 | ATa4031
Total Sedium (Na) rrg/L 433 547 563 0.25 | A744032
Tatal Sulphur [5) mifL 5 785 520 15 | AT44031
RDL = Reportable Detection Limit

Fage 12 of 26
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Bureau Veritas Job #: C277535 Agnioo Eagle Mines Ltd,

Report Date: 2022/10/21 Site Location:  Meatdowbank Civisien
sarmpler Inktials: aG

GENERAL COMMENTS

Sarmple BDPTTL [RAW WATER 5TL8 (JUNE]] : Tha sampla for disselvad metals was filtered and proserved st the lab, Values may nat reflact
concentrations at the time of sampling. Sample was analyvzed past method specified hold time for Orthophosphate by Konelab. Excesdance of hold
time increates the uncertainty of test results but does not necessarly imply that results are compromised,

Sample BDPTT2 [FEED MBBAR] : The sample lor dissolved melals was filtered and preserved at the lab, Values may nol reflect concentrations at the
time of tampling.

Sample BOPTT3 [TREATED WATER] : The sample for dissolved metals was filtered and preserved at the |ab. Values may not reflect concentrations at
tha time of samgling.

Results relate only to the items tested.

Page 13 of 26
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Bureau Veritas Job #: C277535

Agnico Eagle Mines Lid,

154

Report Date: 2022/10/21 Site Location: Meadowbank Division
Sampler In‘tials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT
nafac
Batch Inlt Q¢ Typa Parameter Date Analzed Walue Recovery  UNITS O Limits
AT44630  SYC Spiked Blank Biochemical Coygen Demand 21011 a9 % B85 - 115
AT43650 ST Methnd Blank Hiachemical Corygen Diemand M0/ <10 mgi
AT44630 SYC  RPD Biochemical Corygen Demand 21011 53 % o
ATAGIS0  JAV  Malrix Spike nthophosphate (P 02210/06 a7 % 80 - 100
AMBIS0 1AV Spiked Blank Cthophosphate (| Py Life 96 % RO - 130
AT4GIS0 1AV Method Blank Orthophosphate (P W02310/06 <0,0030 mgiL
AfRISOD 1AV RPD (hthophos phate (9] 006 016 % H
AT46269  SOM  Matrix Spike Dissohed Aluminum (Al ooy @9 % 8O- 130
Cissohed Artimoeny (5o M nfor 1o % B0 - 1 vy
Dissohmd Arcanic (As) Waxf0jar EH % BO-110
Dissoheed Bariuim [ Ba) oz a8 = BO - 100
Nissnlved Ferginim (R waAnor 1m =% RO- 110
Dissohed Bismuth (B4] ooz a5 k-] BO - 1H
Dissohed Ecron (B) FLEFI LT a7 k-] B0 - 1 hy
Dissohaed Cadoium (Cd) 2oz 1 ® BO - 130
Dissaheed Chromiam [Cr) Hdffar a7 k-] BO - 100
Dissohaed Cobalt (Coj HRA00T a7 =% BO - 1H
Dissohved Copper [Cu) H2zfofaT LT % 80 - 130
Dissahed lron (Fe) mnojor 1 % BO - 100
Dissohed Lead [Pb) 2oz 100 % BO - 130
Dissohsed Lithiurn (L] HEfiojor 101 % B0 - 100
Distohaed Mangarese [ Mn) o iFr T i 1] =% BO - 1K
Dissohwed Modybdesum (Mo} Hazfiofor a7 * 80 - 100
Dissahed Nickel (M) manojor ar ® BO - 100
Dissohwed Sclenium (5¢) ooy a7 % 80110
Dissohad Sillcon (S) pLerF T iRl 110 % B0 = L0
Dissohmd Sibeer (Ag) axnafor 95 % 80 - 110
Dissohwed Stronturm (5r) azfiofor KL % 80 - 120
Dissaled Thallurm [11) waFxAnjor ¥ =% RO - 110
Dissohaed Tin [Sn) Hffar ar " 80 - 10y
Dissohed TRanium [TH Henfor 103 % B0 - 1hy
Dissohed Uranum (U) W23f10fa7 102 % RO - 120
Dissahed Wanadivm [V} HRfor a9 -] BO - 100
Dissohwd fimc {(In) FanmoT 1z - RO - 1'hy
Dissahved Zircanurn (2 oz a6 k-] BO - 1Hy
ATIBIES  SOM  Spiked Blank Dissohed Aluminum (Al IRAL0faF 10 -] BO - 1hy
Dizsohed Artimany |Sbh Aoz 104 =% BO - 10
Dissohed Arsesic (As) 0oz 107 k-] BO - 100
Dissahad Barium |Ba) o CFr T i Lo =% B0 - 1H
Dissohved Berylium (De) 2o 105 k-] B0 - 18y
Ditsahed Bismath (8] manojor 104 % RO - 100
Diztohed Beron [B) 22007 Lo % BO - 10
Dissohaed Cadimium (Cd) ooy 105 % 80 - 100
Distohsed Chromium [Cry 200 105 =% BO - 18
Dissohwed Cobalt (Co] ooy 106 % 80 - 130
Dissahmed Copper (Cu) manojor s * BO - 100
Dissohed Iron e} wWazf10jor 110 % 80170
Dissohed Lead [Fh) MEnfor s % 80 = L0
Dissohsed Lithium [Li] Ma3fiofar 110 % 8O- 120
Dissohwed Mangarese [Mn) wazfinfor 106 % 80 - 120
Nissaled Mosyhdasum (Mo} wanor 7 =% RO- 110
Dissoheed Mickel [M] fnfor 16 k-7 B0 - 100
Dissohved Sedensum [ 5&) HRfor 105 k-] B0 - 1 hy
Dissohed Siloen (50 W2 0fo7 116 % EO - 100
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Bureau Veritas Job #: C277535
Report Date: 2022/10/21

Agnico Eagle Mines Ltd.
Site Location:  Meadowbank Division
Sampler Initials: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)

155

A0
Batch Init QL Type Paramatar Date Analzed Value Recovery  UNITS  Of Limits
Diesolved Silver (Ag) 2032/10/07 101 % 80- 120
Cesolved Srantium [Srh 203241078 1af % E0- 120
Disolvod Thallusns [TI) 20321007 104 % £0- 120
Casolved Tin (5n) 2022410407 104 % &0- 120
Dessolved Titanium {Ti 2022410407 1 % £0- 120
Cassalwed Uraniurm (U} 2022/ 10407 111 % &0 - 120
DrEsahaad Vanadum (V] 2071007 104 E &0 - 120
Cesalved Zine (Zn) 202241007 112 % &0 - 120
Diesobaed firconium [Zr) 2032/10/07 1a: % &0- 120
AT4EXE  SOM Methad Blank Cisolved Aluminurm [AR) 202210407 <310 ugflL
Cisolved Antimany (5] 02311007 <050 ugfl
Divsalvad Arsenic (As) 0210007 <010 ugfl
Cixsolved Darim (Da] 02210407 1.0 ugfl
Cissolved Berylllum [Bed 2022410407 <010 ugfl
Crsalved Brmuth (Bi) 202241007 <1.0 ugfl
Cissolved Baron |B) 0221007 =50 gl
Cisalved Cadmium |Cd) 203271007 <0010 ugl
Cisolved Chromium {Cr] 2022110/07 <1.0 ugfL
Divsalved Cobalt [Ca) mzzffor <000 ugsfl
Dissolved Coppar [Cu) 2032/10/07 <030 ugfl
Civsolved lron (Fej 102210407 <50 ugfl
Disolved Lead (PB) 032/10,/07 <030 ugfl
Cesalwed Lithium {Li) 2022410407 <20 ugfL
Cisolved Manganess {Mn) 2022410407 <1.0 ugiL
Cisolved Malybdenum (Mo} 2022/10/07 <110 ugll
Dissolved Nickel [Ni) 2022710007 1.0 upL
Dissolved Solenium (5o} 2033/ 10/07 €0.10 uglL
Diesolved Silicon [5i) 202210007 <100 ugil
Desalved Salver (Ag) 2007 <01, T30 ugfl
Cisolved Strontium [Sr) 03210007 <10 ugfl
Cissolved Thallwm [T1) 2022410007 0,010 ugfl
Dissalved Tin (5n) 2022410407 «5.0 ugfl
Cisalved Titarivm {Tik 20221007 =50 ugfL
DrAaband Urasniurn (L} 207007 <010 ugfl
Disolved Vanadium (V] 2022/10,/07 <50 ugfl
Disabeed fine (In) 2032/10/07 <50 ugll
Cissalved firconium [Zr) 2032/10/07 <0.10 ugfL
ATAGELG ¥l Spiked Blank Nitrate plas Narie [N} 2022/ 10406 106 % 0= 120
ATARS1E Wil Methad Blank Nitrate plus Narite [N} 2032410406 o0, M mgfl
ATIESLT ¥IL  Spiked Blank Hitrite (M) 2022/ 10,06 104 % &0 - 120
ATARSLT YL Methad Blank MitriTe (M) 202271006 <010050 ML
ATAT139  DLE  Matrix Spike Cesalwed Fluoride {F) 202241007 104 % E0 . 120
ATATI38  ODE  Spiked Blank Diesobaed Fluoride (F) 2032/10/07 498 % &0- 120
AT4T134  DCE  Methad Blank Ciesolved Fluoride {F) 202271007 0. 050 mg/l
AT4T139  DDE RPO Disalved Fluoride (F) 03210007 o % 0
ATATRAT TR0 Matri Splke Total Suspended Solids 2022410401 103 % £0- 130
ATATIT T30 Spiked Blank Total Sus pended Solids 2022/10/11 10l % £0- 120
ATATIAT TS0 Method Blank Total Sus pended Sobids 1022/10/11 <10 mifL
ATATRAT  TSD RPD Total Suspended Sobids 2022410411 NC % il
ATATILG AAL Matrix Spike Total Abumanurn [Al) 2022/10/11 102 E &0 - 120
Total Antemary [Shj 0310011 106 % E0 - 120
Total Arsenic (A=) 2022/10/11 147 % £0. 120
Total Bartumn (Ba) 0321011 MC % &0« 1320
Total Baryllium [Ba) 2033110411 0 % £0- 120
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Bureau Veritas Job #: C277535

Agnico Eagle Mines Lid,

156

Report Date: 2022/10/21 Site Location: Meadowbank Division
Sampler In‘tials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)
nafac
Batch Inlt Q¢ Typa Parameter Date Analzed Walue Recovery  UNITS O Limits
Total Bismuth {B§) 21011 95 % 80 - 130
Total Boram [H) M0/ 1] % BO - 100
Total Cadmium {Cd| 21011 10 % 80130
Tetal Cheamium [Cr] 021011 o4 ® 80 - 100
Total Cobalt (Co) 231011 EH % 80 - 110
Total Copper (Cu) 21011 96 % 80 - 130
Total lean {Fa) o NI % RO - 110
Total Lead [Ph) 231011 100 % 8O- 130
Total Lithiumn [Li} 1011 1o % B0 - 1 vy
Total Manganece [Mna) 10221011 KT % RO - 120
Tirtal Mobbdenum (Mo} 1011 112 = BO - 100
Total Neckel [N W01 a5 =% RO- 110
Total Selensum (Se) 21011 107 k-] BO - 1H
Total Silicmn (Sih IEA011 KL k-] B0 - 1 hy
Toval Silver {Ag| 21011 1 ® BO - 130
Tirlal Stecmtiam (5] W01 KL k-] BO - 100
Total Thalmm [T H2A0711 1] =% BO - 1H
Toval Tin (5n) W01 106 k-] BO - 13y
Total Titanirm [Ti) M0/ 0% % BO - 100
Total Uranium (U} 21011 107 % BO - 130
Total Vanadimms V] 221011 102 % 80 - 100
Total Zire {Zn) 2210511 =1 =% BO - 1K
Total Zirconium (2r] 1011 111 % 80 - 130
ATarile  AAl Spiked Blank Total Aluminum (&) Maf0/11 m ® BO - 100
Total Antimony {5b] 21011 103 % 80110
Todal Arsenic |As) 0011 (IvE) % B0 = L0
Total Barium (Ba) 211011 103 % 80 - 110
Total Beryliam (Be] 0221011 94 % 80120
Tntal Rsmuth () L UrFTATeTR B a8 =% RO - 110
Total Boros [B) 0231011 s " 80 - 10y
Total Cadmkm (Cd) 21011 103 % B0 - 1hy
Total Cheamium [Cr] 231011 o % BO - 100
Tirtal Colralt [ Col 1011 106 -] BO - 100
Total Copper (Cu) M0 s - RO - 1'hy
Total lnan {Fe) W01 103 k-] BO - 1Hy
Total Lead [Ph) 21011 100 -] BO - 1hy
Tetal Lithiarn [Li} H2A1011 103 =% BO - 10
Tolal Mangamese [Mna) JEA0f11 a9 k-] BO - 100
Total Mobsbdenum (ko) H2A0711 105 =% B0 - 1H
Total Nickel [Ni) H2210/11 103 k-] B0 - 18y
Toal Seleniim (5e) ELIFFTATe TR B 0% % RO - 100
Total Silicon [Sip H22M10/11 103 % BO - 10
Todal Silver {Ag 0210711 101 % 80 - 100
Total Stromtium (5] H2210711 a7 =% BO - 18
Total Thallm [T1) Hazfiofi1y a7 * 80 - 130
Total Tin [%n) 210011 1 * BO - 100
Total Titanum [Ti) 221011 105 % 80 130
Todal Uranhm () 01 g ] 80 = L0
Total Vanadium V] 231011 ] % 8O- 120
Total Zirc {Zn) 2011 10 ¥ B0 = L0
Total Zircanaim (#r] W01 [1] =% RO- 110
AT4TIIE  AAl  Maethod Blank Total Aluminam (&1 W20 <30 gL
Total Antimeny (5b) IEA011 ol 50 R
Total Arsenlc |As) 231011 o 10 ugil
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Bureau Veritas lob B: C277535 Agnico Eagle Mines Ltd.
Report Date: 2022/10/21 Site Location:  Meadowbank Division
Sampler Initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)

AR

Batch Int_ Qc Type Pararmeter Date Anabyred Vialue Recawnary UNITS 0 Limits
Tetal Batum (Bal 202241011 =10 uRL
Tatal Barylium (Be) 202310/11 <010 ugl
Tetal Bismuth [Bi) 202241011 =10 ugfL
Tatal Baron (B) 202241011 <50 gL
Total Cadmium [Cd] 2022/10f11 <0010 ugfL
Total Chromibum (Crh 202241011 €10 UL
Total Cobalt (o) 202241011 <020 ugfL
Total Copper (Cul 2022/1011 20,50 uRfL
Total inan [Fe) 2023410711 <in vgiL
Total Lead {Fb) 2023/10/11 020 ugfl
Total Likhhm U} 2023410011 <20 g
Tetal Manganese {Mn] 20221011 <10 ugfl
Tetal Molvbdenum (Mo} 2022410011 =10 L
Tatal Micked |Mi} 10221011 <10 ugfl
Total Selenism |5e) 202241011 <010 umL
Taital Siliran |5i] w3310 <1001 ugfl
Total Sdver [Ag] 2022/10f11 <0020 ugfL
Tatal Surantium {Srj 202271011 <10 UL
Total Thalium (T} 2022410111 20010 ugfL
Tatal Tin {Sn} 202241011 <50 uRfL
Total Titanium {Ti} 03241011 <50 ugfl
Total Uranium [U) 0231011 <0, 10 gL
Total Wanadiam (W) W01 <h 0 gL
Total Zinc [Zn) 20231011 <50 ugfl
Total Fircanium {Zrh 2023410011 <010 gL

ATATIIE  AAL  RPD Tetal Alurnirum [Al] 202241011 053 % 0
Tetal Antimony (i 202241011 HL % 0
Tatal Arsenic [As) 1022/10/11 an % 0
Tetal Barsm {Ba) 202241011 14 % 0
Tatal Baryllnim {Ba) 202241011 HL % an
Total Bismuth [Bi} 202241011 HE % i)
Tatal Boroen (B) 202241011 4.4 % il
Tatal Cadmium [Cd] 2022/1011 HL % i
Total Chromium (Crh 2022410111 36 % 0
Total Cobalt (o) 02241011 NC % 0
Total Copper {Cu] 20231011 N % 0
Tatal Irna [Fe) wrzfinm 11 % an
Total Lead {Ph) 2032/10/11 NE % 20
Tetal Likhium L) 202241011 073 % 0
Tetal Manganase {Mn] 102210011 018 % 0
Tatal M oly bedenum (M) W20 NC % i}
Tatal Micked |Mij w2310 NC % n
Total Seleninm [$e) 202241011 HL % i)
Total Slican (51] 202241011 15 % 0
Total Sdver [Ag] 20231011 HL % il
Tatal Strantivm (S} 202241011 12 % il
Total Thalium (Tip 02241011 HL % i
Total Tin |5n) 022410011 HE % 0
Total Titanium {Ti} W023410/11 [ % n
Tetal Uranium [U) 20231011 NC % 0
Tetal Vanadiam (Vi 2023410011 NL % i)
Tetal Zinc [Zn) 2032/10f11 NE % 0
Tetal Zaconium {Zrh 202241011 044 % 0

ATATAZE  WOWL Matrix Spike Chemical Oxygen Damand 10231007 NE %% RO - 130

Page 17 of 16
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Bureau Veritas Job W C277535
Report Date: 2022,/10/21

Agnico Eagle Mines Ltd,

Site Location: Meadowbank Division

Sampler initiak: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)

158

aafac
| Bawh_ Init__GC Tvpe Praniveted Date Anakyzed Vilug Reomwery  WHITS OO Limits |
ATATA6 MWL Spiked Blank Chamical eoygen Damand 02310007 a9 = E0- 120
ATATAIG MWL Method Blank Chemical Qeepgen Demand Hraf1afo7 =10 gl
ATATEIR MWL RFD Chemical Cecygen Damand W7 047 o n
AT4TEID SL5  Matrix Spike Chioride (£ W17 107 % &0 - 120
Sulphate (504] o LFFTS 102 E E0O-120
ATATEIN SES  Spiked Blank Chloride {L1] HWrzfinfor 105 % 0. 120
Sulphate (S04] Hora 17 a7 % &0 120
ATATEIY SES  Mathod Blank Chloride {C1) M2 fovar =1.0 mgfl
Sulphate (S04] w1107 =1.0 mifl
ATATEIA  SES  RFD Chiorida (C1] 10331007 6.1 L b
Sulphate (504] W7 HE o n
ATATRAR  SES  Matrix Spike Chiorida (1) W07 NC o ED- 120
Suiphate [S04) HI2ANOT ME % B0- 120
AraraEh  SE%  Spiked Blaak Chioride (1] iy 104 % B0 - 120
Sulphate (S04) 221007 ar ® E0 - 120
ATATHAG  SES  Mathod Blank Chioride (1) Horif1afaT 210 mgsl
Sulphata (S04) Wirf1afo7 =1.0 gL
ATATHAG  SES  FRFD Sulphate (504] WIAN0T 19 -] n
ATATATY  WIL1  Matrix Spike Tolal Dissabmed Salids W11 a7 % ED- 120
ATATATY  WI1  Spiked Blank Talal Dissahved Salids W11 a9 o &0 - 120
ATATATT  WI1  Maetkod Blank Tata Distahned Salids M1 10 mgl
ATATATT  WI1 RFD Taotal Dissobred Salids M2 f10v11 [} ® 20
ATAR021  TMU Matr Spike Strong acid Dssoc. Cyanide [CH) B2 10 ar % B0 120
ATAE021  TMU  Spiked Blank Strong Acid Dissoc. Cyanide [CN} W2 10410 101 L &0 - 120
ATARDZ]  TMU Mathod Blank strong Acid [Hssoc, Cyanide (CH) e EET [VETH] <00 mgfl
ATARDZ1  TMU  RFD strong Ackd Dissoc, Cyankde (TN} W10 54 % 0
ATAROS1 LD Marrix Splee Strong Acid Dissoc. Cyanide (CN W11 51 E &0- 120
ATARDS1 LD Spiked Blank Stroag Acid DEsoc, Cyanide (TN} W11 100 % 0. 120
ATAEO51 LD Method Blink Strong Acid Dsoc. Cyanidie [CN) 22111 =0,00050 msfl
AT4RD51 D EFD Strong Acid Dsoc. Cyanide [CH) M1 NL % M
ATABIET MV Matrix Splke Total Phosphonus [F) irif1af07 29 % T
ATB1ST AV Spiked Blank Total Phosphorus |P) T3 FANOT 89 % £0.- 120
AT4B1ST AW Method Blank Tolal Phosphans [P) W07 30 mfL
AT4R1STY AV RFD Tatal Phasphoms [P) M7 nsy o mn
ATABIZ2  IWU Matrix Spike Dissoheed Organie Carbon {C} W08 100 o &0 - 120
AT4REI}  TWU Spiked Blank DEsoked Organk Carbon {C) A2 P08 104 E ] &0O- 120
AT4E32Z  TWU  Methed Blank Dissohed Crganic Carbon (€} H22FA008 <0.50 mg/L
AT4BEZ?  TWU  RFD Disoheed Organic Carbon () Hzd 1008 NC % 0
ATARETE  TWU Matrix Spike [BDPTT1-04]  Totad Drganic Carbon (€] 023100 a7 L £0- 120
AT495T6 DWW Spiked Blank Tolal Cyganic Carben (€ Ukl [ L % &0-120
ATARETE  TWU Mathod Blank Talal Dvganic Carben (C) W1 10 0,50 gL
ATABETG DWW RFD [BOFT71-04] Talal Drganic Carben |C) W Anes 4.0 ] n
AT4RRM SWL Matric Spike DEgoksed Organi Carbon {C} o LFP R DT ML % E0- 120
ATHIGTI INU Spiked Blank Dissoheed Organic Carbon (C) o R T 102 ) &0 - 120
ATASRTY  FWU Maethod Blank Dssoheed Organie Carbon (T} PP FT <0050 mgl
ATARETI  TWU RFD Dissoheed Organic Carbon (€} Fatr P i o014 ® 20
ATSIE3 VBA  Matrix Splke Bromide (Br) M1 104 % 8- 120
AT51033 VBA  Spikod Blank Bromide (Br) H2110/11 a9 % E0- 120
ATSI03Y  WBA  Maeihod Blank Bromide (Br) W11 o0 miL
ATS1033  VBA EFD Brormide (Br) W11 NC % n
ATSII04  AP1 Malrix Spike Free Cyanide (CN) M1 a9z E &0 - 120
ATS1104  AF1  Spiked Blank Frew Cyanide {CN) M1 1] % E0-120
AT31104  AF1 Method Blank Free Cyanide {CN) Wi 111 <30 ug/fl
ATS1104  AF1  KFD Froe Cyanide {CN) N3 1 % m

Page 18 of 26
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Bureau Veritas Job W, CZ77535
Report Date: 2022/10/21

Agnico Eagle Mines Ltd,

Site Location:

Meadowbank Division

sampler Initiak: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT|CONT'D)

159

aafac
Batch Init O Type Parameter Date Anabyred Walue Recowery UHMTS  OC Limits
ATSI799  BE3  Spiked Blank eH W07 1 % 97 - 103
ATS1MM BE3  RFD pH 13 f10f07 A8 5 T
ATS1E05 BB Spiked Blank Alalinity |Total as Caoa) W7 a4 o &0 - 120
ATSIEDS BRI Method Blank Alkalindy PP as Ca003) M AANOT 1.0 mel
Alalinity |Tetal as Cac0d) 222007 €10 mg/L
Bicarbonate [HO03) putrrd ey =10 mgsfl
Carbonate {C03] 02310007 1.0 mgfL
Hydroxide (OH) w1107 <1.0 il
ATSIEDGE  BEI  Spiked Blank Caneluct sty M3 A0aT 103 % ED- 120
ATS1ED6  BE3  Method Blank Conductivity wWrafinfor 3.0 usfem
AT1ERY CEK Mtk Spike [BOPTA-0%]  Total Ammania (M) i NC % B0 - 120
AT51883  CBK  Spiked Blank Total Ammania (M) Wr2fan11 104 " &0.- 120
AT31883  CBK  Method Blank Total Ammonia [N TN <0015 mifl
AT51883  CEK  RFD [BOFI71-05] Total Ammania [N] 02310411 0.9 = 0
AT3IZZTY  #EY  Malrix Spike Thacyanate W12 95 % &0 - 120
ATRIIIT GEY  Spiked Blank Thiacyanate W33 03 5, &0 - 120
ATSI22T 0¥ Method Blank Thiocyanate Wrafani2 0,05 mgL
ATSERRT #EY  RFD [BDRTTA-D6] ThiBcyanate HIFIN12 2B E] 0
ATSIS40 MW Matrix Spike Orthophesphate (P} 223012 HE % B0 120
ATS3440 MV Spiked Blank Orthophosphate (P) 113 0@ % &0 120
ATSIA0 MY Mathed Blank Orthophosphate () W23f10412 <{L0030 mgflL
AT3H40 AV FFD Orthephosphate (P) WT112 D90 % n
ATEIS22 Fi  Spiked Blank Thinsulkphate WIIAW1T ag % El1-119
ATEI522 F&  Method Blank Thssulphate HWIANT =013 mgfL
WA = Not Applicable
Dupicate: Paired analysis of a separate portion of the same samgle, Used 1o evaluate the variance in Lhe measurement.
Matrix Spika: A sampde to which a knawn amount of the analyte of interest has been addad, Used 10 evaluate sample matric interference,
Spiked Blank: A blank matrix scample o which a known amount of the amakyte, usually from a second source, hat been added. Used to evaluate method accuracy.
Method Blank: A blank matrx containng all reagents used in the analfical procedure. Used Lo identity liborstony contamination.
NC [Matrix Spikep: The recevery in the matrix spile was not calculated. The relative difference betweon the concentratien in the parent somple and the spike ansousnt
wins oo small to permit & reliable recovery caloulation [matric spike conceatration was less than the native sample concentration)
HE [Duplicate RPE): The duplicate RPD was not caboulated . The concentiation im the samphe andfor dupbcate wes too low to permit a seliable RPD caloslation [absolute
difference <= Iz ROL),
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Bureau Veritas Job if: C277535 Agmico Eagle Mines Lid,
Report Date: 2077/10/21 Site Location:  Meadowban Division
Sarmples Initials: AG
VALIDATION SIGNATURE PAGE

Thue analytical data and all C contgined in this report were reviewed and validated by:

David Huang. M52, P.Chem., QF, Scientific Services Manager

Cristina Carriere-Inactive, Scientific Services

e

ChY ey

Shu Y, B.4e. Chemist, Mortreal, Analyst 1l

Mekisa Thampson, Scientist

Sl

Suwan [Sze Veung) Fock, B Sc, Scientific Specialist

7
m

Automated Statchi

Riresai Verias has procsiinss in pane ta guard SR irgwnger e of the slectronic apnabuns and fove (B regquines "sgratens®, a8 per KRVIES 17005, < gnirg ths
reportt. For Service Group spedfc validat on please refer to the Valldation Signature Page.
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Your PO, ¥: OL-1183513
Your Project & MEADOWBANK DIVISION

Your COUC B n-a
Attention: Thomas Genty
Agnico Eagle Mines Limited
Meadoahank
Meadowbank
Keewatin, NU
CAMADA PO 041
Report Date: 2022/12/07
Report - R2810991
Wersion: 3 - Final
CERTIFICATE OF ANALYSIS
Received: 2022/10/25, 08:00
Sample Matrix Surface Water
W Sarmples Recelved: 3
Darte Darte
Analysos Quarntity Extracted  Analyzed  Laboratory Method Analytical Mothod
Tatal Alkalinity (pH end point £.5) NJ& A0S STL S0P-D00ZE SMI32320-Bm
Ariors N water A 202211/20 5T 50P-D0014 M 300=lons 1.3 R6 m

Bochemical Oxygen Demand (5 daysh [2)
Bochemical Oxygen Demand (5 daysh [2)

2023/11/01 J02371L/06 5TL S00-00005
2022/11/03 ZCZ2S1L/08 5TL SOP-00008

MA315-DBO L1 R3 m
MA315-080 L1 RIm

T

3

1

z
Waak Acid Dissaciable Cyanides 3 2003/11/03 2023/11/10 STLS0P.00035 MAIDOCN 1.2 RAm
Total Cyanice 5 2023/10427 2022/10/28 STL 50000015 MAZIO-CN 1.2 R4 m
Cremical Owygen Demand 3 202210/29 021029 STL SOP-00009 MAZIS-DO0 1.1 B m
Conductivity 3 [T 202210/25 STL SOP-0003E 5M 23 2510-Bm
Cramates 3 NA 2022/10/20 5TL 50000010 MAII5-CNO L1RIm
Mesaived Onganic Carbon (3) 1 A0 HEXL/05 ST SORO024T Sh Z35310-Bm
Dizsatved Organic Carbon {3) T 2022/11/0% 2022/11/09 STLSOP-00243 SM235310-Bm
Flucride 3 N/ A JCTI0/ET STL SOP-DD0ZE Sh 23 £500-F m
Totel Suspemled Solids 3 20220031 202211/01 5TL 50800015 MAI0=55 2.0 m
Dissaved Metals (Low DL) site filerad F N 221105 STL SOP-00061 MAI00-Mit L2 RT m
Total Extractable Metals by ICP T 1022/10/18 2022/11/01 5TL 50P-00062 MAZ00-MéL L2ZRT m
Tetal Extractable Metals by ICP 1 2003/10/28 2023/11/04 STLSO0P.00062 WA J00-Mét. L2RT m
amemaala Nitrogen 3 Nfa 20210/27 STL S0P-00040 S, 300N 2.0 B2 m
MNitrates| NO3-), Nitrites{NO2-)-water 3 N/A 2022110/27 STL SO0P-00014 MA 00— lon: L3RI m
o nwater 3 Nf& F02210/25 STL SO0S-00038 AR 100=pH 1.1R3 m
Orthe Phosphate 3 NA 2022/10/26 5TL 50000003 MAI03-P L1RZ m
Total Dissclved Solids T 2023710431 2021101 STLSOP-00050 WA 11550 1.0R m
Total Dissclved Solids 1 2022/10¢31 2022/11/02 STLS0P-00050 MA115-5.0. 1.0Rd m
Thiccyanates I N 2022/11/02 STL 50000010 MAZ0M-lons 1.1 RL m
Total Thiozalts + Thiosalt Species (1) 3 NA Ria
Thiesu/fates 3 NA 2022/11/07 5TL 500-00010 MAZ04-lons 11 RL m
Total Organic Carbon (4] 3 LY 0221028 STL SO09-00243 SM 235310-Bm
Bemarks:

Bureau Veritas is accredited to IS0/IEC 17025 for specific paramaters on scopes of accreditation, Linless otherwise noted, procedures used by Buréau

Varitas are baged upen recognized Provincial, Federal or US method compendia such ag COME, MELCC, EPA, APHA.

Page Lof 13
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our RO, ¥ OL-1183515
Your Project #i: MEADOWBANK DIVISION
Your C.OUC. #: n-a

Attention: Thomas Genty
Agnico Eagle Mines Limited
Meadowbank
Meadowbank

Keewatin, NU

CAMADA POX DAl

Report Date: 2022/12/07
Report I: RZE10991
Wersion: 3 - Final

CERTIFICATE OF ANALYSIS
Received: 2022/10/25, 08:00

All work recorded hergin has been done in accordance with procedures and practices ordinanly exercized by professionals (n Bureau Veritas” profession
using accepted testing methodologies, quality assurance and quality contrel procedures |except where otherwise agreed by the client and Bureau Veritas in
writing). All data Is in statistical contral and has met guality control and method performance criterla unless otherwfse noted. All method blanks are
reported; wnless indicated otherwise, ascociated sample data are not blank corrected. Where applicable, unbess otherwise noted, Measurement
Uncertainty has not been accounted for when stating conformity to the referenced standard.

Bureau Veritas lakility is Emited to the actual cost of the requested analyses, unless otherwise agreed in writing. There is no other warranty expressed or
implied. Bureau Veritas has been retained to provide analysks of samples provided by the Client wsing the testing methodology referenced In this report.
Irnterpretation and use of test results are the sole responsibility of the Client and are not within the scope of services provided by Bureau Veritas, unless
otherwise agreed in writing. Bureau Veritas is not responsible for the accuracy or any data imoacts, that result fraom the information provided by the
customer or thelr agent.

Solid sample results, except bicta, are based on dry weight unless otherwise indicated. Organic analyses are not recovery cormected except for isotope
dilution mathods,

Results relate to samples tested. When sampling is not conducted by Bureau Veritas, results relate to the supplied samples tested.

This Certificate shall not be reproduced excent (n full, without the written approval of the laboratory.

Refererce Method suffix “m” indicates 1091 methacs incorporate validated modifications foom specific reference methods twimprove performance

Hotes RPDs calculated wsing raw data The rounding of Ninald results may result in the apparent difference.

1) This test was periermed by 565 Carada bng - Lalafield, 185 Concetsion 5t , Lakefield, OM, KDLIHO

{2) Please nate that in the event a biochemical caygen demard analysis cannot begin within the A8-hours holding time required {for a sample presersed at A™Cl, sample will ke
frogen, unloss othorwise spocified by o rogulation, to maintais 's intogrity,

{3) DOC present in the samgle should be comsidered a8 non-purgeable DOC

{4 TOC presentin the sample should be considered as non-purgeable TOC

Hotes Al parameeters included in the present cerlificate are sccredited by the MELCC unless stated otherwise.

LY iazue Moran
. Hama

# D 2022 1MZlead

Encryption Key

Flease direct all questions regarding this Certificate of &nalysis to:
Teuriya Maji, Praject Manager

Email: Reuriya, naj @bure auverites. com

Fhone® (514) 448-9001

Bureau Veritas has procedures inplace to guard agairst improgeer use of the elecronic signature and have the required "signatories”. as per BOYIEC 17025, signing the repoms.
For Serie Group specitc walidation, please refer to the Vakdation Signatures page if incluced, athervase availahle by regqusst. For Department specific AnalystfSupersos
validation names, please refer to the Test Summary section if included, otherwite avallable by request. This report is authorized by Aglaia Yarnakis, G al Manager responsi)
far Cuebes Envitormental laboratony operations.
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[ vERiTLE )
Bureau Veritas Job b C259780
Report Date: 2022/12/07

Agnico Eagle Mines Limited

Client Project & MEADOWRBANK DIVISION
Your RO, 4 OL-1183515

Sampler Initials: AG

DISSOLVED METALS (SURFACE WATER)

|Bureau veritas ID LCAB20 LCABSD LCASS51
|sampling Date XS24 WFI0S24|  :022A0/24
oL Number n-a f-a n-a

Units| A B Mwm:l;‘ S FEED MBER | TREATED WATER | RDL | CGC Batch
[METALS ICP-MS
[AJurninum [Al} * ug/L | 100 <10 <10 <10 10 | 2347659
[Antimony [SE) ug/L| & | 1200 21 16 12 1.0 | 2347659
Slver (ag) T ug/L | 100 | 052 «D,10 010 20,10 0.10| 2247859
[Arsenic [As) ug/L| 0.2 | 340 89 a.7 2.2 0,30 2347659
[Barium (Ba) ug/L | 1000| 500 110 78 45 2.0 | 2347659
|Beryllivm (Be) wgll| - =040 <040 <040 40| 2347659
Baron (B) ug/L | 5000 | 23000 360 350 70 20 | 2347659
Cadrmium (Cd) ugll| 5 | 11 027 <020 <020 0.20| 2347659
Chremiurm (Cr) uyL 50 =<0.50 <050 <050 Q50| 2347659
Copper (Cu) uglL | 1000| 7.3 240 <050 2.7 o.50] 2347659
Tin {5n) 1 ugit| - <10 <10 3.3 1.0 | 2347659
|iron (Fel wgfL| - <60 <60 540 B0 | 2347655
[Lithiuem (L uplt | - <10 <10 <10 10 | 2347659
|Manganess (Mn) ugll | 50 | 2300 38 1) £ 0,40 2347659
|Muh'hdenumil‘-'lnil ug/L | 40 | 29000 130 110 85 050 2347659
[Marzury (Hg) ugll | 1 00013 0,10 (1) =0,10 {1) 0,10 {1} 0,10 2347659
Nickel (NI} ug/l | 70 280 1500 35 30 1.0 | 2347659
Phasphorus ug/l| - <10 <10 400 10 | 2347659
Leat (Ph) ugh | s ) <010 <010 013 0.10| 2347659
Sebeniurm [52) wg/l | 10 €2 150 170 84 1.0 2347859
Strantium (Sr) ugll| - 2500 2300 1700 2.0| 2347659
[Thallium (TI) * uE’L - 2.0 <20 2.0 2.0 | 2347659
Liramiurmn (U} ug/L| 20 | 320 17 12 6.8 1.0 | 2347659
Titanium (T} T ugl| - <10 =10 <10 10 | 2347659
Wanadivm (V) T u;,.'L - <2.0 2.0 <2.0 2.0 | 2347659
[Zinc (Zn) ug/L | 5000 &7 <5.0 <5.0 160 5.0 | 2347659
|RDL = Reportable Detection Limit
Q< Batch = Quality Control Batch
+ Parameter k& not accreditabhe
(1) ROL exceads criteria

Page 3od 13 2022/12/07 1850
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[YENTAS |
Bureau Yeritas Job #: C252780
Repart Date: 202 3A12/07

Agnico Eagle Mines Limited
Client Project #: MEADOWEANK DIVISION

Your PO, #: OL-1183515
Sampler Inltials: aG

TOTAL EXTRACTABLE METALS [SURFACE WATER)

|hulu\l'urhu [[e] LC4620 LC4550 LC4651
|sarpling Date 202271024 WEf0na| 202211004
ICOC Numbar n-a n-a na

Units| A B RN :::'T:;! sne RDL | QC Batch | FEED MBER | TREATED WATER | RDL | QC Batch
METALS
Aluminum (Al uglL | 100 - <10 10 | 2347351 <30 [1) <30 [1) 30 | 2347417
Antimormy (Sh) ugL -] 1100 23 10| 3347351 16 12 1.0| 2347412
Silver (AR} wgll | 200 | D62 <1.0(2) 1.0 2347351 | <1.0(2) =1.0 (2} 1.0] 2347412
|Arsanic [As) ug/L| 0.3 | 340 93 1.0 | 2347351 5.1 2.8 1.0 | 2347412
Barium {Ba) uén_ 1000| 00 100 20 | 2347351 73 41 2.0 | 2347412
|lkl"dlium (Ba) ug/L - <2.0 1.0 | 2347351 <2.0 <2.0 2.0 | 2347412
Boren [B) 1 ug_‘u"L S000| 23000 80 50 | 2347351 340 260 50 | 2347412
Cadmium {Cd) ug/L| 5 11 0,20 0.20] 2347351 <020 <20 0.20] 2347412
Chramium {Cr) ug/L | 50 - <50 5.0 | X3475351 <5.0 <5.0 5.0 | 2347812
Copper {Cu) ug/L | 10D) 7.3 250 10| 2347351 32 6.2 1.0 2347412
Tin {5 ugll| - - <20 20 | 2347351 <2.0 36 2.0 | 2347412
Iron (Fe) ugll| - - <60 60 | 2347351 <60 620 60 | 23474132
Lithium |Li) 1 ugsL - = <10 10 | 2347351 <10 <10 10 | 2347412
Manganese {(Mn} “'E'r" 50 | 2300 1.9 1.0 | 2347351 21 31 1.0 ] 2347412
Fercury (Hg) wg/l| 1 |000a3 <0.10 (2) 0.10] 2347351 | «=0.10(2) 0,10 (2) 0.10] 2347412
Malybdenum (Mo} ug_.."L a0 | 29000 130 10| 2347351 110 Bl 1.0 2347412
Mickal [Ni) ug/L| 70 | 260 1500 2.0 | 2347351 a2 24 2.0 | 2347412
Total phospharous ug/L| - 1000 <10 10 | 1347351 <10 490 10 | 2347412
Lead (Fb) ug/L| 5 34 0.58 0.50| 3347351 <080 <0LE0 0.50( 2347412
Selenium (Se) ug/L | 10 62 170 30 | 2357552 200 B4 30| 2347412
[Etrontium {5r} T uglL - 2400 2.0 | 2347351 2400 1700 2.0 | 23474132
Thalliurm (T1) wg/l| - - <2.0 20 | 2347351 <2.0 <2.0 2.0 | 2347412
Titanium [Tij +F ug_‘."L - - <10 10 | 2347351 <10 <10 10 | 2347412
Uranium (U] tt wg/L| 20 | 320 16 10| 2347351 12 5.7 1.0] 2347412
Vanadium [V) ug/L - <20 20 | 2347351 <2.0 2.0 2.0 | 2347412
Zinc {In) ug/l | 5000) &7 <70 7.0 | 2347351 <7.0 220 7.0 | 2347412
RDL = Reportable Detection Limit
QC Batch = Quality Contral Batch
t Parameter is not accredited
Tt Parameter is not accreditable
k1| The detection limit was raised due o instrurmentation,
(2] ROL exceeds oriteria

Pagr4of 13 2022/12/07 18:50
uredd VErEds  Butsb Wenmd S50 Monies i Leise, Vile SULaurens Detber, Cankdh HAT 195 Telr (314 88000 Faor (514 S45-5299 L ss frae | LET F-86F 99 0%

164



| FERTAR]
Bureau Veritas Job W: C2SE7EQ
Repaort Date: 2022,/12/07

Agnico Eagle Mines Limited

Client Project o MEADDWBAMK DIVISION
Your BO. #: OL-1183515

Sampler initiak: AG

CONVENTIONAL PARAMETERS {SURFACE WATER)

|Bureau Veritas ID LCAG20 LCAGZ0
[sampling Date 2022/10/24 w0T10/24
ICOC Mumber n-a n-a
RAW WATER 5T19
vnits | A | 8 | FAWTEERSTIO LUIN) ROL | QcC Batch
Lab-Dup
ICONVENTIONALS
BODS5 mg/L 26 NiA 16 | 2345577
ICoD m!."l. 280 N/A 50 | 2347735
JConductivity m5fem 4.7 NIA 0.0010| 2346083
[Cyanabe [CMOC-] mg/L <025 N/A 0.25 | 2347867
Dissolved organic carbon 1 mE.fl. 55 58 20 | 23s1882
Fluoride {F) mgll [1.5] 4 013 NfA 0.10 | 2348310
Mitrate (M) and Nitrive{N) mg/L | 10 - 12 N/A 020 | 2348557
Mitrates [MN-NO3-) mg/L 300 11 MfA U020 | 2346597
Mitrites (N-WN02-) mg/lL 1 = 0.3s NiA 020 | 23496557
Nitrogen ammania (N-NH2+ and N-NH3) mg“l_ 0os| - 53 NfA 0,10 | 2348432
[Orthoohosphate (F) mg/L - <0050 NfA 0u050 | 2346420
pH pH - 7.79 7.82 N/A | 2346062
[Thiocyanate mg/l - 210 N/~ 17 | 2348820
Thiosulfate mg/L - 0.37 NfA 0.13 | 2351120
[Total Cyanide [CMN) mg/L o082 N/A 0.0030] 23468835
Total Organic Carbon mE.fl. = 5l MiA 2.0 | 2347306
[Weak ackd Dissociable Cyanbde (CN-) mg/L | 0.2 |0.022 0027 MN/A 0.0030| 2346844
lalkalinity Total (as CaCO3)pHAS T mg/L = 142 MiA 10 | 2346084
Bromide (Br-) mg/L = 30 i1 10 | 235508
IChlgride (Cl) mg/l | 250 | 860 250 250 050 | 2355749
Sulfates (504) mg/l 2000 1200 50 | 2355749
Total Dissalbved Solids mgfl = 3800 /A 10 2348231
Total suspended solids (TSS5) mg/L - 20 Nf& 20 | 2348080
|ROL = Reportable Detection Limit
I0C Batch = Quality Contral Bateh
WA = Not Applicable
T Parameter i not accredicabla
Page 5of 13 20221207 18:50
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Bureau Veritas Job #: C259780 Agnico Eagle Mines Limited

Report Date: 2022/12/07 Client Project & MEADOWRANK CIVISION

Your RO, #: OL-1183515
Sampler Initials: AG
CONVENTIOMAL PARAMETERS (SURFACE WATER]
[Bureau Veritas ID LCABS0 LCABS1 LC£651
Sampling Date 20221024 20221024 2022/10/24
COC Murmber f-a n-a ma
TREATED
Units | A B |FEEDMEER| ROL |QC Batch| TREATED WATER WATER ROL |QC Batch
Lakb-Dup
COMNVENTIONALS
BODS mifL <40 4.0 | 2348483 .5 NSA 5.3 | 1349500
coD mgll - 280 5.0 | 2347735 a5 MNSA 50 | 2347674
Conductivity mS/em 48 0.0010| 2346083 4.3 M/ 0,0010] 2346083
Cyanate [CHO-| mg/L <0.25 Q.25 | 2347867 <0.050 HfA QU050 | 1347867
Dissolved organic carbon mg/L 58 2.0 | 2348498 89 MN/A 0.20 | 2351990
Fluoride [F} megfl (15| 4 <0,10 010 | 2348305 010 MN/A 0,10 | 2348310
Mitrate (M) and Mitrite{N) mgfi | 0| - 11 020 | 2346597 29 NfA 0.20 | 2346597
Mitrates [N-NO3-) mgfL 300 11 0.020 | 23465497 29 LY 0.20 | 2346597
Mitrites (M-NOZ-) mefl | 1 - 059 0.0 | 2346597 0.21 NSA 0.20 | 2346557
Mitrogen ammonia (N-NH4+ and N-NH3} | mgdL 005 - 52 0.10 | 2346432 1.2 M 00040 | 2346432
Crthophosphate (P) mgfl - <0050 | 0050 | 2346420 0,30 MN/A 0.050 | 2346614
pH pH = 773 MNfA | 2346062 1.79 MfA N/A | 2346062
Thincyanate mgfL - 210 17 | 2348890 <017 LT 0.17 | 1348880
Thiosulfate migfl - <013 013 | 2351120 <013 N 0,13 | 2351120
Total Cyanide (ON) mgfl - 0.085 Qu0030 | 2346835 oudas 0045 0.0030) 1346835
Total Organic Carbon mgfL - 51 2.0 | 2347306 8.0 MN/A 0,20 | 2347306
Weak Acid Dissodable Cyanide {CN-] mE-"l. 0.2 |0022] 00056 | 00030] 2346844 QU020 0.019 0.0030] 1346844
Alkalinity Total (az CaC03) pH 4.5 1 gL - 93 1.0 | 2346084 220 HiA 10 | 2346084
Bromide [3r) mgfL 3.0 1.0 | 2355749 23 M/A 10 | 2355749
Chiaride (Cl) mgfl | 250 850 250 050 | 2355749 180 MSA 0,50 | 1355749
Sulfates [S04) mgfl - 2100 5.0 | 2355749 1800 N/ 50 | 2355749
Total Dissolved Solids mg'l - 2B00 10 | 2348274 3500 LY 10 | 2348731
Total suspended solids {T55) mifL - <2.0 2.0 | 2348080 5.0 HIA 20 | 1348080
ROL = Reportable Detecticn Limit
2 Batch = Quality Control Batch
My = Mot applicable
! Parameter is not accreditable
Page Gof 13 2022/12/07 1850
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Bureau Veritas lob & C259780 Agnico Eagle Mines Limited

Report Date: 2022/12/07 Client Project #: MEADOWBANK DIVISION
Your PO, #: OL-1183515
Sampler Initials: AG

GENERAL COMMENTS

A,B: Soil Criteria following appendix 2 of the " Guide dintervention-Pratection des sols et réhabiFtation des terraing contarminés, MELCC, May 2021."
entitled " Grille des critéres génériques pour les sols™. The soll criteria refer to the 5t. Lawrence Lowlands Geological Frovince,

Groundwater criteria A and B follow the appendix 7 entitled "Grille des critéres de qualité des eaux soutermaines” of the document mentionned
above The criterion & refers to " Drinking Water = and the criterion B refers to "Seepage into Surface Watar”,

These criteria references are shown for visual aid enly, and should not be interpreted otherwise.
- = This parameter i not part of the regulation.

CONVENTIONAL PARAMETERS [SURFACE WATER]
Reported detection limits are multiplied by dilution factars used for sample analysi

Cyanates. Detection limit raised due to matriz interference, LCAE20, LCA550
Nitrate and Kitrite: Detection limit raised due to matrix Interference,

TOC « DOC: Both valwes fall within acceptable RED limits for duplicates and are Kkely equivalent.
Sample LCABZ0, Total Extractable Metals by ICP: Tact repeated.

Results relate only to the items testad.

Page T of 13 2022/12/07 18:50
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ETLEGEYS
Bureau Vieritas Job W C250780
Report Date: 2022/12/07

Agnico Eagle Mines Limited

Client Project B MEADDWBEANK DIVISION
Your RO, #: OL-1183515

Sampler Initizls: AG

168

BuorsiuVeftis  Seted Verles

55 Martee de Liesie Ville R-Lavnen, Dot Cotacs SET LIPS Tebf5140 489001 Fas: (S14) 4459199

QUALITY ASSURANCE REPORT
asfac
Batch Init_ QC Type Parameder Date Analysed Walue Recovery Units
236047 Al Spked Blank pH 20425 101 %
2246033 2L Spiked Blank Condud ivity 2210425 106 *
2396083 ZU Method Blank Condudtivity 022110425 <0000 s fem
2246024 A Spiked Blank ABcalinity Tetal fas CaC03) pH 4.5 i FRE LY 104 %
236054 il Method Mank Alkalinity Total jas CaC03) pH 4.5 022 f10)25 <1.0 mgfL
B4 L0 O Standard Grthnphosphate [F) W06 LT %
2346430  CLO Spiked Blank Orthophosphate [F) 11026 100 ]
2346420 CLO Method Blank Orthophosphate (F) 0210426 <0050 mg'L
2396432 CLO  0OC Standard Mitregon snmmonia (N-MHA+ and N-NHZ) WrIf027 116 £
2346452 Lo Splked Blank Mitrogen ammonia (N-NHS+ and K-NH3) HIIANET 102 ]
2246432 CLO Method Blank Mitregen smmonia (N-MH4+ and K-NHZ} W7 <00 mg/L
2ME59Y Gl Spiked Blank Mitrate {N] and Nitrite{M} Hraf10fa7 104 ]
Mitrates NN NI ET 104 %
Mitrites (M-NOZ-) 21027 104 ]
2346597 GNL  Method Blank Mitrate {N] and Mitrite{n) 21027 <0020 m'L
Mitrates {N.MO3.) W07 00X mgL
Mitrites [N-HO2-) 210427 <0020 mgfL
2246614 U Oc Standard Orthophosphate (F) o RE LT 97 %
2306614 U Spiked Dlank Orthophosphate (F) 21026 103 ]
J3a6414 1l Method Blank Qrthnphosphate [F) HIIf06 <1050 mgfl
2346835 DMI Spiked Blank Total Cyankde [CN) 11028 104 ]
2346835 DM Method Blank Total Cyansde (CN) 0210428 <0030 mg'L
2346844 ANB  Spiked Blank Wieak Acid Dissociable Cyanide (CH-) W1311/10 108 %
2346844  ANE  Method Blank Weak Acid Disociable Cranide (CH-) Hi2f11/10 =0,0030 mgfL
2247306 HPA  Spiked Blank Total Drganic Carbon M0 IE 10 %
2347306 HPA  Method Blank Total Organic Carbon Hrdf1a)iE =0.20 mg/L
2347331 ATT  Spiked Blank Aluminum (al) Horaf11/o4 110 %
Amtimony [5b) 21104 116 ]
Sibver [Ag) 2211104 113 ]
Arseaic [As) W3 f11/04 115 %
Bariurm (Ba) 21104 115 ]
Byl |Be) HR1f11)04 106 %
Boron (B} 1104 12441) ®
Cadmium (Cd) 21104 105 %
Chromium {Cr] 11104 113 ]
Copper (Cu) 21104 99 ]
Tin [5a) 02311104 114 %
wom [Fe) HEf11/04 108 %
Lithum {L§) M0 11 %
Manganese (Mn) 11104 108 ]
Mercury [Hed Horaf11/04 128 1) ]
Molybdenum (Mo) W13 f11/04 113 £
Mickel (Mi) 21104 29 ]
Total phosphocous H1111/04 106 %
Lead (Pb] 21104 110 %
strantium (%) H2If11/04 114 %
Thalkum | T1) Mz 1104 1 L]
Thanwum {T() 21104 104 %
Uranlum (U] H023f11/04 110 ]
Wanadium (W) 211104 114 F ]
Zine [Zn] HII11/04 107 %
Page 8 of 12 2022/12/07 18:50
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Bureau Veritas Job W, CZZETEQ
Report Date: 20022/12/07
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Agnico Eagle Mines Limited

Client Project o MEADDWBAMK DIVISION
Your FO. & OL-1183515

Sampler initiaks: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT[CONT'D)

Bunths VEILE  BuntiuVENME  BEF Mot o Leide, Vike L, Dedber Canedh HET 195

aafac
Eatch It 0c Type Paramater [ate Anayred Valug Recovery units
2307351  AT7  Mpthed Blank Aluminum (Al 20221104 =10 ugfl
Antimony (5t} 20231104 =1.0 ugfL
Sihvar {Ag) 2022/11/04 <1.0 uglL
Arsenic {As) 202311704 <10 ugdL
Barium |Ba) 202311/04 220 uglL
Beryllium (De) 20221104 <0 ugfL
Boran (B) 2023/11/04 <50 ugl
Cadnium {Cd) 202271104 0,20 ug/L
Chramiam (Cr) 2023111104 5.0 ug/L
Copper [Cu) 20221104 =1.0 uglL
Tim [5n] 20231104 2.0 ugfL
Iren {Fep 20231104 =60 uglL
Lithiwrn [Lip 202211704 =10 ugiL
Manganesa [Mn) 202311/04 1.0 ugiL
Mercury |Hg) 20221104 <0,10 ugilL
Malkybdanum (Mo} 20231104 <1.0 ugflL
Nickel [N 2022/11/04 <2.0 ugL
Total phaspharcus 20221104 <10 uglL
Lead [Pb) 20221104 0,50 uglL
Strcnt wim (56 20201104 2.0 ug,l'l
Thallrn [T1) 20231104 =20 ugL
Titanium [T 202211104 =10 ugilL
Uranium {U} 20231104 =1.0 ugil
Vanadium (¥} 202211404 =20 urdlL
Zing {#n) 20231104 <f0 ugfL
2347412 AT7  Spiked Blank Alwminum (Al 20231031 104 %
Antimny iSh) 2023/10/31 116 %
Silver {Ag) 2022/10/31 106 %
Arenic (As) EIER IR RTEY 114 %
Baritam [Ba) 20221031 112 %
Beryllum (Be) 2022/10/31 119 %
Boron [B) 022710/31 121{1) %
Caddmium (Cd) 20221031 108 %
Chramium (Cr) 2023/10/31 111 %
Copper [Cu) 2023/10/31 107 %
Tin [%n) 2023/10/31 116 %
Iron {Fep 2022/10/31 110 %
Lithiurm [Li} 20330131 11% %
Manganese [Mn) 20221031 113 %
Marcury [Hg) 02310431 12141 %
Mabrbdenum (M) 2023/10/31 108 ]
Niickel (N7 2023/10/31 119 5%
Total phospharcus 20231031 106 %
Lerad [Pl 202210031 111 %
Sedenium (5e) 2023/10/31 112 %
Strentum [5r) 202210431 111 %
Thalliwm [T1] 202310031 100 %
Titanium (T8 20221031 116 %
Uran mm (U] 02210431 112 %
Vanadium (V) 20231031 113 %
Fime {n) 2021031 106 %
Page 9 of 13 2022/12/07 18:50

Fell(513) 65000 Fiic (318 2359199 LESe difd IFab - 15546 o508



@

ETLEGEYS
Bureau Vieritas Job W C250780
Report Date: 2022/12/07

170

Agnico Eagle Mines Limited

Client Project &2 MEADDWHRANKE DIVISION
Your RO #: OL-1183515

Sampler Inftials: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT|CONT'D)

BuorsiuVeftis  Seted Verles

aafac
Batch Init_ QC Type Parameder Date Analysed Walue Recovery Units
237412 ATy Method Blank Alumimm (1) L EFR THTER] <30 ugfl
Antimony |5k) W03 1.0 ugfL
Siver [Ag) PR ER Y 1.0 ugsL
Arseaic [As) 22310431 1.0 uglL
Barium {Ba] 2022 f10/31 <i.0 ugfL
Benyllnmm |Ha) PP} VTES| <i.0 ugfl
Boren (B) 0221031 <5 ugfL
Cadmium [Cd) PR ERE <020 ug/L
Chirgmium {Cr] W13f10)31 =50 upgfL
Copper (Cu) 2210y =1.0 ugfL
Tin [Sa) H02I/A0/31 €30 uglL
Trom [Fe) HEd 1031 “idd ugfL
Lithiwm {LE) L LPFE VIED] <10 ugfl
Mangamese (Mn) W1210/31 1.2, ugfL
RDL=1.0
Mercury [Hg) T23/10/31 <010 ugsL
Molybdenum [Ma) 222/20/31 <1.0 uglL
Micked (M) £ LP P [V TES| <i.0 ugfl
Total phosphorous a1 10431 <10 ugfL
Lead (o] 102310431 <050 ugfL
Selemium [Se) W13f10/31 =30 upfL
Strontivm {5} I A0S 2.0 ugfL
Thalluem | T1) P LF PR [ETE | 3.0 ugfl
Titanium {Ti} H0E3f10431 <10 ugfL
Uranium (U 2210431 <10 ugfl
Vanadium (Vi 112/12/31 <3.0 ugfL
Zinc [Zn] W31 <7.0 ugfL
2FNTES0 ATT  Spiked Blank abirnisim {&l) HWIIAL05 115 =
Amtimonny |5 W15 119 -
Siver [Ag) 22371105 113 L
Arsenic [As) 223/11/05 19 ¥
Barium (Ba) H23/11/05 119 £
Baryllum |Ba) Wirdf11f05 111 X
Boron (B W15 130 »
Cadrmium (Cd) WIf1L/05 111 -
Chromium {Cr] M2 11005 112 -
Coppaer (Cu) M A105 10 ®
Tin [5a) 2032/11/05 7 %
Irom [Fe) HIf1100% 17 £
Lithium (L8 WIf11005 111 -]
Mangamese (M) w2105 115 -]
Rodybdenum [Ma] HIIA1/05 11% -
Mercury [Hg) H23/11/05 1346 {1) ®
Micked (M) 3105 120 ®
Fhosphorus 2022f11005 119 ¥
Lead (PR 1105 112 -
Selomium [Se) W23 1105 110 £
Strontium (S} Hr2f1/05 116 ]
Thalbum (T1) HIA1005 108 -
Uranium [U) 223/11/05 113 ¥
Titanam (T} Mo 1 ®
Puge 100F18 2022/12/07 18:50
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Agnico Eagle Mines Limited

Client Project £ MEADOWRBANK DIVISION
Your RO, 4 OL-1183515

Sampler Initials: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)

B Vet Bonta Vioftn

aafac
Eatch Isit G Type Marameter Date Analyzed Valug Recoveny Units
Vanadium V] 20231108 1z %
Tine [2n} 10331105 106 L]
2347659 AT?  Method Blank Alrminum [Al) Hrifos <10 ugfL
Antimany (5b) 0z fos <1 ugfl
Silvor [Ag) 033/11f05 «i}.10 uglL
Arsanic (As) 20211105 <. 30 UL
Bariurm (Ba} 20231105 <110 ugfL
Beryllium | Bej 20231105 =040 ug/L
Haron (H) H0r 04 <0 ugfl
Cadmium [Cd) 20231105 <030 ug/L
Chromium [Cr} W08 <0.50 ugfl
Coppar{Cu) 10331105 «0.50 ugfL
Tin (50} 10221105 <10 ugfl
Iran [Fa] MFL05 <l ugfL
Lithium [L§) 0221105 <10 uglL
Manganese (Mr) 202311105 <040 ugiL
Malybdenum (Ma) 033/11f05 <0150 uglL
Wercury [Hg) 0231105 <010 ugfl
Hiciel {Mi] HFA05 <110 ugfL
Phosphorus rzf1fos <10 ugfl
Lead {Ph] WF 05 <0100 ugfl
Selenium (5] 20221105 1.0 ugfl
Strontium (S} 20221105 <20 upfl
Thallium {Tl} WILf05 <110 ugfL
Uranium [ X2 11/05 =10 ugfL
Titanium (11} 0r0% <10 ugfl
Vanadium (V] 2023/11f08 <30 uglL
Zing [Zn} 1105 <50 ugfl
237aM TOD Spiked Blank oD 10331019 w6 L]
2HT5H TO  Spiked Blank DUP [R]H] 202321029 1oz ™
23ATET4 T Method Blank con 20231039 <510 Mgl
23ATTIE ToD O Standard (W] ] 202310/ 103 -]
234TTES TOO  Spiked Blank oD M0X210738 104 -
FELFER T3 Spiked Blank DUR LoD MWI20FIE 102 L]
2347745 TOD Method Blank oD 202310119 <30 mgfL
23MTAEY  SFS  Spiked Blank Cyanate {CNO-} 031030 m ]
2347367 ST Method Blank Cyanate [CNO-} 10231030 0,050 mg/L
238030 VEH  Spiked Blank Total suspended solids (T55) 02311101 B »
238030 VEH  Method Blank Total suspended solids (T55) 0331101 1.0 L
2348231 VEH  Spiked Blank Tial Dssalved Solids 202311101 97 -
2TAB2 %] WVEH  Method Blank Total DEsalned Solds MI21101 <10 el
2348274 WG Spiked Blank Total Dssolved Solids Hraf1101 101 ¥
BAE A MG Method Blank Total Desalved Solids FLEFRA R T E] <10 gl
2348305 2L Spiked Blank Fluoride (F) Hrafari il ]
2348305 Il Method Blank Fluoride [F) W0231031 0,10 mgfl
2348310 ZL1 Spiked Blank Fluoride (F) 03310131 o] £
2MBIWG ZL Method Blank Fluaride [F) 021031 <0, 10 el
AHARAAT S5F  OC Stamdard BOHDYS MF A6 ny E ]
238453 55F  Spiked Blank BODS 20231106 108 -]
2348453 55F  Spiked Blank DUP BODS 2021106 108 %
2348453 S5F  Method Blank BODS WIALME €210 mall
Page 110F13 2022/12/07 1B:50
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Bureau Veritas Job W: C2SE7EQ Agnico Eagle Mines Limited
Repart Date: 2022/12/07 Client Project & MEADOWBANK DIVISION
Your BO. #: OL-1183515
Sampler initiaks: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)
aafac
Eatch Init__ 0 Type Paramater Date Anayzed Value REcovery Uniis
2348453 55F  Mothed Blank DUF BODS 2022711/06 2.0 mg/L
233498 HPA  Spiked Blank Drissolved argan i cafbkan 20231101 105 ]
1308488  HPA  Method Blank Dissalved organ ic carban 2012/11f01 0,20 [
2XABRD) GHL  Spiked Blank Thiscyanale 202311 02 b ]
2TAERON Gl Method Blank Thiscyanata 2033711/02 <017 maflL
1345500 MPEZ QC Standard BODS 202271108 123 %
FEL LS MPZ Spiked Blank BHS 202F11/08 112 ]
2349600 MPZ Spiked Blank DUP BODS 202201108 115 %
2245500 MFZ  Method Blank EAHDS 20231108 <2.0 mefl
2345500 MPZ  Methed Blank DUP BOHDS 2023/11/08 <2.0 L
239577 MPZ  QC Standard BOHD5 202310108 127 ]
2348577 MPZ  Spiked Blank BODS 20231108 118 %
2XAG5TT MPZ  Method Blank BHDS 202271108 <2.0 mefl
FEL - MPZ  Methcd Blank DUP BODS 2032711/08 =20 mg'L
2351130 GML Spiked Blnk Thivsulfate niziafor L] %
1351130 GML Method Blank Thinsulfate W00 0,13 mg/L
4351992 HPA  Splked Blank Dixsalved organ i carban 202311109 116 b
2351992 HP&  Method Blank Dissalved argan i« carban 20231109 023, meL
FOL=0,20

2385748 SFR Spiked Blink Bromide [Br-] 2022711 20 102 %

Chloride (1) 2021120 100 -

Sulfates (504) 20231120 101 k]
1355740 SF5  Mathod Blank Bromide [Br-) 0231120 0,10 mg/L

Chlaride (C1) 202311 20 =050 mgfL

safares (S04 20231120 <050 melL
2I5TE62 CRBO  Spiked Blank Sedenium |52) 202311125 a3 %
AMMTSE? CHD O MpMbed Blank sedenium (se) FUFRIS R TFES 4.0 ugfl
ADL = Reportable Detection Limit
OC Standand Asample of known conceatration prepared by an esternal agency under sirngent conditions, sed 35 an mdependent check of method seouracy.
Spaikoed Blank: A blank matrix sample 1o which a krown amount of the amalyte, usually from a second source, has been added, Used to evaluate method accuracy,
Wethod Blank: A ank matrx containng all reagents used in the analytical procedure, Wsed to kdentify laboratory contamination,
{1} Recovery or relative percent difference (RPD) for this parameter is cutside control limits. The overall guality control for this analysis meets acceptability
criteria

Bureas Weites

Page 12 c0F13
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Bureau Veritas Job B C259780 Agnico Fagle Mines Limited

Repart Date: 202212407 Client Project #t: MEADOWBANE DIVISION
Your PO, 4 OL-1183515
Sampler Initials: AG

VALIDATION SIGNATURE PAGE
The anabytical data and all QC contained in this report were reviewed and validated by:

e iy

Christina Ruffini, B.5¢., Chemist, Suparviseur = traitement d*échantillons

n @

Faouri Sarsi, B.5¢, Chemist, Montréal, SR Analyst

Shu Yare, B.5¢. Chemist, Mantreal, Analyst 1l

Buneay Veritas has procedures in place 1o guard against improger use of the ebecironic signature and hase the recuired “signatories”, as per ISOIEC 17025, signing the
repoas. For Service Group spediic validatior, please refer 1o the Valldation Signztures page I included, othersise avalisble by request, For Department spacific

ArahystfSupervior vabdation names, pleats rafer to the lest Summary section if includec, otheraise ovalable by reguest. This repor is autharized by {3}, {1} respors ke
tor 42) [3} laboratoey Dperatinns,

Page 130 13

2023/12/07 18:50
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Yaur PO, #: OL-1183518
Your Project & MEADOWBANK DIVISION
Yaur C.OUC 1 N-A

Attention: Thomas Genty
Agnico Eagle Mires Limited
Meadowbank
Meadowhbank

Keewatin, NU

CANADA PO 041

Report Date: 20221221
Repert B: A2E514981

Wersion: 2 - Final
ERTIFICATE AMALYSI
BUREAL! VERITAS MO8 #: CHRISTS
Received: 20221109, 03:00
Sample Matrisz Surface Water
# Samples Recaived: 3
Date Data
Analyses Quantity Extracted Analyzed  Laboratory Method Analytical Method
Tatal Alkalinity {pH end paint 4.5) NfA 20221109 5TL S0P-00038 S 23 2330-Bm
Anlans in water NiA 202211124 5TL S0P-00014 Ma.300~lans 1.3 RE m
Blochamical Oreygan Demand (5 days) (2) J032/11/16 WR2/11/21 5TL S0P-00008 MAIIS-DBO 1.1 RIm
Weak Acid Dissociable Cvanides 2022/11/10 202211724 5TL S0P-00035 MAIDO-CH L1 R4 m
Taotal Cyanide 2022/11/10 2022/11711 STL 50P-00035 MAIDOLCN LI R4 m
Chemical Coygen Demand 1022/11/15 J022/11715 5TL S0P-00009 MAILS-0C0 LLR4m
Chemical Cwygen Demand 2022/11/16 2022711716 STL S0P-0000S MAIIS-DCO L1 Rdm
Canductivity NjA 221105 STL SOP-00038 S 23 7510-Bm
Cyanates Ni& 2022/11716 5TL 50P-00010 MAJISCHNO11R3Im
Dissohved Organic Carbon (3} 1022/11/35 02211735 STL S0P-00243 SM235310-Bm
Fluoride N/A 2022/11709 5TL SOP-D0038 541 23 4500-F m
Total Suspended Solids 2022/11/12 2022/11/14 STL S0P-00015 BMA104-55, 2.0 m
Disgohed Metals (Lew DL) site filtered MSA 22135 STL S0P-00062 RS JOO-MET, 1,2 AT m

Tatal Extractable Metals by ICP
Tatal Extractable Metals by ICP

B022/11/10 H022{11/15 5TL S0P-000GT
I022/11f11 022/11/15 STL S0P-DD0ET

A I00-MEL, 1.2RT m
MAI00-Mét. 1.2R7 m

Ammania Nitragen Mi& F022/11/19 5TL SOP-000L0 MAZ00-N 20RZm
Nitrates{NO3-), Mitrites{NO2-}-wrater LTE 2022/11/10 5TL 50P-00014 MA.F00-lans 1.3 RE m
BH inwater Mi& I022/11/09 5TL SOP-00038 MA.100-pH 1.1 R3Im
Ortha Phosphats MiA 2002/11/09 STL S0P-D000E MAF0E-P 1.1 R2 m

Total Dissalved Salids
Tatal Dissclved Solids

L L T F R T T i T R T T T T T L e

0201110 J022/11/11 5TL S0P-00050
2022/11/13 20221114 5TL 50P-00050

MA115-50. LORE m
MA115=5.0. LOR4 m

Thicopanatbes N/A 20221116 STL S0P-00010 MA20d-lans 1.1 Rl m
Total Thiosalts + Thiosalt Species (1) NjA /A

Thiosulfates NfA 2022/11/17 STL S0P-00010 M 304-lans 1.1 Rl m
Tatal Organie Cartion (3) T 211131 STL S0P-00743 S 23 5510-Bm

Ramarks:

Bureau Veritas is aceredited to 180/1EC 17025 for specific parameters on scopes of atcreditation. Unless otherwise noted, procedures used by Bureau

Veritas are based upon recognized Provinelal, Federal or LS method compendia such as COME, MELCC, EFA, APHA.

Page 1of 13
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Your RO, & OL-1183515
Your Project & MEADOWBANE DIVISION
Your COLC. B N-A

Attenticn: Thomas Genty
Agnico Eagle Mines Limited
Meadowbank
Meadowbank

Keewatin, NU
CANADS PO 01

Report Date: 2022/12/21
Report #: A2814561
Version: 2 - Final

ERTIFICATE AMNALY
BUREAL VERITAS JOB #: C263575
Received: 20221109, 09:00
All work recorded herein has been done in accordance with procedures and practices ordinarily exercized by professionals in Bureauw Veritas' prefession
using acoepted testing methodologies, quality assurance and guality contrel procedures (except where otherwise agreed by the client and Bureau Veritas in
writing). all data ic in staristical control and has met quality control and method perfarmance criteria unless otherwice noted. ANl method blanks are
reported; unless indicated othersise, associated sample data are not blank corrected. Where applicable, unbess otherwdse noted, Measurement
Uncertainty has not been accounted for when stating conformity to the relerenced standard,

Bureau Veritas liability is limited to the actual cost of the requested aralyses, unless otherwise agreed in writing. There is no other warranty expressed or
Implied. Bureau Veritas has been ratained to provide analysis of samples provided by tha Clent using the testing methodalogy referenced in this repart.
Interpretation and use of test results are the sole responsibility of the Client and are not within the scope of services provided by Bureau Veritas, unless
otherwise agreed in writing. Bureau Veritas is not responsible for the acowracy or any data impacts, that result from the information provided by the
customer or their agant.

Solid sample resulls, excent biota, are based on dry weight unless otherwise indicated. Organic analyses are nol recovery cormected except for isolope
dilution mathods.

Results relate to samples tested. When sampling is not conducted by Bureau Veritas, results relate to the supplied samples tested.

This Certificate shall not be reproduced except in full, withouwt the written approval of the laboratory.

Reforonce Mothod suffec “m” indicatos test mothoads incarporate vaidatod modifications from spocific referance motheds to imprave perfarmance.

Hote: RPDs caloulated using raw data. The rounding of final results may result in the apparent difference.

(1) This test was performed by 565 Canada Inc - Lakefisld, 135 Concession 5t , Lakefield, DN, KOLIHO

12) Mease note that i the evert & biochemizal exygen demand anslyiis cannot begin within the 45-hours holding time requined [for 3 wamale precered 31 4°C), tample will be
frozen, unless otherwie specified by a regulation, to maintain it's integrity.

13) DO presont in the sarmpls should be conidered o5 non-purgeable DOC

1) TOC presentin the sample should be considered o non-purgesble TOC

Note: All parameters inchuded in the present conifizate ore aceredited by the MELCC unless sated atherwine,

A

Encryption Key 1 B

Please cirect all quéstions regarding this Certificate of Analyth bo

Touriya Naj, Project Marager

Ermail: touriya.naji@bureaunveritas. com

Phoned [514) 4439001

Bureau Yeritas has proceduses in place to guard agsinst improper wse of the elecronic signsture and have the requined “signastories”, as per BOAEC 17025, signing the reports.
For Servce Group saecilic validation, please refer to the Valldatson Signatures page il includexd, cibersise available by request. For Department specific AnalysySupervisos
validation mames, please refer to the Test Summary section finduded, otherwise available by request. This repoet & authorized by Aglaia Yannakis, General Manager responsible
far Cuisbec Endronmental laboratony operation.

Page 1 of 13
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[ TLRITAE]
Bureau Veritas Job W: C2E3ST3 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2022/12/21 Client Project ¢ MEADOWBANK DIVISION

Your PO. & OL-1183515
Sampler initiaks: AG

DISSOLVED METALS (SURFACE WATER)

|Ii|.ntu Veritas ID LE4026G LE4Q2T LE40ZE
0211107 202211407 202211407

Is"“"““‘ o 11:00 11500 18500
ICOC Mumber N-A N-& N-A

Units| A B wmnm FEED MBER | TREATED WATER | RDL | OC Batch
METALS ICP-M5
edurninum (Al] + ugfL | 100 . <10 <10 39 10 | 2354380
Antimany (Sb) B 6 | 1100 15 8.7 7.7 10 | 2354380
Silver [Ag) * ug/L | 100 | 052 <010 <0.10 <010 0.10) 2354380
|Arsenic {As) [ 0.3 340 76 2.8 35 0.30) 2354380
Barium {Ba) 1000 E00 &6 56 35 2.0 | 2354380
Baryllium [Be) * wgll| - <0.40 «<0.40 0,40 0.40] 2354380
Baron (S} 5000 | 28000 2 270 17/ 20 | 2354380
Cadmium [Cd) 5 11 43 0,270 10 0.20) 2354380
Chromium (Cr) ugfL| 50 0.55 <(0.50 1.5 0.50] 2354380
Copper (Cul uEr'I. loo0) 73 440 1.3 8.2 0.50] 2354380
Tin (5n) £ wplL| - - <10 <140 1.3 1.0 | 2354380
Iran (Fe) welt| - - <60 <B0 680 60 | 2354380
Lithium (L7} T el - - <10 <10 <10 10 | 2354380
Manganese (Mn) 50 | 2300 3z 42 28 0.40) 2354380
Malybdenum {Mo) gL | 40 | 20000 100 91 57 0.50| 2354380
Mercury (Hg) up/l] 1 |0.0013 =0.10 (1) 0,10 (1] =0.10 (1) 0.10] 2354380
Mickel | M) J0 260 Ta0 100 Bl 1.0 | 2354380
Fhospharus 2 . <10 =10 540 10 | 2354380
Lead (Fb) ugiL| S 34 <110 <0.10 [+ R 0.10) Z35:380
Selenium (Se) ug/l | 1o a2 1m 160 31 1.0 | 2354380
Strontium (5r) * ugiL 1600 1500 1100 20 | 2354380
Thalliuem (T1) wel| - . <20 <20 <20 20 | 2354380
Lranium (L) uEr'I. 0 | 320 7.6 5.8 4.3 1.0 | 2354380
Titanlum (Ti} + uglL <10 <10 <10 10 | 2354380
Vanadium () wet| - - <20 <20 20 20 | 2354380
Zinc (Zn) v/l | 5000 &7 <50 <50 120 5.0 | 2354380
ROL = Reportable Detection Limit
0C Batch = Quality Control Batch
T Farameter is not accreditable
(1] RDL exceeds criteria

Page 3 of 13 2022/12/21 15:15
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Bureau Veritas Job #: C262575

Report Date: 2022,/12/21

178

Agnico Eagle Mines Limited
Client Project 8 MEADOWRANE DIVISION
Your PO, #: OL-11383515

Samgler Initials: AG

TOTAL EXTRACTABLE METALS (SURFACE WATER)

|Bqn-u Veritas ID LE4D26 LE£O27 LEACE
2022/11/07 2022/11J07 2022/11007

[samping ate 11:00 11:00 18:00
COC Mumbar M-A M- H-A

Units| A B “"w‘;ﬂ:rmg O Batch | FEED MBER | QC Batch | TREATED WATER | RDL | OC Batch
[raETALS
Alurmirm (AL} ug/L | 100 - <10 2352563 21 2352563 18 10 | 2352152
Antimony (Sb) ug/l| 6 | 1100 21 2353563 16 2352563 9.4 10| 2352152
Sihver (Ag) ugfl | 100 | 082 =10 (1) 2352563 <10 (1) | 2352563 =101} 10| 2352152
Arsenic {As) ug/l | 0.3 | 340 94 2352963 4.1 2352563 5.4 10 | 2352152
Barium (Ba) ug/L | 1000] &00 8 2352563 70 2352563 45 20| 2352152
|Beryllivm (Re) ugll| - - <20 2353563 <20 2352563 <20 20| 2352152
Baron (B) 1 ugfl | S000| FR000 310 2353563 310 2353563 220 S0 | 2352152
Cecmium (Cd) ugll| 5 1.1 036 2352563 <020 2352563 0.5 0,20| 2352152
Chromium [Cr) ugfl | 50 - =5.0 23532563 =50 2352563 <5.0 5.0 | 2352152
Capper (Cu) g/l [ 1000 7.3 520 2352563 11 2352563 4.2 1.0 | 2352152
Tin (5n) ugil <20 2357563 <20 2352563 24 20| 2352152
Iron [Fe) ugil | - - =60 2352563 110 2357843 1000 80 | 2352152
Lithium (L) T ugll | - - <10 2357563 <10 2351563 <10 10 | 2352152
Manganese (M) ug/l | 50 | 2300 14 2352563 59 2352563 a7 10 | 2352152
|Mercury (Hg) ug/l| 1 [00023 D10 2353563 | «0.10(1) | 2352563 <0.10 (1) Q.10) 2352152
Molybdenunm {Ma) ugl/l | 40 | 29000 120 2352563 110 2352563 72 10| 2352152
Mickel (Ni) ug/l | 70 | 260 810 2352563 130 2352563 70 20| 2352152
[Tetal phosphorous ugll | - 1000 <10 2353563 <10 2352563 1300 10 | 2352152
Lead (Ph) ug/L| & 34 <0.50 2352563 =0.50 2352563 0,50 0,50| 2352152
Salenium (5e) ugfl | 10 52 150 213575E3 150 2352563 a7 30| 2352152
Strontium (S uglt | - - 1800 2357963 1800 2352563 1300 20 | 2352152
Thalliwm {TI} ugll | - - <2.0 2353563 <2.0 2352563 <2.0 20 | 2352152
Titarfum [Ti) + wgll| - - <10 2352563 <10 2353563 <10 10 | 2352152
Uranium (U} T+ ug/l | 20 | 320 88 2352563 7.2 2352563 5.9 1.0 | 2352152
(Vanadium |V] ugll | - - <2.0 2352563 <20 2352563 <2.0 20| 2352152
Zinc [Zn) ug/l |5000] 67 =7.0 2353563 <70 2352563 55 7.0 | 2352152
RDL = Reportable Detection Limit
0 Batch = Qualiny Control Bateh
* Parameter ks not accredited
1 Parameter is not acereditable
(1) BDL excesds coriteria

Page 4of 13 2022/12/21 15:15
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| FERTAR]
Bureau Veritas Job W: C2E3ST3
Repaort Date: 2022/12/21

Agnico Eagle Mines Limited
Client Project o MEADDWBAMK DIVISION

Your PO. & OL-1183515
Sampler initiaks: AG

CONVENTIONAL PARAMETERS {SURFACE WATER)

[Bureau Veritas 1D LE4026 LE4027
20221107 2022/11/07

famptoeoue 100, 110
COC Nurmber M-& M-

Units | & B R m T ROL |QC Batch| FEED MBER| RDL |QC Batch
[convEnTIONALS
[aoos mgfL 47 13 2354186 21 4.0 | 2354186
oo m;’L 310 5.0 | 2354155 300 5.0 | 2354155
Conductivity m&fem| - 4.7 0.0010] 2352014 4.7 0.0010| 2352014
Cyanate [CHO-) /L 16 0.050 | 2354080 15 0,050 | 2354000
Dissolved organic carbon 1 mg/l | - - 56 1.0 | 2358067 55 10 | 2358067
Flucride (F) mgl | 1.5 4 0.16 0.10 | X351884 <0.10 010 | 2351884
Mitrate [N) and Nitrite(M) mgl| o] - 13 0.20 | 2352029 13 0.20 | 2352029
Mitrates (N-NO3-) gL - 300 12 .20 | 2352029 12 020 | 2352029
Mitrites (N-NO2-) ml | 1 - 0.39 0.20 | 2352029 0.36 0.20 | 2352029
Mitrogen ammonia | N-NH4e and N-NH3) m;,-'L 0.05] - 50 0.10 | 2355682 51 0.10 | 2355682
Orthophozphate [P} L - - <0,050 0.050 | 2352030 <0.050 0.050 | 2352030
[2H p-!-l 71.86 My | 2351876 B.03 MNfA | 2351876
|Ih|u:yan:tn mg/L - 210 17 | 2354148 200 17 | 2354148
I‘I'hlau.l'lfitl- gL - - £1.3 13 2354279 1.7 13 2354279
IluTaIE‘l,ranldE {CH) mgl | - - 0022 0.0020| 2352406 0021 [0u0030| 2352406
I'm'[a'ﬂl'ﬂ.al'lft Carbon gL - - 56 1.0 | 2356249 55 1.0 | 2356249
I'i'feak Acid Dissociable Cyanide (CN-) mgfl | 0.2 |00z DosE 0,015 | 2352405 0,015 0015 | 2352405
I&lhallnllv Total (as CaCO3) pH 4.5 £ mgsL - = 140 1.0 | 2352016 98 1.0 | 2352016
|B!‘0I1'Iid'l:1|3PJ mgL = - 3.1 0.10 | 2357357 30 0.10 | 2357357
iChloride [CI) mi/L | 250 | 860 240 0.050 | 2357357 240 0.050 | 2357357
Sulfabes (S04) L = - 2400 5.0 | 2357357 2000 5.0 | 2357357
|Total Disselved Salids mg/L - 3700 10 | 2352337 3700 10 | 2353274
|I'utalsus.per|ded solids (T55) mE.-'L - - 4.0 2.0 | 2353068 11 2.0 | 2353068
ADL = Reportable Detaction Limit

Batch = Quality Control Batch
t Farameter is not accreditable
NfA = Not Applicable
Page 5 of 13 2022/12/21 15:15
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[Buaia]

[remivac]

Bureau Veritas lob & C263575 Agnico Eagle Mines Limited

Report Date: 2022,/12/21 Client Project #: MEADOWBANK DIVISION

Yaur PO, 8: OL-11E351%5
Sampler Initials: AG

CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)

[Bureau veritas 1o LE40ZE LE4OZE
2022711007 2022/11/07
pempling Dty 1800 18:00
COC Number N-4 N-A
TREATED
Units | & B | TREATED WATER WATER RDL | QCBatch
Lab-Dup

[cornvenTionaLs

|eons mgll | - - 35 M/a 13 | 2354185
con mefL - - ] M/ 5.0 | 2353745
HConductivity m&fem| - = a7 N/S& CLOOL0| 2352014
ICyanate (CMO-) mg/ll | - - <0050 MSA 0.050 | 2354059
Dissohed arganic carbon T me/L 75 NfA 1.0 | 2358057
Fluarlde (F} mg/ll | 1.5] 4 <010 MN/A 00 | 3351834
|Hitrate (N) and Nitrite(N) mg/ll | 10 - <020 Mfa o0 | 2352029
Mitrates (N-NO3-} mg/L = 300 0022 Nfa 0.020 | 2352029
Mitribes (N-NO2-) mgll | 1 - <020 N/& 020 | 2352029
|Nitrogen ammania (N-NH4+ and N-NH3) | mg/L |0.05] - 2.4 23 0.020 | 2355582
Drthophosphate (P} mg/L - - 0,050 MR 0.050 | 2352030
|pH pH - - 7.64 NJA NJA | 2351875
Thiocyanate mgL = - <017 MSa 017 | 2354033
Thiosulfate mgiL | - = 2,25 NSa Q.13 | 23549273
Total Cyanide (CN) mell | = - 0021 N/S& CU0030 | 2352405
Tatal Organkc Carbon mg/ll | - - ] MSA 1.0 | 2355245
I'Wnﬂ'. Acid Digsseciable Cyanide [CH-) MEJI. 0.2 |0.022 a.0097 MN/A 0.0030 | X352405
I-ﬁlca inity Total {as CaCO3) pH &5 T mgl | - - 330 MSA 1.0 | 2352015
|Bremide (gr-) mgl| - | - 12 [y 10 | 23srasy
WChloride (C1) mgfl | 250 280 1eq LI 0.50 | 2357357
Sulfabes [504) mgll | - - 1600 MA 5.0 | 2357357
Total Dissolved Sokds mg/L = = 2500 MSa 10 2353274
Total suspended solids {TSS) mg/L - - 24 Nf& 2.0 | 2353053
|RDL = Reportable Detection Limit B

OC Batch = Quality Control Batch

N/A = ot Apolicable

+ Parameter is not accreditable

Page Gof 13 2023/12/21 15:15
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EXELETE
[remivac]
Bureau Veritas lob & C263575 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2022/12/21 Client Project #: MEADOWBANK DIVISION
Your RO. & OL-1183515
Sampler Initials: AG
GENERAL COMMENTS

pH in water: Holding time already past upon reception.:  LES026, LE4027, LE402&
A,B: 5ol Criteria following appendiy 2 of the " Guide dTntervention-Frotection des sols et réhabiFtation des terrains contaminés, MELCC, May 2021.°
entithed " Grille des critéres génériques pour las s2ls™. The soll criteria rafer to the 5t Lawrence Lowlands Gaological Frovince,

Groundwater criteria & and B follow the appendix 7 entitled "Grille des critéras de qualité des eaux soutarraines” of the documant mentionned
above The criterion A refers to " Drinking Water = and the criterion B refers to "Seepage into Surface ‘Water®.

Thess criteria references ane shown for visual ald onby, and should nat be interpreted othenwise,
- = This parameter i not part of the regulation.

CONVENTIONAL PARAMETERS [SURFACE WATER]
Reported detection limits are multiplied by dilution factors used for sample analysis.
Thicsulfate: Detection limvt raised due to matro inberference. LEAD2EG, LESDET
TOCx DOC: Both values fall within acceptable RPD limits for duplicates and are |kely equivalent.
Hitrate and Nitrite: Detection limit raised due to matrix interference.

Samgle LE4D2T, Total Extractable Metals by ICF: Test repeated.

Results relate only to the ems pested,

Page ¥ of 13 2022/12/21 15:15
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[auncau]
ETLINFTS
Bureau Veritas Job #: (263575 agnico Eagle Mines Limitad
Report Date: 2022/12/21 Client Project #: MEADOWBANE DIVISION
Your RO, #: OL-1183515
Sampher Initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT
s0¥/e o
Batch Init O Type Paranmetes Diate Anabyzed Value Recovery  Usits
FI51B7G ZLl  Spaked Blank [=d] 202241109 102 %
pELY |2 ELI Spaked Blank [Fhsorichs {Fj X1 HE 98 L
2351884 ZLl Method Blank Fleoride {F) 2022411 09 =030 mgfL
FELFI L] U spiked Blank Canductivity FIFFTRRT b B 1] %
2352014 ZLl Method Blank Conductivity 2022111 /05 0L0a1l, mSfem
RO =000 100
TSI Ll Spiked Blank Alkalinity Total {as Caf03) pH 4.5 0218 L1 %
235306 ELl Method Blank Alkalinity Total {45 CaC03)] pH 4.5 2022411 /09 <1.0 gL
53009 CL0 Spaed Rlank Netrate (Mp and MErite|N) 022411000 100 E
Nitrates (N-HO3-) 202241110 1M ]
NFries |N-N0G-) 20227110100 100 %
3152029 €10 Method Blank Hitrate (N} and Micrite{N) 20221110 0020 mzL
IR AL [N-M013-) 22011410 <0030 mgt
Witrites (N-NOE:| 0221110 <0020 mafL
1351030 €10 Spiked Blank Qrthaphasphate (P) 1148 99 %
IS0 10 Mothod Blank Qrthephasphata [ 0321109 <0050 mzfL
1352152  MEM  Spiked Blank Alyminam (&0 2023711114 100 %
Antimeny (5b 2022/11/14 123 (1) %
Silver (Ag) 2023/11/14 116 k]
Arsandc (As) 2022/11/14 124 (1) L
Bariwm [Ba) 2022111714 120 k]
Boryllum [Be) 20322/11/14 107 =
Bacon [B] 2022/11/14 111 k]
Cadmium (Cdj W0Ff11/14 116 %%
Chromium [Lr} 022f11/14 117 %
Capper (Cu) HIFr11/14 112 %
Tin {5n) 20321114 122(1) ¥
e (Fe) 021114 118 %
Lithiurn [Li} 20321114 96 ]
Manganese [Mnh 2022411714 116 %
Marcury {Hgh 2022/11/14 136 (1) L
Malybdenum (Mao] 2022711714 10 ]
Mickel (WD) 2022411714 114 %
Total phosphonous 20221114 112 k]
Lead |Phbj 2022711714 115 %
Selenaum (5e) 03211114 ur %
Strontiam (5r) 02211714 120 %
Thallkam (T} 2023111014 114 %
Titamim [T1) HFEf11/14 114 k]
Usanidrn (W) 2023/11/14 111 k]
Vanadium [V} MFf11/14 17 %
Zin: (Zn) 2022111114 113 %
FAS2152  MEM Methoad Blank aluminum (A1) 2022411/14 <l ugiL
Amimeny [5b) 2022/11/14 <10 ug/L
Sikver {Agi 2022711714 1.0 ugiL
Arsenic |As) 2023/11/14 <1.0 ug/l
Barium [Ea} 2022011014 =30 ugfL
Boryllum (Bo) 2022/11/14 <3.0 ugfL
Boron (8] 0311114 <50 ugfl
Cadmium {Cd| 032111714 <020 ugL
Chramium [Cr) 02211114 5.0 gl
Page Bof13 2022/12/21 15:15
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Agnico Eagle Mines Limited

Report Date: 2022/12/21 Cllent Project #: MEADOWBANE DIVISION
Your RO, &: OL-11B3515
Sampler Initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)
aar
Eatch Init o Type Paramaeter Date Anabyred Walue Racovery Units.
Copper [Cu) 02211114 1.0 uglL
Tin|3n) 0211118 <0 uglL
Iren [Fe} 2022/11/14 =] uglL
Lithimm (L) 20231114 =10 uglL
Manganess M) 202371118 €10 gL
Mercury (Hg) 02341114 <0.10 ugfL
Malybdenum (ao] 023411114 <1.0 uglL
Nichel [Ni] 02311 14 <3.0 ugiL
Total phosphorous 02211114 <10 ugfl
Lead [Pa) 03311114 <050 ugil
Sebeniim [5e) 022/11/14 <30 ugfL
Strontium [57) 022711114 .0 ugiL
Thallium (TI) 2022411114 2.0 ugL
Titanium [T 2023/11f14 <10 uglL
Uiranmien (U} 02241114 <1.0 ugll
Varadium {V) 02311114 2.0 ugfL
Zine (20} 1023411114 <7.0 ugsL
3352337 IIH  SphedBlank Tetal Dsobrad Solids 02301111 91 ]
3352337 ZIH Method Blank Total DEsobied Solds w2111 <10 mgl
JAn340%  DMI Spked Bank Wieak Acid Dissociahbe Dyanida (CH-) w11 iy '
2352405 oM Methad Blank Weax Acid Dissoclabbe Cpanide (CH-) 2022/11/11 <0, QG20 el
2352406 DWI Splked Blank Tatal Cyanide (CR] 2022411111 a9 ]
2352406 DM Mathad Blank Tetal Cyanide (CN] 2022411111 <[, 0030 el
2352568 ZED  Splked Blank Alsminum (Al] 2022§11115 1046 E
Antimony [5H) 022711115 1301 %
Sikver [Ag] 2023/11/1% 114 L3
Arsenic {(Ash 2023f11/1% 116 ]
Barium {Bap 2023/11/1% 115 L
Beryllium (Be) 202311115 1o N
Haoran [H) s 13 L'
Cadmium {Cd) 20231115 109 L
Chromiam (Cr) 2022411115 115 ]
Copper [Cu] 023411115 T 1
Teu{5n] 02211115 131 (1) M
Iran [Fe) 021115 114 %
Lithimm [Li) 2022411115 112 E S
Manganese [Mn) 2023011015 112 ]
Marcury (Hg) 2023711115 138 (1) %
Malybdenum {Mo] 202311115 114 L
Nickel [NI) 2023411115 111 ™
Tetal phosphorous W02311/1% 106 ]
Lead [P 2022411115 112 1
Selenidm 58] W03311/1% 117 ]
Strantiuem [Sr) 2022/11/15 118 M
Thallum [T 2022411115 113 3
Teanium [Ti) 2022411115 114 E
Uranium (U} 022411115 111 -
Varadium (V) 022711715 113 ES
Zine [2n) 2022/11/1%5 104 ¥
FEEFEL] ZEQ Methad Blank Alsminum (&) 2023411115 <10 ugfL
Antimony [Sk) 2022/11/1% <10 uglL

Puimii Varitin  Nofei ety REY LAaRtée de lieiie, Wills -Lacrent, Chafbee, Canada meT 198
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Bureau Veritas lob B: C263575 Agnice Eagle Mines Limited

Report Date: 2022/12/21 Cliant Project #: MEADOWRBANK DIVISION
Your RO, #: OL-11B3515
Sampler Initials: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT[CONT'D)

A
Eatch Init 0L Type Pararmeter Date Anabyrad Wakue Recovery Units
salvar (Ag) HEINS <1.0 ugfl
Arseniz [As) 202211115 <1.0 ugsL
Baim (Ba) XE1115 <2.0 UL
Baryllium {Ba) 121115 2.0 ugsL
Boron (B) RIS ] gL
Cadrniam [Cef) HFAS <020 ugdl
Chromium {Cr) 2022115 .0 uglL
Copper {Cu) 20r/1115 <1.0 ugil
Tin [Sn) 21115 €10 gL
Tran [Fel 1021115 150, uifl
RO =h0
Lithium (L) 202211115 <10 ugsL
Manganesa (Mn] 20211115 L0, ugiL
RIM=1.0
Mercury [Hg) 0221115 <0,10 ugiL
Mokhdenum [Ma) M 115 1.0 ugil
Rickel (Hi} 20r2/1115 <2.0 ugL
Tolal phosahonous 021115 =10 ugil
Lizad (P} 2022/1115 «0,50 ugil
Selenium [3e) 0211115 <3.0 ugL
Strartium |5r] A5 1.0 ugiL
Theallinsrm | 1] 202211115 <2.0 ugL
Titanimm {Ti) HEF1AS <10 ugiL
Urasium [U] 2022/11/15 1.0 ugsL
vanadiurm (¥) 20211015 =30 ugiL
Jine [Zn] 111015 35, ugdL
ROH=7.0
F353063 VEH  Spiked Blank Total suspended salids (T35) 21114 az %
2353063 VEH  Methed Blank Total suspended solids (T55) 2012/1114 2.0 mafl
23532714 EME Spiked Blank Todal Dissalved Solids 2021411114 oo k]
1353274 EME  Mathod Blank Todal Dissalved Solids 2022/11114 <10 mafl
2353745 D¥3 0L Standard o 21115 97 N
PELE LY O¥3  Spiked Blink Com HE11A1S ag %
235345 O¥3  Spiked Blank DUP o 2221115 106 "
JanEMs  OYs Method Blank con s 5.0 mgfl
2354033 G¥L  Spiked Blank Thiocyanate 2211015 92 b
1353033 GXL Method Blank Thiocyanmate H0r2/1115 0,17 mgfl
2354092 CLD  Spiked Blank Cyanate (CNO-] 202211716 102 L
1354093 €D Method Blank Cyanate [CHO- /1116 <0050 mgfl
7953145 Gl Spiked Blank Thincyanate Hriinfie LE %
2354143 GXL  Methed Blank Thiocyanate 2022/1116 0,17 mgfl
2354155 O¥3  QC Standard con 22116 4 k.
2354155 O¥3:  Spikec Blank o 1022/1116 s %
2354155 O¥3  Spiked Blank DUP con X116 02 k]
1354155 O¥:  Mathod Blank COm 211716 5.0 mgfl
2154185 S5F  Spiked Blank 0ons 20221121 110 L3
PELT b S5F  Spiked Blank DUP BODA M7 108 %
2354186 S5F  Method Blank BODS 20221121 2.0 mgfl
1354185 SS5F Mmhod Blank DUF BODS Horzf11 =30 mgfl
2354213 G¥L  Spiked Blank Thiotulfate 1117 a1 "
1354273 GXL Method Blank Thiosullate P e e b b <0,13 mefL

Page 100 13 022f12/2115:15
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Bureau Veritas lob & C263575 Agnico Eagle Mines Limited
FReport Date: 2022/12/21 Client Project #: MEADOWHANK DNISION
Your RO, & OL-1183515
Sampler Initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)
OAfar
Eatch Init o Type Paramaeter Date Anabyred Walue Racovery Units.
2354380 ZEQ  Sphked Mank Alaminum (Al 0221125 a1 1
Antimony [55) 022§1113% (LU E
Siver [Ag) 202211125 o1 ®
Arsenic (As) 202311125 94 %
Barivm | Ba) 2003011125 a1 %
Benyllum (Be) 202301125 92 L]
Boron (8] 202411125 (LA ]
Cadmiumn {Cd) 2023/11/2% 91 ]
Chrombkam (Cr) 02211125 93 ]
Capper [Cu) 2023411135 BB *
Tin {5n) 022/11/25 10 ]
Irn (Fe) 202211125 o0 ]
Lithimm (L] 022/112% o0 *
Manganese [Wn) 2023f11/2% a3 F ]
Mabybdenum (M) 2023/1102% a7 *®
Mercury (HE) 202311125 105 L]
Hickel [Ni] 202311125 20 %
Phespharus 2023112% 1] ]
Lead [Ph) 2023111125 &9 *
Sebanim [Sa) W33N1fI% a1 ]
Strontium (Sr) 022/112% 93 ]
Thalium [Tl 02211125 a5 *
Uraniuen (U} 022/11/25 BB ]
Teanium [T§) 2022411125 a2 ]
Varadiim (Vi 202311025 a1 *
Zine (2n) 2023411025 a0 *
2354580 FEQ  Method Blank Alaminum (&) 2023/11/2% <10 ugll
Antimony [SE] 20231125 <1.0 ug/L
Silver [Ag) 202311135 =0.10 ug/L
Arsanic [As) WINfIs <0130 ugfl
Barium {Ba) 202201125 <30 ug/L
Berylliim (Ee) 022/11/25 <040 uglL
Boron (B 022/11/25 <) ug/L
Cadmium {Cd) 022011125 =0.20 uglL
Chromium [Cr) 202311125 =050 ugL
Copper [Cu) 2022/11025 =050 uglL
Tinn{%n] 2023411025 =1.0 ugfL
Iran [Fa) 2023/1102% <6l ugfL
Lithimm (L] 202311125 <10 ug/L
Manganesa [Mn) 2022111125 <040 ug/L
Molybdenum (M) 022/1112% =050 ugfL
Mercury (HE) 022/11/25 =010 ulL
Nickeal [Mi) 013/1112% 1.0 ugjl
Phespharus 0221125 <10 uglL
Lead [Pa) 0221125 <0.10 ugL
Sebeniam (5e 202211125 =1.0 uglL
Stromtimren [Sr) 202211125 2.0 uglL
Thallum [Tl 2023711025 <20 ugfL
Uranium (U} 2022/11/2% <1.0 ugfL
TEanum [T 202411125 <10 uglL
Varadium (V] 2023/11/2% <30 uglL

Puimii Varitin  Nofei ety REY LAaRtée de lieiie, Wills -Lacrent, Chafbee, Canada meT 198
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Bureau Veritas Job #: C263575 Agnico Eagle Mires Limited

Report Date: 2022/12/11 Client Project & MEADOWEBANK DIVISION
Your RO, & OL-1183515
Sampler Initials: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT([CONT'D)

CAC
Balch Init__QC Type Faramider Dale Anabyoed Vst Recowery Unils
Zime (Zn] 2022711425 <50 ugfL
IILGGBY CSW  Spiked Blank Kitrogen ammonia (M-NH3+and N-NI3) 208211019 104 %
JANSEE?  FSW  Method Blank Mitragen amnmonis (M-NH3+ and N-NHI) FUEFIRTIL] <L) mgfl
356349 HPA Spiked Blank Total Organic Carbom 200211021 103 L1
1356243 HPA  Maethod Blank Total Organic Carbom 2022f11/21 ] mfL
2357357 GHL  Spakaod Blank Bromide [Br-} 202371124 00 L
Chboride (CI] 20221124 a9 k]
Sulfates (504) 202271124 110 L
2357357 GHL  Meathod Blank Bramide [Br-} 20221124 ol 10 mgfL
Chiaride (1] 20221144 <0000 mgfl
Sulfates {S04) 20221124 )50 L
JAMTEAY  MEM  Spked Blank Iran [Fe FOEFIERTEDY FLiCY %
2357843 MEM  Method Blank Iran {Fej 202211128 =B ugiL
2358067 HPF&  Spiked Blank Dissodved argankc carbon 202211125 02 N
I35R06F  HPA  Mathod Blank Dissoboed organic carbon 2022/11/35 0.26, mefL
ROL=0.20
ROL = Reportable Detection Limit
6 Standard: & sample of known concentration prepared by an extemal agency under stnngent condmions. Used as am independant chedk of method soouracy
Spicad Blankc A blank matrix sample to which a known amount of the analyte, usually from a second source, has bees added. Used to evaluate method accaracy.
Method Blank: A blank matric containing all reagents used in the anahtical procedure, Used 1o dentity laboratary contamination.
[1} Recovery or relative percent difference (RPD) for this parameter is sutside cantral limits. The overall quality cantrol for this analysis meets acceptability
criteria

Page 12 of 13 2022f12/21 1515
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Bursau Veritas Job i: C263575 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2022/12/21 Client Praject #: MEADOWBANK DIVISION

Your PO, #: OL-1183515
Sampler Initials: AG

VALIDATION SIGNATURE PAGE

Thie analytical data and all G contained in this repert were reviewed and validated by:

Faowuei Sarsi, B.5¢. Chemist. Montréal, SR Analyst

At (B

Lorena 04 Benedetto, B.5c., Chemist, Customer Service Specialist

Michelina Cinguing, Analyst 1|

{“5 ) i L,M_U\
b EI Masiy
FTE

Mln asn, L5, Chemist, Montréal, Analyst I

Buresy Veritag hag procedunes in place to gaard sgairgt improser use of the elestronds signature and have the requined “sigaatoried”, as per ISOVIEC 17025, signng the
reposts. For Servic: Group specific validation, please refier to the Validation S gnatures page If inchuded, otherwise available by request. For Departmant specific
AnahystSupervisos validation names, please refier 1o the Test Summany section if Induded, otherwise available by request. This report i authorized by (0], (1] responsible
for §2) [3} lakcratory operations.

Poge 13 of 13 2022{13/21 1515
Boris et Burels Vel EEP Rt 85 Liise, VIE SU-Liuner, Chalbee Caradi BT 1PS  Tol: (S3A0E-9000  Bax (5341 4830199 Litw ddevidrah : 1-B07-462. 9906
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Your PO, 1: OL-1183515
Site Lecation:  MEADOWEANK DIVISION

Your COC, #: N-A
Attention: Thomas Genty
Agnico Eagle Mires Limited
€50
10200 route de Preisssc
Reasyn -heranda, 00
Canada JoY 1C0
Report Date: 2023/01/18
Repart B: RZE20116
Wersion: 1 - Final
ERTIFICATE AMALYSI
BUREAL! VERITAS MO8 o: CHF2E17
Received: 20221228, 10:00
Sample Matrisz Surface Water
# Samples Recaived: 4
Date Data
Analyses Quantity Extracted Analyzed  Laboratory Method Analytical Method
Tatal Alkalinity {pH end paint 4.5) 3 NfA 20221238 5TL S0P-00038 S 23 2330-Bm
Anlans in water 3 NiA 2022f12f2% 5TL S0P-00014 Ma.300~lans 1.3 RE m
Blochamical Oreygan Demand (5 days) (2) 4 J032/12/29 W23/01/03 5TL S0P-00008 MAIIS-DBO 1.1 RIm
Weak Acid Dissociable Cvanides 3 1022/12/28 02212129 STL S0P-00035 MAIDO-CH L1 R4 m
Taotal Cyanide 3 2022/12/28 2022/12/28 STL S50P-00035 MAIDOLCN LI R4 m
Chemical Coygen Demand F] 2023/00/11 202300711 5TL S0P-00009 MAILS-0C0 LLR4m
Chemical Cwygen Demand 1 2023/00/12 2023/01/12 STL S50P-0000S MAIIS-DCO L1 Rdm
Canductivity L} NfA 221238 STL SOP-00038 S 23 7510-Bm
Cyanates 1 NjA 2022/12/30 5TL 50P-00010 MAIIS-CNO 11RIm
Dissohved Organic Carbon (3} 3 1022/12/29 20221239 STL S0P-00243 SM235310-Bm
Fluoride 3 N/A 202301706 5TL SOP-D0038 541 23 4500-F m
Total Suspended Solids 3 2022/12/28 2022/12/29 STL S0P-00015 BMA104-55, 2.0 m
Disgahed Metals (Lew DL)- kb flcened 1 MSA 2013 STL S0P-00062 RS JOO-MET, 1,2 AT m
Dizsolved Metals (Low DL) site filtersd 2 Nj& 2023/01/03 5TL S0P-D006Z MAZ00-MEL, 1.2 R7 m
Total Extractable Metals by ICP 3 J022412/29 H022/12f31 5TL 50P-D0061 BAA JD0-MEL 1.2 R7 m
Armmania Nitragen 3 Ni& 2023/01/05 5TL SOP-D00L0 BB 300-N 20R2 m
Nitrates{NO3-), Nitrites{NO2-)-water 3 MiA 02241229 STL 50P-00014 MAZ00-lons 1.2 RE M
oH In water 3 N/& 2022/12/28 STL SOP-0003E MA.100-pH 1.1 R3Im
Drtha Phosphate ] MiA 20221228 5TL S0P-D0003 MAZDS-PLI1RZ m
Total Dissalved Salids 3 J02f12/28 HP2F12/39 STL S0P-D0050 MA 11550 1 0Rd m
Thiceyanales 3 MNiA 2023/04/03 5TL S0P-D0010 M 30d=lans 1.1 Rl m
Taotal Thiosalts + Thiosalt Species (1) 3 NfA WA
Thicsulfates 3 /A 2023/01/04 5TL S0P-00010 Mo 304-1ans 1.1 RL m
Tatal Organic Carbon (4) 1 NiA 2023/01/03 5TL SOP-00243 SM235310-Bm
Tatal Organic Carbon (d) 2 NJA HPF04,/08 5TL S0P-D07LS S F3A5310-Bm

Ramarks:

Bureau Veritas is aceredited to 180/1EC 17025 for specific parameters on scopes of atcreditation. Unless otherwise noted, procedures used by Bureau

Veritas are based upon recognized Provinelal, Federal or LS method compendia such as COME, MELCC, EFA, APHA.

Page 1 of 15
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Your P.O. #: OL-1183515
Site Location: MEADOWBAMNK DIVISION

Your C0,C 8 N-A

Atterition: Thomas Genty
Agnioo Eagle Mines Limited
CsD

10200 route de Preissac
Rauyn -Noranda, QC
Canada 0¥ 1C0

Report Date: 20230118
Report F: R2820116
Version: 1 - Final

CERTIFICATE QF ANALYSIS

Received: 202271228, 10:00

Al work recorded herein has been done in accordance with procedures and practices ordinarily exercised by professionals in Bureau Veritas' profession
using accepted testing methodaloges, quality assurance and guality contral procedures (except where othena e agreed by the cllent and Bureau Veritas in
wrriting). All data is in statistizal contrel and has met quality contral and method performance criteria unless otherwisa noted. All method blanks are
reported; unless Indicated otherwise, associated sample data are not blank corrected. Where appliczble, unless otherwlse noted, Measurement
Uncertainty has not been accounted for when stating conformity to the referenced standard.

Bureau Veritas lability is limitad to the actual cost of the requested analyses, unless otherwise agreed in writing. Thera is no ather warranty expressad or
implied. Bureau Veritas has bren retained to provide analysis of samples provided by the Client using the testing methodelogy referenced in this report.
Interpratation and use of test results are the sole responsibility of the Client and are not within the scope of services provided by Bureau Veritas, urless
otherwise agreed in writing. Bureau Vieritas is not responsible for the accwracy or any data impacts, that result from the information provided by the
customer or their agent.

Solid sample results, except biota, are based on dry weight unless otherwise indicated, Organic analyses are not recovery cormected except for isotope
dilution methods,

Resudts relate to samples tested, Whan sampling is not conducted by Bureau Varitas, results relate to the suppied samples testad

This Certificate shall not be repreduced except in full, without the written approval of the laboratory,

Heferande Method wiflis “rm” ndecales 1e method inicrpodale valdated madifications inom dpellic fefedene & met hads 10 mp iows periormsn s,

Mote: RPDs calculated wsing row data, The rounding of final results may result in the apparert ditference.

(1] This test was perfoeried by 555 Canada e - Lakefiskd, 135 Concessbon 51, Lakefisid, ON, KOLZHD

12] Mease rote that in the event a biachernical ECYREn dernarsd anahyii cannot bqln within 1he 4&-haurs M‘HII“ tirne réguired [Far & samphe presesved at 4°C), samgple will be
frogen, Lnless otherwise specified by 3 regulation, o maantan it's integring

{3] DOC present in the wampke shoukl be consadered & non-purgeshle DOC

(4] TOC present in the sarpls should he comidensd as non-purgeable TOC

HNote: AN paramwtens inchuded in the present certificate are socredited by the MELCC unless itated atherwise.

b

Encryption Key

Please direct all guestions regarding this Certificate of analysis to:

Bosue Matan, Project Manages

Emnail: josus, moran @ieeairsiiat com

Phones [514) 442-9001

Bareau Veritas hos procedures in place U gead agaim! improper use of the electronic signature and have the requiced signatorie”, o per ISCAIEC 17025, signing the repodti.
Fou Service Group specific validation, please refer to the Validation Sgnatures page lincluded, ctherwive available by request. For Departrment specific Anelyst/Supervscr
valdation names, please reler 1o the Test Sumeman y section if ncladed, cthervwise available by reguest, This report b authoiced by Aglaks Yannakis, General Managen resporeible
Tar Cusbec Emdranmental laboratary opeations.

Page 2 of 1%
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Burcaw Yeritas Job #: C2T2617 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2023/01/15 Site Location:  MEADDWEANE CIVISION

Your P.O. 7 0OL-1183515

DISSOLVED METALS (SURFACE WATER)

Bureau Veritas ID Liaa4ds L0956 Lioas7
Sampling Date 2022712121 202211221 2022/12/21
COC Number M-A M=& =&

Units| & B m“:nmm FEED MBBR | QC Batch | TREATED WATER | ROL | QC Batch
METALS ICP-MS
Aluminum (al) t ug/L | 100 i3 =10 2367513 =10 10 | 2367581
Antimany [5h) vg/L| & | 2200 14 14 2367513 11 1.0 | 2367581
Slver (Ag) t ugfl | 100 | 063 20,10 <0.10 13687513 <010 0.0 F367581
Arsenic [As) ug/l | 0.3 | 340 84 3.5 23ETE13 2.7 0.30] 2367581
Bariur (Ba) ugfL | 1000| 500 T4 62 2357513 38 2.0 | 2367581
|B¢nﬂ]ium (Be}t wgfL| - - <040 <040 2367513 <0.40 040] 2367581
Boron [B) u;n’L 5000 | 28000 320 210 23575132 240 20 | 2367581
Cadmium (Cd) wg/L| 5 11 6.7 16 2367513 1.0 0.20] 2367581
Chrarmium {Cr) ugfL =0,50 =0.50 2367512 1.3 0.50] 2267581
Copper (Cu) ug/L | 1000| 7.3 an <0.50 2367613 4.7 0.50| 2367581
Tin {5n) * ugfl] - = <1.0 <10 23687813 3.3 1.0 | 2367581
Iran (Fe) wgfl]| - - <B0 <60 2357513 68 50 | 2367581
Lithium (L) T wg/lL| - - <10 <10 2367613 <10 10 | 2367581
IManganese (Mn) ug/L | 50 | 2300 i3 28 2367513 &2 040 2367581
|M|5I-,rbdmum [Me) vg/L| 40 | 289000 120 110 2367613 82 0.50] 2367581
|Mer:un' {HE) u;fl 1 |0.03 [ <010 (1] [ 23575132 <0,10 (1) 0.10) 2367581
Hicke! [Ni) ug/L| 70 | 250 350 12 2367513 71 1.0 | 2367581
Phosphorus u;,ﬂ. - = a0 <10 2357513 1300 10 | 2367581
Lead (Ph) wil] 5 34 <0,10 <0.10 2367513 <010 0.20] 2367551
Selenium (Se} ug/l | 10 G2 200 120 2357513 =] 1.0 | 2367581
Strontium (Sr) + ug/l| - - 2000 1900 2367513 1500 2.0 | 2367581
Thallium [TI) T gL - <210 =20 2357513 =20 2.0 | 2367581
Uranium (U} u;,fL 0 | 320 11 7.4 2367513 6.4 1.0 | 2367581
Titanium (Ti) t wgil]| - : <10 <10 2367512 <10 10 | 2267581
Vanadiurm [V} t wglL| - - <20 <20 2367513 <20 2.0 | 2367581
Zing (Zn] v/l | 5000 &7 <30 <50 2367513 15 5.0 | 2367581
RDL = Reportable Detection Limit
QC Bateh = Quality Control Batch
T Parametar is not accreditable
K1) ROL exceeds criteria
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Bureau Veritas Job #: C272617
Report Date: 2023/01/18

TOTAL EXTRACTABLE METALS (SURFACE WATER)

Agnico Eagle Mines Limited

Sive Location:

Your P.O. & OL-1183515

MEADDWBANK DIVISION

192

[Bureau veritas o Lingaa L0956 LIoas7
|[Sampling Date plerrlpird) 202211221 02312/
ICOC Number N-A M-A MN-A

Units| A B WA RS FEED MBER | QC Batch | TREATED WATER | RDL | QC Batch

(AUGUST)
[mETALS
Aluminum (1) ug/L | 100 1 <10 2357557 il 10 | 2367555
Artimany (5] gL B 1100 19 14 2367557 11 1.0 | 2367555
Silver [Ag) ug/L | 100 | 062 =1.0(1) <L0[1) | 2357557 <1.0{1) 1.0 | 2367555
Arsenic (As) ug/L| 0.3 | 340 ] 34 2357557 25 1.0 | 2367555
Bariurm (Ba) ug/L | 1000| G600 71 57 2357557 38 2.0 | 2367555
|Eer,fllurn:a-e| wgll] - =20 <20 2367557 <20 2.0 | 2367555
Boron (B) T ug/L | S000| 28000 300 290 2357557 330 50 | 2367555
Cadrmium (Cd) ug/lL| 5 11 56 24 2367557 067 0.20| 2367555
Chromium (Cr) ug/L | 50 . <50 <50 1IETSET <50 5.0 | 23ET555
Copper {Cu) ugfl | 1000| T3 45 i3 2367557 34 1.0 | 2367555
Tin {5n] ug/l] - <2.0 2.0 2367557 3.1 2.0 | 2367555
Iram |Fe) il - <60 <60 2357557 91 80 | 2367555
Lithium (L) t* ug/l | - - <10 <10 2367557 <10 10 | 2367555
hanganece |Mn) ug/L | 50 | 2300 17 28 2357557 76 1.0 | 2367555
Mercury [Hg) LngL 1 |0.0013] 0,10 (1) 0,10 (1] | 2367557 =0,10 1) 0.10| 2367555
Mohboenum [Ma) ug/L | 40 | 25000 110 a8 2357557 83 1.0 | 2367555
Mickel (i) ugill | 1o 260 340 17 2367557 i | 2.0 | 2367555
Total phosphorous ug/l| - | 1000 11 <10 2367557 1200 10 | 2367555
Lead (Pb) gL 5 24 <050 =050 2367357 =050 0.50| 2367555
Selenium (Se) ug/l | 10 62 190 10 2357557 62 3.0 | 2367555
Strantium (5r] t ug/L| - 2000 1800 2357557 1500 2.0 | 2367555
Thalliwm {T1) "';‘;l"' =20 2.0 2387557 20 2.0 | 2367555
Tianium (Ti) T wg/l| - <10 <10 21357557 <10 10 | 2367555
Uranium (L)t ugi/L | 20 320 12 90 2367557 BSs 1.0 | 2367555
vanadium (V) wg/l| - <2.0 <20 2357557 <20 2.0 | 2367555
Zing {Zn) ug/L | 5000| &7 =7.0 <7.0 2357557 13 7.0 | 2367555
RO = Reportable Dwebection Limit
1QC Batch = Quality Control Batch
T Parameter is not accredited
Tt Pararneter i not accreditable
[1) ROL exceeds criteria
Page 4of 15 2023/01/18 0308
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Bureau Veritas Job W C272617 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2023,01/18 Site Location:  MEADOWREAMK DIVISION
¥our P.O, 8: OL-11E351%

CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)

Bureau Vieritas 1D L0g4s LIDG5E
Sampling Date 2022/12/21 2022/12/21
COC Mumbar M- M-&

Units | A B mﬂgnﬂm ROL | FEED MBEBR| RDL |QC Batch
CONVENTIONALS
BODS mafl - - €53 53 -5} 5.3 | 136r5i6
COD gL = - 340 5.0 00 5.0 | 2369785
Conductivity mifcm 4.6 0.0012 4.6 00010 | 2367437
Cyanate (CHO-) mEfl - - 37 Q.50 12 0.050 | 2367824
Dissohved organic carben ¥ n-!.ﬂ._ - - (39 1.0 57 1.0 | 2367625
Flusride {F} mg/l | 1.5 4 0.13 0.10 <010 010 | 2369016
Nitrate (N) and Nitrite{N) n‘!ﬂ_ - 15 020 11 020 | 2367478
Nitrites [N-NO2-} mefl | 1 - D38 0.20 2.7 0.20 | 2367478
Nitrogen ammania (N-NH4+ and N-NH3) | mg/L |0.05] - 54 0.10 57 010 | 2368837
Orthophasphate (P} n‘!,ﬂ_ - <0.050 2.050 0,050 0.050 | 2367459
pH pH - - 7.84 HiA 7.83 NfA | 2367436
Thiocyanate gl | - - 250 17 240 17 | 2367945
Thiosulfate mafl = - <143 13 <1.3 13 23675981
Tolal Cyanide [CN] mfl - = 0.034 0U0032 0.030 0.0030| 2367439
Total Organic Carbon mell | - - 65 1.0 50 L0 | 2368042
‘Weak Acid Dissociable Cyanide (CN-) mfl | 0.2 [o.022 0.031 00030 0035 00030 2367441
Alkalinity Total [as CaCO3) pH 45 mafll | - - 140 1.0 120 10 | 2367438
Bramide |Br-| I'T'EI"L - - .0 1.0 .0 L0 | 2367492
Chlaride (Clj mg/L | 250 | 850 240 0.50 240 050 | 2367492
Sulates (504) L 200 5.0 2200 5.0 | 2367492
Total Dissolved Solids rr;ﬂ. - - 4000 10 4000 10 | 2367418
Total suspended solids (T55) mgll | - - <20 2.0 15 L0 | 2367416
ROL = Reportable Detection Limit
0C Batch = Quality Contral Batch
+ Parameter id not accreditable
N/A = Mot Apglicable

Page 5 of 15 2023/01/18 09:08
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Bureau Vieriias Job £ C2T2617
Report Date: 2033/01/18

Agnice Eaghe Minas Limited
MEADDWEANEK DIVISION
Your P.O. #: OL-1183515

CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)

Site Locatkon:

Bargau VEIRES  Buredd verles  SBF VisRDEe de Lissie, wille S Launenl, Oedler, Catada H4T IFY  Tel (313) 234000

Fan: (512 3459159

Bureau Veritas ID LIS 7 L6
Sampling Date 2022f12{21 2022{12{21
COC Number H-A H-#
DEMNITRIFICATION

Units | A B | TREATED WATER| RDL EFFLUENT RO (¢ Batch
CONVENTIONALS
BOD5 migfL 10 53 170 40 | 2367526
CoD mg/L - 75 5.0 MNiA N/ 2370063
Conducthvity m5/cm - 4.5 0.0010 A NfA| 2367437
Cyanate [CHNO-) gl - =050 0,050 MN/A N/&| 2367824
Dissclved crganic carbon 1 mefl - 11 0.20 A MNfA| 2367625
Flugride |F) mefl | 15| 4 <0,10 Q.10 M/ NfA| 2369016
Nitrate (N) and Mitrite{N} mgfl | 10 - 0.51 0.20 MN/A N/A| 2367478
Nitrites (M-NO2-) mgfl | 1 - 091 0.20 MiA NfA| 2367478
Nitrogen ammania {N-NH4+ and N-NH3| n'EFL 005 - 73 0,020 MNf& Nfa| 2368837
Orthophosphate (F) mg/L 0.75 0.25 MJA N/A| 2367459
o pH 7.1 N/A NiA Wfa| 2367438
Thigcyanate mE-fL <017 0.17 MNiA N/A| 2367945
Thigsuliate mgflL - <0.13 013 MiA NfA| 2367981
Total Cyanide (CN) mefl 0,020 0,0030 MNfA Min | 2367439
Total Organic Carbon mefl | - - 20 0.20 MNiA NfA| 2368042
‘Weak Acid Dissociable Cyanide (CN-) mg/L | 0.2 |0.022 0013 0.0030 M/A Nf6| 2367441
Alkalinity Total (as Cac03)pH 45 1 mgfl - 420 1.0 NfA Mia | 2367438
sramide [Br-) mgflL - 24 1.0 NfA N8| 2367892
Chlaride (C1) mgfl [2%0| 280 150 0,50 NjA Mfa| 2387492
Sulfates (504) mgfl - 2100 5.0 MR NfA| 2367492
Tortal Dissolved Solids mg/L - 3900 10 NfA Mfa | 2367418
Total suspended solids (T55) mgfl - 17 10 Nj& Mfa| 2367416
ROL = Repartable Detection Limit
QC Batch = Quality Control Batch
WA = Mot Applicable
t Parameter is not accreditable

Fage hof 15 2023/01/18 09:08
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Bureau Veritas Job #: (272617 Agnico Eagle Mines Limited

Report Date: 2023/01/18 Site Location:  MEADQWEANK DIVISION

four PO, & 0L-1183515

GENERAL COMMENTS

Biochemigcal Croygen Demand (S days): Holding time already past upon reception:  LICS4S

pH in water: Holding time already past upon reception.: L0949

Nitrabas[NO3-}, Nitriteg{NO2-}-water: Holding tima already past upon reception:  LI0G4S

Ortho Phosghate: Holding time already past upon reception.. L0949

Blochemical Cuygen Demand (5 days): Holding time Already past upon reception:  LIOSSE

pH in water: Halding time already past upon reception.:  LID956

Nitrases(NO3-), Nitrites{NO2-)-water. Holding time already past upon reception.:  LID956

Ortho Phosphate: Holding time already past upon reception.:  LIDGSE

Blochemical Cwygen Demand (5 days): Holding time already past upon reception:  LIOSST

Dissolved Organic Carbon: Holding time already past upon reception.:  LIDAST

Thiecyanates: Insufficient preservative, pH adjusted upon receipt at the laboratery.:  LIOG57

Total Extractable Metals by ICF: Insufficient preservative, pH ad[usted upon receipt at the laboratory:  LID957

pH inwater: Holding time already past upon receplion.:  LID957

Dizsolved Metals {Low DL)- lab filtered: Holding time already past upon reception.:  LIDS5T

Mitrases(ND-), Nitrites[MO2-)water: Holding time already past upon reception :  LIOGST

Ortho Phosphate: Holding time already past upon reception.:  LID9S7

Biochemical Cxygen Demand (5 days): Holding time already past upon receplion.  LICDEZ

A,B: Scil Criteria following appendix 2 of the ™ Guide dintervention-Frotection des sols et réhakilitation des terrains contaminés, MELCC, May 2021.7
entitled " Grille des critires génériques pour les sols”, The sodl criteria refer to the St Lawrance Lowlands Geological Pravince,

Groundwater critera A and B follow the appendis 7 enttled "Grllle des crivbres de qualivd des eaux souterralnes” of the document rentionned
above The criterion A refers to " Drinking Water * and the criterion B refers to "Saepage into Surface Water™.,

These criteria references are shown for visual aid only, and should not be interpreted otherwise.
- = This pararmater is not part of the reagulation.
DISSOLVED METALS (SURFACE WATER]
Sample LIOS5T was filtered in the laboratory prior to analyzing for metals.
COMVENTIONAL PARAMETERS [SURFACE WATER)
Reported detection limits are madtiplied by dilution factors used for sample analysis.

Thiccyanate: Insufficient preservative, pH adjusted upon receiot at the laboratory, L0957
Thieguliate: Detection limit rakzed due to matrix interference. L0549, LICISE

TOC « DO, Total Cyanide < ssociable Cyanide: Both values fall within acceptable BPD lirmits for dupicates and are likely equivalent. L0956

Results relate only to the ems tested.

Page 7of 15 2023/01/18 02:08
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Bureau Veritas Jlob b C272617 Agnico Eagle Mines Umited
Report Date: 2023/01/15 Site Location:  MEADOWRANE DIVISION
Your P.O, #: OL-1183515
QUALITY ASSURANCE REPORT
aafar

Eateh Init O Type Baramatiss Crate Anabgrid Wl ity Units
2367416 MGU  Spkod Blank Total suspended selids [T55) 202212129 o3 [
2367416 HGU  Method Blank Total suspen ded solids [TS5) m22M12/29 <20 el
23674128 MGU  Splked Blank Total Disobeed Sobds 00312429 a4 %
2367418 NG Method Blank Total Disobeed Solids 02212129 <10 L
FELITLEL L] Lplkord Blank pH 02i2fan L L1H] %
2367437 SF5  SpkedBlank Corductivity 2002/12/28 g5 %
1367437 5F5  Method Blank Corductbity 02312128 <0,0010 méfom
367438 SFS  Spked Bank Alkaliniy Total (a5 CaC03) pH 4.5 2002/12/28 101 %
2367438 5F5  Method Blank Alkalinity Total {as CaC03) pH 4.5 022/12/28 <10 gl
2367439 DM sphked Blank Total Cyanide (CH) 022112128 101 %
2367439 DMI Method Blank Tetal Cyanide (CN) 2022/12/28 00030 gl
2367441 DMI Sphked Blank Weak Acil Dsuciabibe Cranide (CH-) 02212129 1o %
2367441 DMI Method Blank Waeai Acid Diszociabbe Cyanide (CH-) 02312429 00030 gl
2367459 S5 QO Standard Orthaphasphate [F) 202212128 99 %
FELEE ) 5P Spled BMank Grthaphosphate [F) 2003012128 EL %
2367459 SF5 Mlethod Blank Orthaphosphate [P) 2002/12/28 <050 gl
F3GTATE 5P SpledBlank Hitwate (M) and Hitrke{s) Flr RS FEFL] 103 %
Nitritos | N-NO2-) 200312429 102 %
236T4TE M5 Methad Blank Nitrate (M) and Mitre{) 0231229 <0,030 mEfl
Nituftes {N-NO2-) 023/12129 <0020 mefl
2367492 5F5  SphadBlank Bromida {Br-] 202212129 103 %
Chiaride [Cl 0221229 100 %
Sullates |S04) 02312429 102 %
2367492  SF5  Method Blank Bromide {Br-] 202212129 <010 L
Chiaride (Cl 023f12129 <0050 il
Sullates (S04} 00212429 =050 gl
236T5H S5F G Standard BODS 202301 /o3 112 %
FELITETL &5k Lplkord Blank BN 202500 fnd L ] %
2367526 S5F  SphedBlank pup BODS 20230103 96 1
FI6T56 55F  Methad Blank BODS 2023/01f03 <30 mgfl
1367526 55F  Methad Blank DUR BODS 023/01 f03 =30 mafl
2367355  PEQ SphedBlank Ahsinum () 02312131 98 %
Antamony [5k) 022£12/31 104 %
Siver [Ag) 0221221 100 %
Arsanic {As) 022/12/31 100 %
Barium {Ba) 2023/12/31 100 %
Beryllium (Be) 02201211 a7 %
oo (1) mrafarn 100 %
Cadmium {Cd) 2023012131 99 »
Chromiam (Cr) 2023012131 ar %
Coppsr [Cu) 033012131 ax %
Tin{5n) 0331231 104 %
Irien (Fe} 022/12/31 100 %
Lithism [L1) 02212131 &7 B
Manganese [Mn) 2022412131 ] %
Marcury (Hg) 02312/31 a4 %
Molybdanum (Mo} W022012/11 100 %
Nicke! [Mi) W022f12f31 100 %
Tetal phosphorous 002012431 a7 %
Lead [P} 20231211 ag %
Sobenium (52 2002/12/31 a4 %
Strontium (Sr) 0231211 101 %
Page 8 of 15 2023701718 D208
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Bureau Veritas Job #: C272517

Agnico Eagle Mines Limited

197

Report Date: 2023,/01/15 Site Location: MEADOWRANK DIVISION
Your PO, 82 0L-1183515
QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)
aafor
Batch Init Q¢ Type Panansatier Date Analyzed Valug Recavary Units
Thallum [T 2022/12/31 EL] k]
TRanmm (Ti) 023012151 100 Y
Urandum {U} 20231/12/31 a7 L]
Vanadium [v] 20231,/12/31 a7 ]
dimc [In) 2023/12/31 93 L]
1367555  IEQ  Method Blank Alumninum |&l) 2023,/12/31 <10 gl
amtimony [Shh FLFFR FRER| <10 ugfi
Sibver [Ag) 20231/12/31 <10 ugfL
Arsenalc (As) 22212131 <10 ugft
Barium [Ba) 20231231 1.0 ugfl
Benylurn (Be) T3 <20 ugfL
Boron [H) I <50 ugfl
Cadmpuam |Cd) 202201231 L. ] ugfl
Chrarmbum (Cr) 2212131 <5.0 ugf
Copper {Cu) 2023/12/31 <10 ugll
Tia [Sn} 2212131 <210 ugl
Iram |Fa) 2222131 <0 ugfl
Lithaum (Li} 202212031 =10 ugfL
Mangandse [Mn) 023012131 <110 ugft
Mercury (Hg) 2023/12/31 .10 ugll
Rolybdenum (Mo) 202312131 <10 ugfl
Mickel [Mi) 2023/12/31 €10 ugll
Total phosphorous 20231231 <10 ugfl
Lol (Ph) 023012131 <050 uglt
selenium {52 2023/22/31 <3.0 ugfl
Stronthum (51} 2023/12/31 <10 ugfl
Thallium [T 023/22/31 3.0 ugfl
Trankam (Ti) 02312/31 <10 ugfl
Uranaim (U} L FFR FRER| <10 ugfl
Vanadium (V] 2022/12/31 <10 ught
Zc |Zn) 212131 <70 ugfi
2367557 ZED  Spiked Blank Alurnimum (Al) 02312131 100 1
Amtimony [Sbh M5 108 L
Sibvar [Agh El RN FEER] 1o %
Arseaic (As) 20221231 102 4
Bariurm [Ba) L FFTTFIEN ] 100 ]
Bewyliurn {Be) 2022/12/31 102 ®
Boron (B 2212031 106 "
Cadminmm |Cdp 202312131 1oz ®
Chramium (Lr) 2022/12/31 ai -
Copper (Cu) 23012151 a7 %
Tia [Sn} 2022/12/31 107 ®
wom |Fe) 2023/12/31 105 ]
Lithéum (Lik 202112131 a2 ®
Manganese [Mn) 20231231 103 %
Merciry (HE) FIFFTE FIED U] %
Malybdenum (Mo} 2023/12/31 103 ®
Miciel (NI} FET FRED] 13 -
Total phosphorous 202312131 az 1
Leaed (P 2312131 s k1
Selemium {58| IR 10 H]
Strantium (S 202312131 104 %
Page $of 15 2023/01/18 09:08
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Bureau Veritas lob #: C272517 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2023/01/18 Site Location:  MEADOWBANK DIVISION
Your P.O. N OL-1183515
QUALITY ASSURAMCE REPORT(CONT'D)
Ao
Batch Isit  0C Type Parameter Date Analyzed Valug Recovery Units
Thalliwm {T1} FLEFFIET] 104 ]
Titanm (1) FLIEFTFIES | LOHK *
Uramium (1] plirERiFIES | 1ar ]
Vanadium (V] W021/1231 9 ]
Jing [2m) 0231112131 o E ]
2I6TS5T ZEQ  Method Blank Abirinam [Al) 0221231 <10 ugfL
Antimmany [5B) I <110 ugfl
Sikver [Ag) 0221231 <10 uglL
Arsenic (As) FLEFTETEY ] <10 ugfl
Barium [Ba} 033/13731 10 ugsL
Beryllium |Be) Wi <140 ugflL
Haron (3] mranan s ugfl
Cadmiurn [Ce] W13 <020 ugfL
Chromium (Cr) W13 <50 ugfL
Copper{Cu) 0221231 =10 ugfL
Tin {5n) 032/1231 <20 uglL
iran [Fe) FLEFTL Tt ] <Bl gl
Lithium [Li) 2022/12/31 <10 uglL
Manganesa (M) 01231 <10 ugflL
Mercury [Heh 0231331 =010 ugfL
Wchybdenum (Mo 02211231 <10 ugfl
Micked i) I3 <30 ugfL
Total phosphorous FLFT FTES | =10 ugfL
Lead {Ph] FLIPFTEFIEY | <50 UL
Selenium (Se) 032/12/31 <10 uglL
Srontivm [Srh FiirrRaFIEY | <3 0 upfL
Thalliwm {T1} 1033/13731 <30 uglL
Titamium [T} Hrifn <10 ug/l
Uramnium (LF] FLPFRIFTEY | <14k ugfl
Vanadiumm |V] M2 N1231 <30 ugflL
Tinc [Zmb 202212131 <70 ugfl
236T3R1 IED  Spiked Blank Ahminuam [l 2023,/00f04 BB ]
Antimany [5k) 20250004 101 -
Siker [Ag) LT RIS o E ]
Arsenic (As) 2023,/0104 102 ]
Barium [Ba) 10230004 a7 %
Boryllium [Ba) 10230004 ] ]
Boron {3 0230004 104 ]
Cadmivurm (O] iR R a7 ]
Chromium [Cr) 20230104 104 -1
Copperi{Cu) FLIFET] RS o5 E ]
Tin {5n) 202331 /o4 100 3
han [Fel 2033,/0004 101 *
Lithium [Li) 0330004 102 E 4
Manganess (M) 2023/ s 100 k.
Molybdanum (Ko 02300048 104 k]
Marcury [Hgh 20232104 o5 -]
Hickel (NI} 20230104 1ol ™
Phospharus 20230004 R ]
Lead {Ph] 20230104 94 -
Selenimm (S pLiFETA RS 103 E
Stromtium (Srf 202300004 101 -4
Page 100f 15 2023/00/18 09,08
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Bureau Veritas Job 8: C272617 Agnico Eagle Mines Limived
Report Date: 2023/01/18 Site Location:  MEADOWBANEK DIVISION
Your P.O. ¥ OL-1183515

QUALITY ASSURANCE REPORT[CONT'D)

00
Batch Init __QC Type Paramiter Date Anabywed Vahse Recowery Units
Thailliurn (11] 202301004 FT) [
Uranisns (U] 20230104 B =
Tlanium (Ti) 20230104 103 b
Vanadium [V) 02300104 103 %
Zimc (Zn) 20230104 23 k]
1367581 ZED Mathod Blank Abuminum {Al} 202301116 <10 ugfL
Antimany |5 20230116 <10 ugyL
Sibver [Agh 20230116 b 1y ugfl
Arsenic [As) 2023/01/16 )30 ugdL
Bariurn [Ba) 2023701716 <20 ugiL
Beryllium {Be) 2023/01/16 A0 uglL
Boren [B) 202301716 =y upil
Cadmium [Cd) 2023001716 )30 ugiL
Chroméum {Cr) 20230116 <50 ug/L
Copper (Cu) 202301148 <150 ug/l
Tin [5n) 2023/01716 <10 ugdL
Iram (Fej 2023/01/16 Bl ugiL
Lt hwiuim LI 2023/01/18 <1 gL
Manganese () 2023701716 < 40 ugiL
Maoksbdanum (Ma) 20230116 <150 ugyL
ercury [Hgl 2023/01/16 <0.10 ugfL
Mickel [Mi} 202301416 <10 ugfl
Phosphons 202301116 <10 ugfl
Lead (Fh) 202301114 <10 ugfl
Selenium (5e) 2023/01018 =10 gl
Strontem |5 20230118 <20 ugfL
Thallien (T1] 20230118 =210 gL
WUranim (U] 202301715 <10 gL
Taanmam (Til 2023/01/16 =10 ugfL
Vanadium [W) 2023701716 =20 ugfL
Ame [Fn) 202301416 <510 ugl
2IETE1A ZED  Spiked Blank Alumisum [Al} 20230103 102 %
Antimany {3 202301503 03 %
Sibver [Agh 20230103 101 L]
Arsenic (As) 2023/01/03 104 %
Bariurn [Ba) 2023/01/03 op L]
Bexyllium {Bej 2023,/01/03 98 H
Boran [E) 2023,;01/0% 106 L
Cadmium [Cdy 2023,/01/0% 100 %
Chramium (Cr) 202301038 105 %
Copper [€u} 202300103 97 %
Tin [5r) 202301108 02 %
Iran (Fe) 20230103 104 L]
Lt hebum (LI 202301503 104 %
Manganase (Mn] 2023/01/03 101 L
Maokybdenum [Ma) 2023/01/03 104 %
Mercury [HE) 2023/01/0% 101 L
Kickel [Mi} 2023/01/03 102 L]
Pherphiones 20230108 9h %
Lead (Pb) 2023/01/03 57 =
Sebenium (5e) 20230103 104 k]
Strontimm [|Sr) 20230102 100 %
Page 110f15 2023/01/1E 09:08
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Bureau Veritas Job i C272617

Report Date; 2023/01/13

Agnico Eagle Mines Limited

Site Location:  MEADOWBANK DIVISION

Your PO, #: OL-1183515

QUALITY ASSURANCE REPORT|CONT'D)

200

BuorsiuVeftis  Seted Verles

55 Martee de Liesie Ville R-Lavnen, Dot Cotacs SET LIPS Tebf5140 489001 Fas: (S14) 4459199

Ligfet saf Fras : LATT4E2-290E

aafac
Batch I G Type Pasameter Date Analyzed Value Recovery Units
Thalkum (T1) WIfoL03 a3 -
Wranium [U) 02301003 0 ]
Titanam {Ti} WEf0L03 103 -
Wanadium (V) L LFER I 10% ]
Zinc [Zn) 22300103 a6 ¥
2367813 IEO Method Blank Alurnimem [al) H0F01 08 <10 ugfl
Antimany |5k) OR300 “1.0 ugfL
Sivver [AR) W00z =010 ugfl
Arseaic [Ag] M3, M1 03 <030 ugfL
Barium [Ba) 22301 /03 <30 uglL
Byl (B} FLEET TS <0040 ugft
Boron (B} 22301 03 <M uglL
Cadmium [Cd) or3fo1fo3 <0.20 wgfl
Chromium {Cr] 10330103 <050 ug/fL
Copper (Cu) WfoL03 <050 ugfl
Tin [5m) b CPER 1.0 up’l
Irom [Fe) H23/01 fo3 < uglL
Litkiurm (LD HAMOLf05 <1l ugsL
Mangamese (Mn} 223,01 03 =0.40 ugfL
Rodybdenum [Ma) 230103 =050 ugfL
Marcury [Hg} 023,01 /03 <0.10 ugfL
Mickel {Ni) WrfoLos <1.0 ugfl
Phosphonus M3, 03 <1y ugfL
Lead (P] 2301003 <030 ugfL
Selealum [Se) Hr23f01/08 <1.0 ugfL
Strontium {§r} H2301 03 €30 uglL
Thalkum [T w3 o103 <3.0 wgfL
Uranium [U] 103301103 1,0 ug/fL
Titaniem {Ti} WrfoL03 Lali] ugfL
Wanadium (V) W3 fofo3 <30 ugfL
Zinc [Zn) 22301 03 5.0 uglL
2367625  BaG  Spiked Blank Disobved oiganic carbon Horafiefie 101 £
2367625  BAG  Mothod Blank Disolved organic carbon W23f12)29 <0.20 mg/fL
2367814 5P  Spiked Blank Cyanate [CHO-) H07312/30 10% L]
J36TRM SFS  Method Blank Cyanate (CNO-) 03312030 <050 mafL
26745 GHL  Spikoed Blank Thiacyanate WLz a9z M
2ZH7945 GYL  Method Bank Thiacyanate o LEEN ] <017 mgL
2367IEL GNL  Spiked Blank Thiasulfate H230104 96 ®
2367381 GML Method Blank Thigsulfate H0E01104 <0.13 mgiL
FE e HRA  Spiked Blank Total Grganic Carbon H023f01/03 1% -]
2368042  HPA  Method Blank Total Drganic Carboen 3 folfo3 oo, mgl

RDL=0.20

2TCERIT ESW  Spiked Blank Mitregon ammonia (M MHA+ and K- NHZ)} H23f0L 05 113 ]
236837 ESW Method Blank Mitrogen amwmionia (N-NH3 - and K-NH3) 10230105 <0020 mgfl
220016 SF%  Spiked Blank Fluoride [F) B33 01106 102 5
23016 5F5  Method Blank Fluaride [F) WI3foL0s =010 gL
JIAIAR WA Spied Hlank o T3 11 100 5
2MATEG D¥3  Spiked Dlank DUP Com HWEo111 103 -
2369TEL Dv¥3d  Method Blank o M3 f01711 <5.0 mg’L
FEF S5F  Spiked Blank Com M3 fo1/12 a4 -]
FNTO0E3  S5F  Spiked Blank DUP com i1 13 90 L]
Page 12 of 15 2023/01/18 09:.08



Bureau Veritas Job W 272617
Report Date: 2023,/01/18

201

Agnico Eagle Mines Limited
Site Location:  MEADOWBANE DIVISION
Your PO, 8 0L-1183515
QUALITY ASSURANCE REPORT|CONT'D)

aafac

Batch Init Qg Type Parameler Date Analyred Yalue Recavery Units
23700463 55F  Method Blank oD Hr3fo1/1z 5.0 mafL
RO = Reporiable Detectson Limit

O Standard: Asample of known concentration prapared by an external agency under stringent conditions. Used as an indepeadert chack of method accuracy.

Spiked Blank: A blank matrix sample to which a known amount of the analyte, usually from a second source, has been added. Used to evaluate method accuracy.
Mathod Blamk: A blank matrie containing all reagems usod in the analytical procechare, Used to ideatily laboratery contamination,

Page 13 0f 15
EureauVeas  BeesuVerte 255 Mantée de Lesse Ville R-lavrer, Dudlber, Canacls SHET LIPS Tk PR14 4429001

2023/01/18 0208
Fam: (514 43918

Ligfes saf Fras : LATT4E2-99TE



202

Bureau Veritas Job i C272817 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2023/01/18 Site Location:  MEADOWEBANK DIVISION
Your P.O. N OL-1183515

VALIDATION SIGNATURE PAGE
The analytical data and all GC contained in this report were reviewed and validated by:

A

G M

Afitah Naila Baestari, B, Sc, Chemist, Montreal, Anabyst ||

A Th B

Alex Thibert

Abe Thibert, B.5c.. Chemist, Montréal, Analyst I, Chemistin Training

o=

i} Jwﬁ?fif‘g;.;

Frédéric Arnau, B,5c,, Chemist, Montreal, Scientific Service Specialist

ED L 0

Jonathan Fawvel, B.5c., Chemist, Montreal, Manager of Inorganics

Miryam Assayag, B.5c. Chemrist, Montréal, Team Leader

__- o,
.F?‘:_::_L_’"f"" _i'-':-h

Dowits
Varenic Beausajour, B.5c., Chemist, Suparvisor

Page 14 of 25 2023/01/18 09:08
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Bureau Veritas Job i; C272617 Agnico Eagle Mines Limited

Report Date; 2023/01/18 Site Location:  MEADOWBANE DIVISION

Your P.O. #: OL-1153515
VALIDATION SIGNATURE PAGE(CONT'D)

The analytical data and all OC contained in this report were reviewed and validated by:

Shu Yang, B.Sc. Chemist, Montreal, Analyst I

Bureau Veritas has procedures in plice o guard againit impeops uie of the dectrons signaturs and hawe the requined “ugnatones”, &t per FBO7EC 1025, sgning the
reporis. For Service Group specific walidation, please refer to the Valldation Signatures page if included, othersise avallable by request. For Department specific
AnahatfSupervisor validation names, please refer to the Test Summany section if included, otherwise available by request. This report is authesized by (0], {1} responsible
for {2} {3} laboratory operations.

Page 15 of 15 202301718 09.08
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Attention: Thomas Genty

Agnica Eagle Mines Limited

Cs0
10200 route de Preissec

Rowyn -Horanda, OC
Canada Y 100

Received: 2073/05/ 26, 08:00

Sample Matric Surface Water
# Samples Recebvad: 7

Analyses

RTIFI

204

Your PO OL-1183515
¥our Preject & MEADOWHANE DIVISION

Totel Alkslinity {=nd point 4.5|-waters
Aniors inwater

Weak Ackd Dissociable Cyanides-wabers
Tatal Cyanide in waters

Chemical Cygen Demand
Conductivity in waters

Cyanates In waters

Dissohved Onganic Carban (3]

Dissoived Onganic Carbon (3)
Flucride in waters

Fluoride in waters

Total Suipended Solids

Dizzolved Metals [Low LD)-Filtered at BY
Dissoved Matals [Low DL) site filtered
Tatal Extractable Metals

Total Extractahle Metals

Ammenia Nitregen in water

Ammania Nitregen in water

Armmonia Nitrogen in water
Milrates|NO3-), Nitrikes{NO2-}-water
oH inwater

Orthe Phasphate-wates

Tzl Cssolved Solids
Thiccyanates-water
Thiccyanates-water
Thiocyanales-waler

Totzl Thiosalts + Thiosalt Species (1)
Thicsufates-water

Thissu fates-waler

Tot. Kjeldah Nitrogencalculation)-water

Your C.O.C. #: NJA
Report Date: 2023/06/16
Repart # R2852975
Version: 2 - Final
AN
Date Darte
Quantity Extracted Analyzed  Laborstory Method Analytical Method
3 MiA 2023/05/27 5TL S0P-00038 SM232320-Bm
M/A 2023/05,/28 5TL S0P-00014 BAa300=lons 1.3 BEm

L A . L Y VU P PN I S R TR I R T I T T R TR I i o R T

023/06/02 2023/05/05 5TL SOP-00035
2023/06/02 2023/06/03 5TL SOP-00035
1023/06/01 2023/06/01 5TL SOP-00003
M 2023/05,/27 5TL SOP-00038
M/A 20230530 5TL SOP-00010
20230529 2023/05/30 5TL SOP-00243
J023/06/02 20330605 STL SOP-00243

Hi& 2023/05/30 5TL SOP-00035
HfA 2023/06,/07 STL SOP-00038
1023/05/29 2023/05/30 STL SOP-00015
HfA 2023/05,/30 5TL SOP-00062
T 2023/06/01 STL SOP-00062

2023/05/31 2023/06/02 5TL S0P-00062
J0G3f05/31 033106/03 STL SOP-D0067

N 2023/05/29 5TL 50P-00040
MjA 2023/06/01 STL SOP-CO04D
N 2023/06/02 5TL SOP-CO040
MfA 2033/05/28 5TL S0P-00014
MfA 2023/05/27 5TL 50P-00038
MfA 2023105427 5TL 50P-00003
023/05/29 203/05/30 STL SOP-L0050
NfA 2023/05/27 5TL S0P-00010
WA 2023/05/28 STL SOPO001D
WA 2023/06/08 5TL SOP-CO010
MfA MfA

SR 2023/05/27 5TL S0P-CO010
NfA 2023//06,/05 5TL SOP-00010

20230530 2033/05,/30 STL S0P-000FF

Fage Lof 11

MAIDO-CH 12 R4 m
MAIOOCHN 12 R4 m
MAZ1S-DCO 1.1 R4 m
5M 23 2510-Bm
MAZIS-CHNO LIRImM
SM235310-Bm
M3 5310-Bm

5M 23 4500-F m

S 23 4500-F m

A 104-5.5, 2.0 m
BAA JD0-MAEL 1.2RT m
hd, 200-hA80 1.2RT m
A 200-MEL 1L2RT m
BAA, HO=NA6L 1.2 RIm
MA00-N2ZO0RZm
A I0-N20R2m
bA 300-N 20 R2 m
BAA300-lons 1.3 BB m
WA 100=pH 1.1R3m
MAZIG-PFLIRZm

B L15=5.00 1LORE m
MA304-lons 11 Rl m
MA 20d=lone 1.1 Rl m
A 204-lons 1.1 Rl m

M 304-lons 11 R1 m
A4 lons 1.1 RL m
MOE TOTHNUT-E3516v].3

Brgay vadnn Bordi Vasted 0D Wiietia il Laiia, Vile 01 Ligieet, Coblad, Conedls BT 3FE Tal @00 M2 0000 P (RUADHB 0P Lgod bass Tra ) L ETT 40T 00H
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Your FO. & OL-1183515
Your Project & MEADCWBANEK DIVISION

Yaur C.OC. 6 A
Attention: Thomas Genty
Agnico Eagle Mines Limited
(a2
10200 route de Preissac
Rouyn -Noranda, OC
Canada Jo¥ 100
Report Data: 2023/06/16
Report #; R2852075
Version; 2 - Final
RTIFICATE AMNALYSI
Received: 2023,/05/26, 08:00
Sample Matrixc Surface Water
¥ samples Received: 7
Data Data
Analyses Cuentity Extracted  Anslyzed  Laboratory Method Analytical Method
Tet, Kjeldah Nitrogen/caloulation)-water 3 2023f0530 2023/05/31 STL SOP-00077 MOETOTNUT-E3516v1.3
Total Organic Carbon-water [4) 2 WA 2023/05/30 STL SOP-00243 5M 23 5310-Bm
Total Organic Carbon-water (4) 1 WA 2023/06/02 STL SOP-00243 EM 23 53L0-Bm
Nitrogen (total avallable) (2) 3 20@3/06/01 2023/06/02 AR SOP-0O053 5M 24 4500-MCm
Ritrogen {total available) (2) 3 2023/06/02 2023/05/02 AB SOP-00093 SM 24 AS00-M Cm

Remarks:
Bureau Verltas Is accredited to ISO/IEC 17025 for specific parameters on scopes of accreditation. Unless otherwise noted, procedures used by Bureau
Veritas are based upen recegnized Provincial, Federal or US methed compendia such as CCME, MELCC, ERA, AFHA.

All wark récorded herein has been done in accardance with pmtedum and pmctice-: ﬂ'ﬂil‘lﬂl’iy‘ EXErCEed b'gl prafessionals in Bureau Veritas" prn‘f-e-ﬂlm
using accepted testing methodologies, quality assurance and quality contrel procedures except where otherwise agreed by the dient and Buresu Veritas in
writing). All data s in statistical contrel and has met quality contrel and method performance criteria unless otherwise ncted. All method blanks are
reported; unless indizated otherwise, associsted sample data are not blank cerrected. Where applicable, unless ctherwise noted, Measurement
Uncertainty has not been accounted for when stating conformity to the referenced standard.

Burcou Veritas Rability is limited to the actual cost of the requested analyses, unless atherwise agreed in writing. There is no other warranty expressed or
impled, Bureau Veritas has been retained Lo provide analysis of samples provided by the Client using the testing methodology referenced in this report.
Interpretation and use of test results are the sele responsibility of the Client and are not within the scope of services provided by Bureau Veritas, unless
othenwise agreed in writing. Bureau Veritas is not responsible for the acouracy or any data impacts, that result from the information provided by the
customer or their agent.

Selid sample results, except biota, are based on dry weight unless otherwise indicated. Crganic analyses are not recovery comrected except for fsotope
dilution methods.

Results relate to samples tested. When sam@ling is not cenducted by Bureau Veritas, results relate to the supplied samgples tested.

This Certificate shall not be reproduced except in full, without the written approval of the laboratory.

Felerence Method suffic “m” indicates teit methads incorporate validsted modfications lrom specific reference motheds ta impreve performance.

Mate: RPDs cabiulated iing raw data. The rounding of final results may result in the apparent differerce.

[1] This test wars performed by 565 Canacla Inc - Lakefisld, 135 Concession 5t , Lakefield, DN, KDL H0

(2] That test wan performed by Bureaw Veritan Calgary, 4000 19 5t NE |, Calgary, AR, TIE 6P%

(3] DOC present in the sample should be considened as ron-purgeable DOC

(4] TOC present inthe sample should be comsidered 2s non purgeable TOC

Mate: All parameters included in the present certificate are accredited by the MILOT wiless stated otherwise.

Page 2 of 22
Bureas Verran  Buredu vemas 35 Woaidbe oo Lisee, Vike Solaurewt, Quebec, Cargeda FAT 1FS ek (300 SERG0CE  Faoc [S10) GER2059  Ligrek sansiras o 180 1062 9506
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Your PO, 82 (L-1183515
Your Project i MEADOWBANK DIVISION
Your C.OC 8 N/A

Attention: Thomas Genty
Agnico Faghe Mines Limited
csh

10300 route de Preissac
Rouyn -Noranda, OC
Canada JO 1C0

Report Date: 2023/06/16
Report ¥ R2852975
Version: 2 - Final

ERTIFICATE OF ANALYSI
BUREAL VERITAS JOB #: C324033
Recelved: 2023/05/26, 08:00

~ S
cact Managas
Encryption Key 16 Je3 rard 1341

Peace dirsct all questions regardiag this Certificate of Araksi ta:
losue Moran, Project Manager

Crrail: josuernoran Bbur sannver i, com

Phonef [514) 448-5001

Bureal Vertad has procedures in place to guard agairst inpropes use of the slectronic sgnanae and hasve the reguined "signatadis”, as pes OSIEC 17025, signing the reparts,
For Service Group specific validation, please refer to the Valdation Signatures page if induded, othersise available by recueest. For Department specific SralystSapendisor
walidation narmes, pheate refer 1o the Tedt Summaty section if included, otherwise avalabli by request, This repoct is sutharized by Aglaia Yarmakis, General Manager responaible
for Quekes Ernironmaontal laboratory operations.

Page 308 22
Buread deree  Buress vemas 55D Monnde de Leise Wik -launess, Oedbec Canads HAT 1P TebChid)4d-200i  Fax (504 440080 L e ines o LETT-AGE-S80G
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Bureau Veritas Job #: C324033 Agnico Eagle Mines Limited

Report Date: 2023/06/16 Client Project #: MEADCWERANE DIVISION
Your PO OL-1183515
Sampler In‘tials: AG

DISSOLVED METALS (SURFACE WATER)

|Bureau Veritas ID L53077 LS2078 L52073
|sampling Date 02300523 2023/05/23 202305/25

LUinits R;;;F;r FEED MEBR | KDL | QC Batch | TREATED WATER | KDL | CC Batch
[METALS ICP-Mm5
& uminum [Al) 1 ugfl <10 <10 10 | 2404852 <10 10 | 2403529
Antimony [5k) ug/L 17 11 1.0 | 2ap4352 [ 1.0 | 2403829
Fﬂ-.rerMEi' ug/l <0,10 <010 Q10| 2404852 0,10 0Ll 24023529
|Arsen|c [f54] ugl 37 81 0.30| 2404852 3.9 030 2403529
|nariummn] ug/L a0 31 2.0 | 2404852 24 2.0 | 2803829
|Bu-.-|h‘um{ﬂe'n ught 0,47 <0an  |o40| 2ap4ss7 <0.40 0.40| 2403829
|Eismulh (&) * ugiL <0.25 <0.25 0.25| 2404852 <0.25 0.25| 2403529
|Baren (B) ugfL 260 250 20 | 2404852 220 20 | 2403529
Cadmium (Cd) ugl <020 <020 Q.20) 2404352 <0.20 L2 2403829
Calcium |Ca) ug/l 440000 320000 | 300 | 2404852 280000 300 | 2403829
Chromium {Cr) ugl <0.52 =050 Q50| 2404852 0,50 050 2403529
Cabalt {Ca) ug/L sa 470 0.50| 2404852 400 0.50| 2803829
Copger (Cu) ugfl 70 <050 |os0| randgs; 687 0.50| 2803829
[Tin {5n) ¥ ugiL <10 <1.0 1.0 | 2404852 55 1.0 | 2403529
Iron (Fe) ugfL <60 <60 50 | 2404852 <60 50 | 2403529
Lithium [Li} T "E"’ <10 <10 10 | 2404852 <10 10 | 2403829
|M=m-l.mws} ug/l 24000 24000 100 | 2404852 20000 100 | 24023829
|manganese (win) ugll 15 7.9 a40| 2401852 59 00| 2403829
Melybdenum (Ma) ug/L 110 24 0.50| 2404852 B9 0.50| 2803829
Mercury (Hg) ugil <010 <010 010 ranags; iz Do 2403879
Mickel [Mi} ugiL 280 <1.0 1.0 | 2404852 4.8 1.0 | 2403529
Phosphorus ugfL %10 <10 10 | 2404852 660 10 | 2403529
Lead Pb) ug/l 0,17 =010 Q.10) 2404352 <0,10 o) 2403829
|Fotassium (K] T ug/l 180000 120000 | 100 | 2404852 180000 100 | 2403829
Selaniurm (Se) ugl 180 220 10 | 2404852 24 1.0 ) 2403829
sillzan (S0 T ug/L 3600 2500 100 | 2404852 2100 100 | 28035829
Strontiurm [Se) T ugl 1600 1500 10 | ranags; 1300 20 | 2403879
[Sodiurm [Na) ug/L 450000 SSC000 | 100 | 2404852 720000 100 | 2403529
Thallium (TI} ugfl 2.0 <20 2.0 | 2404852 <20 2.0 | 2403529
Liranium (U} ugfl a1 G0 1.0 2404852 2.3 1,0) 2403829
Titanium [Ti) ¥ ug/l <10 <10 10 | 2404852 <10 10 | 2403829
Wanadium (V) T ugil 2.0 2.0 2.0 | 2404852 2.0 2.0 | 2403829
[Zine (7} ug/L 15 <50 5.0 | 2404852 15 5.0 | 2403229
[Zircanium [Zr) ugil <10,50 <050 0.50( ranags; <0150 D50 2403879
ROL = Heportable Datection Limit
QC Batch = Quality Control Batch
T Parameter is not accreditable

Page 4 of 22 202306160516
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[reniTis )
Bureau Veritas Job #: C324033

Agnioo Eagle Mines Limited
Report Date: 2023/06/16

Client Project #: MEADOWBANEK DIVISION
Your RO, #: OL-1183515
Sampler Initials: AG

DISSOLVED METALS (SURFACE WATER)

|B|.lnu'hrlrih!n L59077 L59078 L5979
[sampling Date 2023/05/22 2023,/05,23 2023/05/28
RAW WATER
Units ST19(SEPT] FEED MBER | RDL | ©C Batch | TREATED WATER | RDL | QC Batch
Sulfur (5) 1 ug. BE0000 go0000 | 500 | 2apa8e2 £20000 500 | 2403879

RDL = Rapartable Detaction Limit
oC Batch = Quality Contral Batch
t Parameter is not accreditable

Page 5 of X2

Boteds Vertin  Buteh: Verdlad 859 Mortée de Lesbe, Wile 3 Linnent, Oedbios. Canicla W4T 1P5  Tel:(314) S35-9000

2023/06{16 0216

Fax 5340 S450090 Lo diid e § 180 T-050 0006



Bureau Veritas Job & C324033
Report Date: 2023/06/16

209

Agnico Eagle Mines Limited

Client Projact o: MEADOWRANK DIVISION
Your RO, & OL-1183515

Samgler Initiak: AG

TOTAL EXTRACTABLE METALS [SURFACE WATER)

|Bureau veritas 1o 59077 158078 153079
sampling Date 2023/05/23 2023/05/23 2023/05/25

Units ﬁwm‘:::f FEED MBER | QC Batch | TREATED WATER| RDL | ©@C Batch
[mETALS
Aluminum {21] ugll 15 <10 2404827 %10 10 | 2405001
Entimony (5h) v/l 18 12 2404827 71 1.0 | 2405001
silver (ag) uglL <10 €10 2404527 <1.0 10 | 2805001
|Arsenic (As) ughL 40 9.7 7404827 4E 1.0 | 2805001
Barium [Ba) [ £ il 2404827 24 20 | 2405001
Baryllium {Be) vl <20 <20 2404827 <2.0 20 | 2405001
|aisml.rlh {BIy £t g/l <1.0 <1.0 2404827 1.0 1.0 | 2405001
[2aren (Bt vgfL 280 250 2404827 300 50 | 2405001
Cadmium [Cd) vgll 0,20 <0, 20 2404827 <030 0,30 2405001
Calcium (Ca) ¥ vl 430000 BO0000 | 2404827 300000 500 | 2405001
Chromium {Cr) vl <50 <50 2404827 <50 50 | 2405001
Cobalt {Co) vl 540 450 2404827 410 1.0 | 2405001
Coppar {Cu) vl 12 2.4 2404827 a0 10 | 2405001
Tim (S0} vgfl <20 <20 2404827 &4 20 | 2405001
Iron (Fe) v/l <B0 130 2404827 <60 60 | 2405001
Lithium (L) 11 ugfL <10 <10 2404827 <10 10 | 2405001
hagnesium (Mgl * vl 20000 13000 2404827 22000 100 | 2405001
Mangarese (Mn) vl 15 12 2404827 63 1.0 | 2405001
Mercury (Hg) vgfL <0.10 <0.20 2404827 0.31 0.10] 2405001
Mabkybdenum [Me) ugfl 110 £5 2404827 70 1.0 | 2405001
Nickel (M) ugiL 280 B.5 2404827 a4 20 | 2405001
Total phosphorous ugfL 22 0 2404827 1100 10 | 2805001
Lead (Pb) uglL <0.50 <050 2404827 <050 0.50| 24805001
Potassium (K) * vl LE0000 170000 2404527 150000 S00 | 2405001
(5ebenium {Se) v/l 180 170 2404827 58 30 | 2405001
Saddiurmn {MNa) g/l AT0000 EOO000 | 2404827 FEO000 SO0 | 2405001
sulphur |5) T vl FH0000 FIO000 | 2404827 10000 1000| 2405001
[5trontium (5} 1 ugfL 1900 1700 2404827 10 2.0 | 2405001
Thalllum (T1) vl <20 <20 2404827 <3.0 20 | 2205001
ITitaniurm (Ti) 1 uRfL <10 <10 2404527 <10 10 | 2405001
Uranium (U} +1 vl a0 6.0 2404827 36 1.0 | 2405001
anadium (V) LE.H. <20 <20 2404827 <20 20 | 2405001
[Zinc [Zn) v/l 12 <7.0 2404827 18 70 | 2405001
ROL = Raportable Detaction Limit
OC Batch = Quality Control Batch
t+ Parameter is not accreditable
t Farameter is not accredited
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Bureau Veritas lob & C324033 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2023/06/16 Client Project #2 MEADOWBANK DIVISION
Your PO, &: OL-118351%
Sampler Initials: AG

TOTAL EXTRACTABLE METALS [SURFACE WATER)

Ihlrliu Varitas ID L5807T L5S807TE L59079
[sampling Date 2023/05/23 2023/05/23 2023/05/25
RAW WATER

Uniits STI9(SEPT) FEED MBEBR | QC Batch | TREATED WATER | RDL | QC Batch
Zirconium [Ir) TT ugfl =50 =50 2404827 <50 5.0 | 2405001
[RDL = Repartable Detecticn Limit
QC Batch = Quality Control Batch
TT Parameter is not accreditable

Page Tof 22
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Bureau Veritas Job #: 324032
Report Date: 2023/05/16
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Bgnico Eagle Mines Limited

Client Project & MEADOWBANK DIVISION
Your RO, 8 OL-1183515

Samgler Initiabs: AG

CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)

Bureau Veritas ID LS80TT L58078 L59078
[Sampling Date 2023/05/23 1023405/23| 2023/05/23
FEED
Unite m?::_:? CoC Barch | FEED MEBR MBER RDL | OxC Batch
Lab-Dup
ICOMVENTIONALS
CoD L 20 24805627 310 N 50 | 2805627
Conductivity m&fem 4.8 2403428 48 4.8 0.0010) 2403408
Cyanata [CHO-) mg/l 458 2404201 4.4 N/A D050 | 2404201
Dissolved organic carbon * mg/L 56 2403702 &l N/A 20 | 2403702
Fluaride (F] gL oo 2807250 <010 nfa 010 | 2807250
Mitrate (M) and Nitrite(N) mifl 12 2403573 13 NfA 0.20 | 2403573
Mitrates [N-NO3-) mi/L X 2403573 11 /& 0,020 | 2403573
Mitrites (N-MNO2-) L 30 2403573 15 M 0.20 | 2403573
Mitrogen ammaonia (N-NH&+ and N-NH3) | mg/L 56 2405656 S0 NJf& 0,10 | 2404022
Orthephosphate (F) n-EFL 0,050 2403561 «0,050 M 0050 | 2403561
pH pH 7.36 2403472 175 179 WA | 2403472
Thigcyanate mefL 220 2403324 230 M B5 | 2403324
[Thigsulfate gL <1.3 2403323 <1.3 L) 13 | 2408323
TKN Total Kjeldahl Nitrogen mafl KiA /A 130 /A 20 | 2404298
Total Cyanide [CN) mg/l 0,059 2405921 0077 N/A 0.0030] 2405921
Total Drganic Carbon mg/L 56 2404244 59 N/A 10 | 2404244
Wieak Add Dissociable Cyanide [CH-) gL [ilatib] 2405925 D02 N 0.0030) 2405025
|Alkalinity Total (as CaCo3) pH 4.5 1 gL 100 2403499 ) &7 10 | 2408499
Brormide (Be) migfL 8 2403604 28 MR 0.10 | 2403604
Chiaride (1) el 230 2403604 230 Ty 0,050 | 2403604
Sulfates (S04] n-EFL 2000 2403604 2000 N 50 | 2803604
[Total Dissolved Sollds mg/L 3700 2403754 3700 WA 10 | 2403755
Total suspended solids {T55] ma/l 20 2403763 8.0 NfA 20 | 2403763
ROL = Repertable Detection Limit
(- Batch = Quality Control Batch
M = Not Applicable
+ Pararmeter (3 not accreditable
Fage 8of 22 2023/06/1505:16
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Bureau Veritas Job #: C324033

Report Date: 2023/06/16

Agnice Eagle Mines Limited

Client Project 8 MEADOWEANE DIVISICN
Wour PO. F: OL-1183515

Sampler Initials: AG

COMNVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)

212

|Bureau Veritas ID L50079 L59080 159081
[sampling Date HIFAORS 25 ANFIN0523 FLEFE AT FEY

Units | TREATED WATER| RDL |QC Bateh | RL-5CN REACTOR| RDL | R2-MIT REACTOR| RDL | QC Batch
COMNVENTIONALS
] mgL 470 50 | 2405827 MiA 5.0 N/ A 50 | 2405527
Conductivity ms/cm 4.7 0.0010| 2403458 NiA 00,0010 N/A 00010 2403458
Cyanate (CNO-) mgiL <0050 0.050 | 2404201 10 0050 1.2 0050 | 2404301
Dissahved organic carbon mgfL 45 20 | 2405733 MiA 2.0 MJA 20 | 2405733
Fluaride (F) mefL <0,10 0.10 | 240725C <0.10 0.10 <0.10 0.10 | 2404089
Mitrate (M) ard Nitrite]N} ML 0,20 0.20 | 2403573 <020 0.20 100 0.20 | 2403573
Mitrates (N-ND3-) mé.l'l. <0020 0.020 | 2403573 0,13 0.020 100 0.20 | 2403573
Mitrites (M-NOZ-) mgL 0,20 0.0 | 2403573 <0,20 0.20 0,20 Q.20 | 2403573
Mitrogen ammonia [N-NH3s and N-NH3) | mgiL <0020 0C20 | 2404022 100 0.10 0079 0020 | 2406112
Orthophosphate (P) mgiL 0.25 0.050 | 2403561 Nj& N A A M/
cH pH 7.19 HJA | 2403472 /A A /A HiA MNfA
Thiscyanate mg/L <017 CLAT | 2405872 a0 017 <0.17 Q.17 | 2403552
Thicsulfate mE/L <013 0.3 | 2406337 NiA NiA N/ A A M/
TKM Total Kjeidahl Nitrogen mé.l'l. 4.2 C.40 | 2404208 110 20 <20 20 | 2404208
Total Cyanide (CN) mgiL 0,064 0.0030| 2405521 M/A NiA & NJ/A N/A
Tetal Organlc Carbon mE/L 180 20 | 2a05762 N& N M/ A Nj& N/&
'Wieak Acid Dissociable Cranide (CN-) me/l 0.051 QL0030 | 05325 Nj& NfA NJ& NJA MNfA
Alxalinity Total jas CaC03) pH4.5 ¢ mgiL 180 L0 | 2403455 /A NfA /A HiA M/
Bromide (Br-) Mg/l 38 0.10 | 2403604 36 0.10 1.7 0.10 | 2403604
Chlaride (CI) mE/L 200 0.050 | 2403604 220 0050 200 0.050 | 2403604
[Sultates (504} mé.l'l. 2000 50 | 2403804 2200 50 2100 50 | 2403804
Total Dissolved Solids mgL 3900 10 | 2403755 N/A NSA N/ A H/A MNSA
Total suspended solids [T55) mgiL 30 10 | 2403763 N/ 1Y /A NJA NSA
FOL = Reportable Detection Limit
QC Babch = Guality Control Batch
N/A = Mot Applicable
T Parameater is not accraditable
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Burzau Vieritas Job #: (324033 Agnica Caghe Mines Limited

Report Date: 2023/06/16 Client Project & MEADOWSIANK DIVISION

Your RO, #: O1-1183515
Sampler Initials: AG

CONVENTIONAL PARAMETERS [SURFACE WATER)

[Bareau Veritas 1D Lso0az 159083
|sampling Date 2023/05/23 2023/05/23

Unlts | R3-DENIT REACTOR | R4-REOX REACTOR| RDL |QC Batch
CONVENTIONALS
COD gL 450 240 50 | 2408827
Flucride (F} mg/L <0,10 <0.10 010 | 2404089
Nitrate (M) and Nitrite{N] mg/L <0.20 <0.20 .10 | 2403573
[Nitrates (N-n0O3-) mifL <0020 <0020 0.020 | 2403573
Mitrites [N-NO2-) gL <0,20 <020 0.20 | 2403573
Nitrogen ammonia [N-NH4+ and N-NH3] | mg/L 0,036 54 0,020 | 2405656
TEM Total Kjeldahl Nitrogen m;fL 21 14 Q40 | 2404292
Bromide (Br-) ma'L 2.2 2.2 Q.10 | 2403504
Chlaride [CI) gL 1B0 190 0.050 | 2403604
Sulfates (504) gL 1900 1900 50 | 2403604

ROL = Repartable Detection Limit
QC Batch = Quality Control Batch

Page 10.of 22 2023/06/16 0516
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Bureau Veritas Job &: C324033
Report Date: 2023/06/16

Bgnico Eagle Mines Limited
dient Project #: MEADOWBANK DIVISION
Your FLL & OL=1183515%
Sampler Initials: AG

SUBCONTRACTED ANALYSIS (SURFACE WATER)

[Bureau Veritas 1p L55078 155078 153080
[sampling Date 2003/05/23 2023/05/25 2023/05/23
| Units | FEED MBER | RDL| OC Batch | TREATED WATER | RDL | OC Batch| R1-50M REACTOR | RDL| QC Batch
[CONVENTIONALS
Mitragen (N} t [men] 130 [2.0]2406893] 4.6 Jo.20] 2a06994 ] 110 [ 2.0] 2406993
ROL = Reportable Datection Limit
0C Bateh = Quality Contral Bateh
I Farametar is not accreditable
|Bureau Veritas ID L59081 150082 153083
pling Date 2023/05/23 2023,06/23 2023/05,/23
Units | R2-MIT REACTOR | RDL| QC Batch| R3-DENIT REACTOR | ROL| R4-REOX REACTOR | RDL| QC Batch
CONVENTIONALS
Mitrogan (N} + | meit | 10 | 2.0] 2406503 | 25 | 1.0] 15 [o.20] 2406504
|RDL = Repertable Detection Limit
QO Batch = Qualty Control Batch
t Parameter is not accreditable
Page 11 of 22 2023/06/16 0516
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Bureau Veritas Job & C324033 Agnice Esgle Mines Limited
Report Date: 20230616 Client Project 8: MEADDWBANK DIVISION
Your PO, #: OL-1183515
Samgler Inltiaks: AG
GENERAL COMMENTS

215

Mitrates|N03-), Nitrites{NO2-)-water: Holding tire already past upon reception:  LSS0T?
pH inwater: Kolding time already past upan reception :  LSS0F7F
Qrthe Phosphate-water: Holding time already past upon reception.:  LSS0TT
Mitrates| NO3-), Nitrites(NO2-)-water: Holding time already past upon reception:  L520TE
pH in water: Holding time already past upon recestion.:  LSS07E8
Orthe Phosphate-water: Holding time already past upon reception.:  LS90TE
pH In water: Holding time already past upon receptlion.: L5307
Mitrates{M03-), Nitrites{NCG2-)-water: Holding time already past upon reception.:  LS9080, LS9081, LS5082, L55083
DISSOLVED METALS (SURFACE WATER)
Reparted detection limite ane multiplied by dilution factors used for sample anakysis,
Sample 59079 was filtered in the laboratory prior to analyzing for metals.
COMNVENTIONAL PARAMETERS [SURFACE WATER)
Reparted detection limits are multiplied by dilution factors used for sample analysis,

pH: Délai d'analyse non respects; LS3079.

Thigsulate: Detection limit raised due to matrix interference, LS9077, LSS0T7E

Thisoyanate: Insufficient preservative, pH adjusted upon receipt at the laboratory. LS9080, LSS081

Mitrites, Nitrate and nitrite: Detection limit raised due to matric interference, (L5907, LYG0R0, LSS081, L59082, LSS083)

TOC < COC: Both values fall within acceptable RPD limits for duplicates and are likely equivalent.

Results relate only to the ftems tested.,

Page 12 of 32 2023/06/16 0X16
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Bureau Veritas Job & C324033
Report Date: 7023/06/16

Agnice Esgle Mines Limited
Client Project 8: MEADDWBANK DIVISION

Your PO, #: OL-1183515

216

Samgler Inltiaks: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT

=Ll
Eatch Init Q¢ Tyoe Parametes Date Anayeed Vs Ricoviry Lnits
10332 GYL Spiked Blank Thiosulfate NIFJOST az "5
1403323 GAL Method Blank Thiowulfate 2023/05 27 <0.13 mgl
Janasa G Spiked Blank Thiseyanate FUFETICYFN] 44 *®
3403324 &ML Methed Blank Thiocyanate 20230527 @17 mgfL
1a0347: iU Splked Blank pH 2025/05 2T o1 *
34034338 U Spiked Blank Conductivity 023j0527 a7 %
1903434 iU Method Blnk Combuctivity 2028/ 2T <0,0010 msfem
303439 U Spiked Blank Alkakinity Total {as CaC03) pH 45 I023j05/27 95 %
1403433 iUl Method Blank Alkalnity Total jas CaCO3] pli 4.5 2023/ 27 <10 mgl
1403561 CLD OC Standard Orthophosphate (F) 033/05127 EE] L]
1403561 CLD Spiked Blank Orthophosphate {F} 2023/05 27 EL] L]
FA03s61 CLD  Method Blank Orthaphosphate (Fh FIFETC TR <000 mgfL
1403563  CLD Spiked Blank Thiooyanate 2023/05/28 101 %
FA03562 CLD  Method Blank Thiooyanate 2023/05/28 <17 mgfl
1403573 K5 Spiked Blank Nitrata (M) and Mitrita(M] 1033/05127 1032 L]
Nitrates (M-MD33-) 20230527 103 k]
Nitrites (H-NOZ-) 202305127 102 =%
03573 KI5 Method Blank Hitrate (Mp and Mitrite{M) 20230527 <020 mgfL
Nirates (N-MD3-) PRGN <01 mgfl
Hitrites (N-NO2-) 20230527 0,020 mafl
FA036 KI5 Spiked Blank Bromide |Br-) 2023j05/27 104 k3
Chilsride (C1} 20230527 103 "
Salfanes (504) 2023j05,27 101 "
A0 K5 Moethod Blank Eromide |Br.) 202305027 <) 1 mafl
Chlcride (C1} 2023j05,27 =050 mgflL
Saltates (504 0IFJOST <50 mgfl
03I BAG  Spiked Blank Dissohved erganic carbon 202305 29 10 "
JA0470F  BAG Method Blank Dissalved organic carban FIFETIYFL] < mgfl
03755 WIS Spiked Blank Total Desalved Sobds 202305 30 109 "%
14037539 VTS Method Blank Total Desolved Solds 2025/05 30 =10 mgfl
H03ATEE VTS Spiked Blank Total suspended solids (TS5} 2023j05/30 a6 "5
1403763 VTS Method Blank Total suspended solick [T35) 2023/05 30 <20 mgfl
103829 TS Spiked Blank Aluminurn [Al) IR JISFA0 a3 %
Antimony (5b) 2023/05% 30 106 *
sitver {Ag) FIFETCYET] EF *®
Arsenic (As) 2023/05 30 EE] k]
Bariam |Ba) 2025/05 30 104 k]
Borylliam [Bao} 2023/05 30 EL] k]
Brrmuth {Bi) 2023/0530 100 k]
Boran {B) 1023/05 30 a3 L]
Cadmium (Cd) 2023/ 30 EE] k]
Calchum [Ca) 0230530 1 ;-
Chramium (Cr] 2023/05(30 a7 L]
Cabalt (Co) 0230530 93 %
Copper [Cu) 2023/05 30 a5 ¥
Tin [5n) 20230530 103 k3
lren (Fal 10230530 98 %
Lithiurm {Li} 2023j/05/30 a5 k3
Magnesium (Mg} 2023 /05 30 a7 =%
Manganess (W} 20230530 100 L
Malybdanum (Mao) 2023 /05,30 103 *
Page 13.0f 12 2023/06/16 09:16
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Bureau Veritas Job #: C324033
Report Date: 2022/06/16

217

Agnice Eagle Mines Limited

Client Project 8 MEADOWEANE DIVISICN
Your RO F: OL-1183515

Sampler Initials: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)

Barssuverkss  Rores et

anfoC
Batch Init Q¢ Type Parameter Date Anolyzed Valug Regowvery Units
Masrcury (Hg) 20230530 91 %
Mickal [Nl 2023105 430 ag “w
Fhosphams 20230530 23 %
Lead [Fh) FAFET Y ET] un %
Potassium (K} 20230k 30 a6 %
Selenium (5e) 202305430 T k]
Silicon (5§ 20230530 L L]
Strontiam {5¢] 20230530 104 %
Sadum (Ma) PP ET Y E ] a3 W
Thaliarn (T1) 202305430 BLEi "%
Uranbum [U) 20230530 102 %
Taanwrm [Ti) 202305 /30 a9 L
Wanacimm (V) 20230530 100 %
Zne {Zn] pFE T 1 %
Frconurm {2r] 20230530 102 %
sulfur %) FFETYET] 13 %
prlikhFi] £T5  Maoethad Blank Adurninum (Al 202305 /30 =10 ugfL
Antimeny (5b 20230530 <10 uefL
Sibver (B3] R <010 ugil
Arzenic [Ash 20230530 <0.30 gl
Harium [Ra) FRFETYET] <20 ugsl
Bendium (Be] 20230 030 <(1.40 ugfL
Beanuth [B1) 20230530 <003% ugfl
Boron [B) 023105430 <20 ug/L
Cadmium {Cdj 202305430 <030 gyl
Cakcium {{a) M2 430 <3N ugil
Chromium (Crp H23f08 430 <0150 gyl
Cobak (Cop 2023f05/30 <0, 50 ugiL
Copper |Cu) H2308,/30 <0.50 ugfL
T (5n) 2023/05/30 <10 ugfl
Iran (k8] P ET Y] <hid ugil
Lithiwrn (L) 202305430 <10 ugfL
Magnesum (kg) 20230530 <100 ugsL
Marganose [Mn) 202305 /30 =040 ugfl
Mubybdesum | Mo} 2023/05/30 <050 ugfl
Marcury (Hg) OIS0 0,10 ugdl
Hickel [Ni) 20230530 <10 ugfL
Phasphans FFRT Y] <10 ugil
Lead [Ph) FO2F05)30 <010 ugfL
Polassium (K} 20230%,/30 =100 ugfl
Selemium |5 A2TFO5F30 <110 ugil
Silicon (580 02305430 <100 ugfl
strondiuem §5r) FFETYET] €20 ugdl
Sodum [Ma) H2300% 430 =10y ugiL
Thallium (T1) 20230530 <10 ugfl
Uranium [U) 2023 f0% 430 <10 gl
Tranium [Ti 202305030 =10 gl
Wanaelnsm [V P ET Y EN] < ugfl
Zinc {Zn] 20230530 5.0 ugfL
Tircon m {2 20230530 <050 ugfL
Sutfur (5] 02310530 <500 ugfL
Poge 10122 2023/06/160%:16
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Bureau Veritas Job & C324033
Report Date: 7023/06/16
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Agnice Esgle Mines Limited

Client Project 8: MEADDWBANK DIVISION
Your PO, #: OL-1183515

Samgler Inltiaks: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)

=Ll
Eatch Init Q¢ Tyoe Parametes Date Anayeed Vs Ricoviry Lnits
HA0ADRE HGU  Spiked Blank Nitrogen ammaonis {4-MH3+ and N-MH3) 0IFI529 a3 "5
3404022  HGU  Methed Blank Nitrogen ammonia {N-MH4+ and N-NiH3) 20230529 <0020 mgfL
FLI LT U spiked Blank Fluaride {F) FUFETCYET] EL] *®
3404089  IU Methed Blank Fluoride {F) 2023/05/30 ). 10 mgfL
1a0axo ffW o Splked Blank Cyanate (CNO-) 2025/05 40 1113 *
304300 ZZH Mothed Blank Cyanate [CNO.} 2023)0530 <0050 mafL
Jq04244  BaG  Spiked Blank Tolal Drganic Carboen 2023/05/ 30 101 L]
1404344 BAG  Mathed Blank Total Organic Carbon 2023/05(30 <030 mgfl
1404333 SKL Spiked Blank THN Total Kjeldahl Nitrogen 2023/05% 31 104 k]
JA04383  SKL  Method Blank THN Total Kjeldahi Nitrogen I023JO5FI0 <40 mafl
HA0AB2T ATT  Spiked Blank Aluminum [Al) 2023/0603 a7 N
Antmony (5h) 20230603 110 k]
Silver {Ag) 2023/06/03 110 s:
Arsenic (As) 2023/06/03 100 k]
Barism |Ba) 10313j06103 EE] %
Beryllium [Be) 202306103 11 b
Brmuth {Bi) 1033/06/03 a7 %
Baran {B] 20230603 m k]
Cadmium () FIFETICTIT] 1 %
Caleium (Ca) 2023/06,/03 az %
Chramium {Cr] 2023/06/03 a7 k3
Cabalt (o) 2023/06,/03 a6 "
Copper [Cu) 2023/06/03 a1 "
Tin |5n) 2023/06,/03 109 "
leen (Fe 2023/06,/03 a8 k3
Lithiurn [Lij 20230603 103 "5
Magnesiurm (Mg 20230603 92 %
Manganiss (Mn) 20250608 100 *®
Mercury (Hg} 2023/06/03 a6 %
Malybdenum (Ma) 2025/06/08 104 %
Mickel {Hi) 20230603 b2 ] "5
Total phosphorous 2023/06,/03 85 *
Lead {Phj 2033 0EDE a5 %
Patassium (K] 2023/06/03 EL] E]
Sedenim (5] 20280800 94 %
Sodium (Na) 2023/06{03 a0 k]
Sulphur (5] 2025/0601 &0 b
Strontium (51} 2023/06/03 w08 b
Thalliam [T1) 2023/06/03 ar k]
Titanium {Ti} 1013/06/03 104 L]
Uranium (U} 20230603 ar %
Vanadum (V] 1033/06/03 100 L]
Zinc [Zn} 2023/06{03 a5 L]
Zirconusm [Zr} 0230603 106 L
14048327 ATT  Method Blank Aluminum [Al) 20230603 <10 ugfL
Antmony (50 20230603 <10 ugfL
Silvar {Ag) 1033/06/03 <10 ugfL
Arsenic [As) 2023/06/03 <10 ugfL
Barian |Ba) 1013/06/03 <10 uglL
Beerylliam [Be} 2023/06/03 2.0 ugfL
Eermuth (B} 2023/06,/03 <10 ught
Page 15.0f 12 2023/06/16 09:16

Buress Werikme  Bures Neriass GBS Monbds oo Laws, Vil S-Launess, QuéBec Do 441170 TeEQNIE)EESIN  Fax [3]4 S68-9059  Line weenfran ; 100035900



Bureau Veritas Job #: 324032
Report Date: 2023/06/16
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Agnico Eagle Mines Limited

Client Project 8 MEADOWEANK DIVISION
Your RO, 8 OL-1183515

Samgler Initiabs: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D}

AN
Batch Inin  0F Type Parameter Date Analyzed Value Recovery  Units
Baron (D) 20230603 <50 ugfl
Cadmium (Cd] H2E0RS0E Ll i ugfl
Calehum (Ca) 2023/06,/03 <500 ugfl
Chromiwm {Li] 2025 /06/05 =50 ugfl
Cabalt [Ca] 206 DR <10 ugfl
Capper [Cu) 2023/06/03 <10 ugfl
Tin 150) J02E 0605 <30 ugfl
Iren (Fa] 2023/06/03 <& ugfl
Linhiurn {Li] 25 /06/0% =10 ugfl
Magnasiurm [Mg) 023/06/03 <100 ugll
Manganese |Mn) 2023/06/03 €10 ugfl
Mercury (Hg) 025/0608 <010 ugfl
Malybdenum [Ma) 2023/06/03 10 ugfl
Nickel (N 2023/06/03 <10 ugfl
Total phosplinroas I ORDE <10 ugfl
Lead [PE) 2023/06/03 D50 ugfL
Fatassiurm (K] 0250608 <500 ugfl
Solenium (Se) 023/06/03 <30 ugfL
Sodium [Na} 2025/06,/03 <500 ugfl
Sulphur 5] 002 306/03 <1000 ugfl
Strontium [Sr) 2023/06/03 <10 ugfL
Thallmam [T} 0330603 <10 ugfi
Titanisn Ti} 0230603 <l ugfL
Uranirn (LI} 0230603 <10 ugfl
vanadurmn [v) FIFETICIE] <10 ugfl
Zine (2} 20230603 <70 ugfl
Zirconiam [Ir) 0230603 <50 ugfl
2404363 WwWO  Spikad Blank Aluminum [Al) H013/06{01 95 L
Antimony [Sb] 0230601 LE] ]
silver (Ag) FUFENUA a4 L
Arsenic [As] 2023/06/01 100 L
Barhum |Ba) 2023/06/01 101 k1
Earyllium [Ba) 20230601 a7 %
Brrnigth {BI) 20230601 a4 H
Boron (8) 20230601 98 %
Cadmium (Cd) 20230601 96 %
Calchum (Ca) 2023/06/01 96 1
Chramium {Cr] 023 /06,01 a7 %
Cabalt [Co) 2023/0601 96 %
Coppear (Lu) 02306, a4 %
Tin {$n) 2023/06/01 96 %
lecm (Fa] 2023/06/01 a7 b
Lighiurn [Li] 0230601 107 %
Magnesium (Mgl 20230601 98 %
Manganese (Mn| 02306, a8 %
Malybdenum [Ma) 20230601 a8 %
Mercury (Hg) 2023/06/01 93 %
Nickal [Ni 2E 0601 a7 "
Phespharss 20230601 a4 "
Lead (PB) J025 0601 95 E
Patassium [K] 2023/06,01 8 %
Page 16.6f 22 2023/05/16 0916
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Bureau Veritas Job #: £324033
Report Date; 2023/06/16

220

Agnico Eagle Mines Limited

Client Project £ MEADOWRBANK DIVISION
Your RO, 4 OL-1183515

Sampler Initials: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)

B Vet Bonta Vioftn

aafac
Eatch Isit G Type Marameter Date Analyzed Valug Recoveny Units
Seleniam (S 10230501 1r *
Silican [5i) 107330501 Gy %
Strontium [5r) 102300501 10 ]
Aadium [Na FLPET ST | B ]
Thallium {TT} 10230501 s E ]
Uranium (] 2025501 95 ]
Titamium (Ti) 2023,/0501 o E
Vanadium (] 20230501 k] L]
Jine [#r FLET i ] 4 H
Tirconium [Zrp 20230501 ] L]
Subfur (5} 20235601 w4 %
JMFE2 WWO  Method Blank Abminum [Al) 1023,/0501 <10 ugfL
Antimony (5k) 1023,/0501 <10 ugfl
Siker (Ag) 0230501 <10 ugfL
Ars=nic (As) 20230601 <30 uglL
Barium [Ba} 20230501 Ly ugfL
Beryllism |Ba) 202336 01 <040 uglL
Bisnout h (Bi) 2023601 <035 ugfl
Boron {3) 0330501 <20 ugfL
Cadmiurn [Cg) 10230501 <030 ugfl
Calckum (Ca) FLPETENA | <300 ugfl
Chremium [Cr) 2023,/05/01 <050 ugfl
Colbalt (Co) 2023,/06/01 <50 ugfL
Copper {Cu) 20330601 <050 uglL
Tin {%n) 202336 01 <10 uglL
tran [Fe) J033E01 L] ugfl
Lithium [Li) 20230601 <10 uglL
Magnesium (Mg} 1023001 =100 ugfl
Manganesa {Mn) 10330501 <40 ug/L
Walybdenum (ho) 0230501 <i}.50 uglL
Mencury [Hgh 20730601 <110 ugfL
Hickel {Mi) 202306 01 10 uglL
Phosphaorus 2501 <10 UgfL
Lead {2b] 202306 01 <0110 uglL
Potassium [K] 20230501 =100 ugfL
Salenium (Se) 10330501 <10 ugfL
Silicon [Si) 10230501 <100 ugfl
Smantium [5rh 20230501 (3 ug/fL
RIM =200
Sodium [Na] 20230501 <100 ug/L
Thallivm {11 FLIEET T ] <4 ugfl
Uranium (U] 20330501 <10 ug/L
Thankm (T} 2023/05/01 <10 ugfL
Vanadum (V] 1013,/0501 <10 ug/L
Tine [2m) 2023,/0501 <50 ugfl
irconium [Irh FLURER T ] <50 ugfL
Subur {5} 2023,/06/01 =500 ugfL
405001 5T Spiked Blank Aduminum [al) 20230502 53 %
Antimany Sk 20233602 1 L3
Sibver [AR) 20250502 103 ]
Arsenic [As) FLFEY i F] (1iH] %
Poge 17 of 22 2023/06/16 02:16
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B
Bureau Veritas Job #: £324033 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2023/05/16 Client Preject 8: MEADDWEANK DIVISION
Your RO, #: OL-1183515
Samgler Initiabs: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)
AN
Batch Inin  0F Type Parameter Date Analyzed Value Recovery  Units
Barium |Da) 20230602 108 E
Earyllium [5a) S5 0602 B9 "
Errnigth {Bi) 20230602 0% E
Boron [B] 202570602 115 E
Cadmium (Cd] 2E 062 100 "
Calcium [ Ca) 2023/06,/02 a6 H
Chramium {Cr] J025 0602 101 E
Cabalt [Ca] 2023/0602 101 "
Copper (Cu) 2023/06,/02 ag E
Tin |%n) 023 0E 02 10% %
Iren (Fa] 2023/06/02 o8 %
Livhiumn [Li] 0250602 L k]
Magnasiurm [Mg) 023 /0602 104 %
Manganese [Mn| 2023/06/02 0 ]
Mareziry (Hg) PUPET ) F] a4 %
Molybdenum [Ma) 20230602 103 %
Nicked [N 2025/0602 10z k]
Total phosphorous 0230602 93 1
Lead (Pb) 20250602 108 H
Fataium [K] ORI a5 %
Selenium (5e) 20230602 1% H
Sociurm [Nap 02 3J0EM0E a7 %
Sulphur {5) 0230602 1] %
Stromtiim [5r) 23060 105 H
Thallnam [ T1) FIFETI ] 107 W
Titannans {Ti} 202370602 11 %
Uraniurm [Lfy 0230602 105 %
Vanadium [V] 20230607 103 L]
Zing (Zn} H023j06/02 a6 H
Zirconism [£) HIFA ORI 10 L]
2405000 5T%  Mcthod Blank Aluminum (AR 2023 /0602 <10 ugfl
Antimony (5] 2023/06/0 <L ugfl
Sikver {Ag) 2023/06/03 <10 ugfl
Arsenic [As] 023060z <10 ugfl
Bariusm |Ba) 2023060 <10 ugfl
Berylliam [Ba) 20230602 <10 ugfl
Brrmuth {BI) 2023/06/0 <10 ugfl
Eoron (&) 0230607 <30 uzfl
Cadmium (Cd) 2023060 <, ugfl
Calomm (Ca) 0230607 <500 uzfl
Chramium {Cr] 023 /0602 <50 uzfl
Cobalt [Col 2023/06/02 <1 ugfl
Coppar {Cu) 033/06/02 <10 uaft
Tin |5n) 2023/06,/02 2.0 ugfl
lrzn (Fa] FAFETGTI Bl uzfl
Lithiurn [Li] 20230602 =10 ugfl
Magnesium [Mg) 2023/06/0F <100 ugfl
Manganess (Mn| 2T 062 <10 ugfl
Mercury (HEg) 2023/06/02 ), 10 ugfl
Malybdenurm [Ma) J025 0602 <10 ugfl
Nichked (W) 20230602 <2 ugfl
Page 18 of 22 2023/05/16 0916
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Bureau Veritas Job & C324033 Agnice Esgle Mines Limited
Report Date: 2023/06,/16 Client Project 8: MEADDWBANK DIVISION
Your PO, #: OL-1183515
Samgler Inltiaks: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT[CONT'D)
=Ll
Eatch Init Q¢ Tyoe Parametes Date Anayeed Vs Ricoviry Lnits
Total phosphorous 202X 0E 02 <10 ugil
Lead {PB} 20230602 .50 ugft
Patassiurm (K] FIFETICONT] <40 ugft
Selenium (5e] 2023/06/02 4.0, ugft
ROL=3.0
Soadium (Na) 2023 /060% <50 ugfL
Sulphur (5] 023/0602 <1000 ugfl
Strentaim [Sr) A0S <X ugfi
Thalliam [T1) 20230602 <30 ugfl
Titannem {Ti} 2023j060 <iy ught
Uranium (U} 2023/06/02 =10 ugfL
wanadium (V] 2023/06/02 <20 uifL
Zinc {Zn) 1013/06/02 <70 uglL
Zircoamam [Zr} 2023 /0607 <50 ugfL
JasA37 DY Spiked Blank on 033/06R01 az %
HACSGERT CY¥3  Spiked Blank DUP LoD 2023/06,/01 as k3
HITSE2T O¥3:  Mpethod Blank an 20230601 <50 migfl
FACSESA HGLU  Spiked Blank Nitrogen ammanis (N-HH3+ and N-NH3) 20230601 a3 "%
HAOSE55 HGU  Meihod Blank Nimogen ammaonia (N-MH4+ and N-NH3) 2023/06,01 <0020 gl
HO573T BAG  Spiked Blank Dizsolved erganic carbon 20230605 100 "%
HO5T733 BAS  Method Blank Dissalved siganic carbon 2023/06,05 Lk ] gl
HOSTER BAG  Spiked Blank Total Grganic Carbon 2033 0E 02 100 "%
HOSTGE BAS  Method Blank Total Grganic Carboen 20230602 Lk ] gl
HASETR ESW  Spiked Blank Thisoyanate 0T JOES 10§ "%
HAOSETR ESW  Method Blank Thisoyanate 2023/06/05 17 mgfl
Jamea Cyu spiked Blank Tatal Cyanide (CN) FUFETCENT] a0 *®
205521 CYU Method Blank Total Cyanice [CN) 2023/06/03 20,0030 mgfL
1405525 OU Spiked Blank Wik Ackd Disodable Cyanidie (CH-) 2023/06/0% L k]
205525 CYU  Method Blank Weak Acid Dissociable Cyanide [CH-) 2023 /0605 <0,0030 mgflL
3406112 HGU  Spiked Blank Nitrogen ammonis {N-MH4+ and N-NH3) 20230602 a3 *
DRI HGU  Method Blank Nitragen ammaonia {N-MH3+ and N-MH3) P FETCET I <0020 mgfl
HADG3IT ESW  Spiked Blank Thiomlfate 20230605 L *
1406337 YW Method Blank Thinsaifate FIFETI O <0113 mgfl
JA0EDL CTU  Matrix Spike Nitrogen (W) 2023 /06f0F ML %
FA06F33 CTU Qc Stardard Nitrogen [H) 20230602 a5 %
1406093  CTU Spiked Blank Nitragan () 1023/06/02 a7 %
FA06933 LT Method Blank Nitrogen [H) 2023j0608 <0.020 mafl
Jaoeedd  CTU Matrix Splke Nitragan [N 2023 /06/0% NC =%
FA0GE LT Qc Stardard Nitrogen (M) 2023060 92 *
JA069M CTU Spiked Blank Nriragan (H) FIFETICAIT] 113 %
40694 CTU Methed Blank Nitragon [H) 20230602 <0020 mgfl
HAOTFS0 J Spiked Blank Fluarnde {F) 2023/06/07F 104 "
Page 19.0f 12 2023/06/16 09:16
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Burzau Veritas Job N 324033 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2023/06/15 Client Froject # MEADOWBANEK DIVISION
Your PO, £: OL-1183515
Sampler Initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)
SLTLV S
Batch Init Q€ Type Paramater Date Analyzed alua Racovary Unis
2H072 5 ZU Method Blank Fhuoride {F] 2023/06,/07 LS ] mfL

RO = Regortalde Detection Limit

Matrin Spike; A sampli Lo which a known awount of the anabyte of inferest has been added. Used Lo evabuate samphe matn x interfenence,

QL Sstandard: A sample of knowa concentration prepaned by an external agency usder stringent conditions. Used as an indepencent check of mathod acouracy,
Spiked Blanks & Blank matris sample 1o which a bnoam armaunt of the shabte, usually Trom § wecand Lource, has Beea ackded. Uted 1o svaluste method sccuracy.
Mathod Blank: A blank matris containing all reagents used in the analytical procedure, Lisad to identify labaratory contamination.

M [Matrix Spike): The recovery in the matrix s pike was not calouldted. The relative difference batween the concentration in the parenl samphe and the spike amoent
wias too small to permit a reliable recovery cabculation [matrix spike concentration was less than the natiee ample concentration)

Page 200f 22 2023706/ 16 09:16
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Bureau Veritas Job #: C324033 Agnico Cagle Mines Limited

Report Date: 2023/06/16 Client Project #: MEADOWRANK DIVISION

Your RO, &: OL-1183515
Sampler Initials: AG

VALIDATION SIGNATURE PAGE

The analylical data ard all OC contained in this report were reviewed and validated by:

e

Ghayasuddn Khan, M.Sc., P.Chem,, OGP, Scentdfic Specalist, Inorganics

o ﬁ;
riF AN

Frédéric Armau, B.5¢., Chernist, Montreal, Scientific Sarvice Soecialist

= @

Faouzi Sarsi, B.Sc. Chemist, Montréal, SR Analbyst

ED LA 0

lonathan Fawvel, B.Sq., Chemist, Montreal, Scienific Specialist

Weronic Beavsajour, B3¢, Chemist, Superisor

Fage 21 of 23 2023/06/16 09:16
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Bureau Veritas Job #: C324022 Agnica Eagle Mines Limited
Repart Date: 2023/06/16 Client Preject #: MEADOWBANE DIVISION

Your BOU# OL-1183515%
Sampler Initials: AG

VALIDATION SIGNATURE PAGE(CONT'D)
The analytical data and all QC centaired in this report were reviewed and velidated by:

Bureau Voritas has preeadured in place to guard againet improper use of the electionic signature and have the requined “sgnatories”, a5 per BOJIEC 1005, sigring the
reperts. For Sondee Group ppecific volidatien, pleate refer te the Validation Sigastune: page if induded, otherwite sailablo by requert. For Department specific
AnahptfSuperviver validation names, plesse refer 1o the Test Summsry section if included, otherwise swilable by request. This report is authorized by [0 {1] responzible
fior {2} {3} labosatory operations.

Page 22 of 22 2023/06/16 09:16
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Attention: Thomas Genty
Agnico Eaghe Mines Limited
30

10200 route de Preissac
Rouyn -Naranda, OC
Canada v 1ca

BUREAL VERITAS JOB m: C304330
Recetved: 20230202, 08:45

Sarmple Matrix: Surface Water
# Samoles Received: 6

Analyses

Your PO, K OL-1183515

Site Location:  MEADCWBANK DWISION

Your C.O.C. 8 NfA

Report Date: 20230215
Repart i: R2825650
Wersion; 1 - Final

Analytical Method

Total Alkalinity (gH 2nd point 45)
Anlans in water

Weak Ackd Dissodable Cyanides
Tatal Cyanide

Chiesrilzal Cygen Dermand
Chiesmilzal Oxygen Dermand

CERTIFICATE OF ANALYSIS
[ Dwabe
Quantity Extracted  Analyzed  Laboratory Methad
NfA 2023/02/03 5TL 50900038
NSA 2023/02/02 STL 50200014

2003f02/03 2023/02/09 STL SOF-00035
2023/02/03 2023/02/03 5TL 50P-D0C3S
2023/02/15 2023/02/15 STL SOP-000C9
2003f02/08 2003/02/08 STL S09-00009

S5M232320-Bm
MA300-en: 1.3 RE m
MASDO-CHN 12 Rd m
MMAIDD-CH 12 R4 m
MA3L5-DCO 11 RAm
MAZISDCO 11 RAmM

3

a

3

3

1

3
Conductivity 3 LT 2023/02/03 5TL 50900038 S5M 23 2510-Bm
Cyanates 5 LT 2023/02/07 STL 50200010 MAIISNO 1IR3 m
Dizsolved Ongaric Carbon (2) 3 2023f02/03 2023/02/07 STL 50900243 SM 23 5310-Bm
Fluaride 3 LT 2023/02,/03 STL 50900038 SM 23 4500-F mi
Total Suspended Solids 3 2023f02/06 2023/02/06 STL 50200015 MAIDS-55 20m
Cissolved Metals (Law DL}- lak filtered 1 L) 2023/02/03 ST S0P-D0062 MA200-MEL L2 RT m
Dizsalved Metals [Law DL} site filkered 2 N 2023/02/06 STL SOP-00062 MAZOCMEL L2R7 M
Total Extractable Mefals by ICP b 2023f02/03 20230207 STL 50200062 MAD0-Met 1L2R7 m
Total Extractable Metals by 1I0P 2 2023f02/06 2023/02/06 STL SOP-00062 MA200-MEL 1.2 RT m
Ammonia Mitregen ER T 2023/02/07 STL 50P-00040 MA 00N 20RZ m
Mitratey WO3-], Nitrites| MO 2-j-watér 3 LI 202%/02/02 STL SOP-00014 MA 3000t 1.3 BB m
pH inwater 3 L) 2023/02/03 ST 50P-00C38 MAID0-pHI1RImM
Ortha Phasphate 3 N 2023/02/02 STL SOP.00C03 MAIZPILRImM
Teal Discolved Salids 5 2023f02/07 20230307 STL SOP-O00S0 MAIIS-50. 10Rdm
Thigcyanates 2 LU 2023/02/02 ST 50P-D0C10 MA304Hons 1.1 BRI m
Thigeyanates 1 M 2023/02/03 STL S0P-00C10 MAI0A-lons LIRI m
Tatal Thintalts + Thicsalt Spacies (1) 3 wa NfA
Thigsulfates 3 WA 2023/02,/03 5TL S0P-00010 MA304-ons 1.1 BRI m
Total Nitrogen 4 202302007 20230207 STL S0000077 MOETOTNUT-E3S16v1.2
Total Nitrogen 1 2003/02/07 2023/02/08 STL SOP-00077 MOETOTNUT-E3516v1.2
Total Organic Carbon (3 3 NA 2023/02/08 5TL S0P00243 5M 23 5310-B m
Eemacks;

Bureau Veritas ks accredited to ISOIEC 17025 for specific parametars on scopes of accreditation. Unless atherwise noted, procedures used by Bureau

Page 1 of 14
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Your P.O. #: OL-1183515
Site Location:  MEADOWRANE DIVISION
Your COUC ® NJA

fttenticn: Thomas Genty

Agnico Eagle Mines Limited

s

10200 raute de Pralssac

Rouyn -Noranda, QC

Canada 0¥ 100

Report Date: 2023/02/15
Report #: R2E25650
Version: 1 - Final

CERTIFICATE OF AMALYSIS
BUREAL VERITAS JOB #: C304330
Received: 2023/02/02, 08:45
Veritas are based upon recognized Provincial, Federal or US methed comperdia such as CCME, MELCC, EPA, APHA.

all weork recorded herain has been done in accordance with procedures and practices ordinarily exercieed by professionals in Bureau Veritas profession
using accepted testing methodologies, quality assurance and quality contrel procedures (except where otherwise agreed by the client and Bureau Verltas in
writirg). all data is in statistical control and has met quality contrel and method performance criteria unless otherwise noted. All method blanks are
reported; unless indicated otheraise, associsted sample data are not blank corrected. Where applicable, unless otherwise noted, Measurement
Uncertainty has not been accounted for when stating conformvty to the referenced standard,

Bureau Veritas liability is limited to the actual cost of the requested analyses, unless otherwise agreed in writing. There is no other warranty expressed or
implied. Bureau Veritas has been retained to provide analysis of samples provided by the CBent using the testing methodology referenced in this report.
Interpratation and use of test results are the sole responsibility of the Client and are nat within the scope of services provided by Bureau Veritas, unless
otherwise agreed in writing, Bureaw Veritas is not responsible for the accuracy or any data impacts, that result from the information provided by the
customer of their agent.

Solid sampls results, except biota, are based on dry weight unless ctherwise indicated, Organic analyses are not recovery comrected except for isctope
dilution mathods.

Results relate to samples tested. When campling i not conducted by Bureaw Veritas, results relate to the supplied samples tested.

This Certificate shall not be reproduced except in full, without the written epproval of the laboratory.

Reference Method suffic “m” indicates test methads incorporate validated modifications from specific referance metheds to Improwe pecformance.

Note: APDs cakeulated uaing raw date. The rounding of final results may result in the apparent difference.

(1) This test was performed by 555 Canada Inc - Lakefield, 185 Concession 5t Lakefield, ON, KILIHO

120 DO peesent in the sarnple should be consideted &5 non-purgeablas DOC

(3) TOC present in the ample should be considerad 28 non-purgeable TOC

Kot Al parasnstosd indkides in fhe precent £ eificate are acseaditen By e MELTE unde dated atheoaie

-

Encryption Key

Please cirect all questions regas ding this Certiicate of Anabyan Lo

Bosue Moran, Froject Manager

Ermail: jesue moran Bhureauyer tas.com

Praned [5]4) 443-9001

TR RN AT R R N R RN EA T I NN RN R EEE

Bureau Yeritas has procedures in place to guard against improper use of the electronic signature and have the required “signatories”, as per BOIEC 17025, signing the reports.
For Senvice Group saecific validation, please refer fo the Validation Signatures page if included, stherwise available by request. For Department specific AnabpySupervisor
validation mames, please refer to the Test Summary ssction ifincuded, stherwize svailable by request. This repont b suthorized by Aglaia Yannakis, General Manager responiible
for Cuebec Environmental laboratory operat om.

Page 1 of 11
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[YERITAE]
Bureau Veritas Job K 204220 BAgnico Eagle Mines Limited
Report Date; 2023/02/15 Site Location:  MEADOWBANK DIVISION

Your PO #: OL-1183515
Sampler Initials: AG

DISSOLVED METALS (SURFACE WATER)

|Iur“u'|-'|rh o] LET024 LETO2S K726
Sampling Date 2023/02/01 2023/02/01 2023/02/01

Units nn.w::;s;mg FEED MBER | QC Batch | TREATED WATER | ROL | QC Batch
METALS ICP-MS
Aluminum (Al) ugfL <10 12 2375142 150 10 | 2374889
Antimony [Sh) ug/l 18 12 2375142 B8 1.0 | 2374889
Silver (Ag) t ug/L <0,10 <0.10 2375142 <010 Q.10 2374885
Arsenic (As) [T 320 70 2375142 5.3 0.30| 2374889
Barium (Ba) ugil 53 42 2375142 45 2.0 | 2374880
[Baryllium (G} + ugflL 0,40 «0.40 | 2375142 <040 0.40] 2374889
Boron [B) ug/L 290 280 2375142 250 20 | 2374885
Cadmium {Cd) ug/L <030 <0,20 2375142 <0, 20 0.20| 2374885
Chramium {Cr) ug/L 0.65 067 2375142 <050 0.50| 2374889
Copper (Cu) ugfl 15 6.3 7375142 1.3 0.50| 2374889
Tin {Sn) * ugfl =1.0 <1.0 2375142 7.8 1.0 | 2374889
Iron {Fe) ugiL =60 =60 2375142 170 60 | 237488
Lithiwm L) * ui/L <10 <10 2375142 <10 10 | 2374889
Manganese {Mn] ug/L 6.4 20 2375142 51 0.40| 2374889
[Melybdenum [Ms) ug/L 100 ge 2375142 76 0.50| 2374289
|H'en:u-'\' (Hel ug/l Q.13 <010 2375142 <(,10 0,10 2374888
Mickel [Ni) uglL 230 16 2375142 23 1.0 | 2374889
Phosphomns ugfL <10 <10 2375142 63 10 | 2374889
Lead [Pb) g/l <0,10 <0.10 2375142 <010 0.10] 2374889
Selenium |Se) ui/L 180 180 2375142 3 1.0 | 2374889
Strontiom (Sr) + uglL 1800 1700 2375142 1 2.0 | 2374889
Thallium {TIj ug/L <20 <20 2375142 <20 2.0 | 2374880
Uranium (U} ug/L 10 7.5 2375142 2.8 1.0 | 2374885
Titanium (Ti) * ug'L <10 <10 2375142 <10 10 | 2374889
Vanadium (V) T ug/L <20 <20 2375142 <20 2.0 | 23748859
Zinc (Zn) uglL 58 6.7 2375142 6.0 5.0 | 2374889
ROL = Repartable Detection Limit
QC Batch = Quality Control Batch
t Parameter is not accreditable
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Bureau Veritas Job B C304330 Agnicn Faghe Mines Limited

Report Date: 2023/02/15 Site Location:  MEADOWEANK DIVISION

Your RO, #: OL-1183515
Sampler Initials: AG

TOTAL EXTRACTABLE METALS (SURFACE WATER)

Bureau Varitas ID LETOZ4 LEAI2S LKTO26
sampling Date 202302/01 2023/02/01 202302501

Units RAW "{:::_;m FEED MBBR | RDL | OC Batch | TREATED WATER | RDL | O Batch
METALS
WAlurninwmn (A1) ug/L 15 11 10 | 2375110 18 10 | 2375043
I&ntimeny (SB) ugfL 18 13 1.0 | 2375110 8.1 1.0 | 2375043
[Sibver (Ag) uglL <1.0 <1.0 1.0 | 2375110 <10 10| 2375043
lrsenic (As) uE.fL 320 B.3 1.0 | 2375110 6.8 110 | 2375043
Barium (Ba) ug/L 55 44 2.0 | 2375110 40 2.0 | 2375043
Beryllium (Be) ug/L <20 2.0 2.0 | 2375110 <20 210 | 2375043
Baron {B) 1 uE,i'L 300 200 50 | 2375110 2580 50 | 2375043
tCadmium (Cd) ug/L 051 =0.20 [0.20| 2375110 0,20 0.20) 2375043
IChrarmium (Cr) ugfL 5.0 <50 5.0 | 2375110 =50 510 | 2375043
[Copper {Cu) ugfL 21(1) 22(1) 2.1 | 2375110 1.7 1.0 | 2375043
Tin (5n) ugfL <20 <20 2.0 | 2375110 <10 210 | 2375043
Iron (Fe) ug/l <E0 <Rl &0 | 2375110 340 &0 | 2375043
Lithiurn (Li] ugfL <10 <10 10 | 2375110 <10 10 | 2375043
Mangansse (Mn) ugfl 7.1 24 1.0 ] 2375110 51 1.0 | 2375043
Mercury (Hg) ugfL <0.10 <0.10 [0.10| 2375110 <010 0.10) 2375043
Molybdenum [Ma) ugfL 110 aq 1.0 | 2375110 73 10| 2375043
Nickal {Hi) ug/L 230 9.9 2.0 | 2375110 33 2.0 | 2375043
Total sphosphorous ug/L <10 1% 10 | 2375110 520 10 | 2375043
Lead (Fb) ug/L <0.50 <050  |0.50( 2375110 <050 0.50) 2375043
Selenium (5a) ug/L 180 190 3.0 | 2375110 40 3.0 | 2375043
[Strantium [5r) T uE.fL 1500 1800 2.0 | 2375110 1500 210 | 2375043
Thallium {T1j ugfl <20 <20 2.0 | 2375110 <20 2.0 | 2375043
Titanium (TQ) ++ ugfL =10 <10 10 | 2375110 <10 10 | 2375043
Uranium [U) tF ugflL 11 78 1.0 | 2375110 15 1.0 | 2375043
Wanadium (V) ugfL <20 <10 20 | 2375110 <10 10| 2375043
Zinc (Zn) ug/l 73 <10 7.0 | 2375110 52 7.0 | 2375043
ROL = Repartahle Detection Limit
1€ Batch = Quality Control Batch
T Parameter is not accredited
1 Parameter i not acereditable
(1) The detection limit was raised due to instrumentation.
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Bureau Veritas Job i C304330
Report Date: 2023/02/15

Agnico Eagle Mines Lirmited
Site Location:  MEADOWBANK DIVISION

Your PO, 0, OL-1183513
Sarnpler Initials: AG

CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)

Bureau Veritas D LE7O24 LK024 LK7025
Sampling Date 2023,/02/01 2023/02,01 2023/03,01
RAW WATER 5T19
Units b mﬁ A |SEPT) FEED MBBR| RDL | GQC Batch
Lak-Dup
COMVENTIOMNALS
Lanls] mgfL 360 NS 340 5.0 | 237r5aa
Conducthvity s e 50 LIS 51 0U0010) X374743
Cyanate {CMO-) mg/iL 17 M 13 0.050 | 2374830
Dissohed arganic carbon mgsL 68 Y 67 1.0 | 23748BO
Fluaride (F| mall 0.13 N/A <0,10 0.10 | 2374356
Nitrate (N) and Nitrite(N) mgfL 14 MfA 14 QN0 | 2374558
["il‘-l-‘l'!l'!- [M=-MOZ-) mg/L 2.29 M 036 020 | 2378598
Nitrogen ammonia (N-WH&+ and N-NH3) .m;.rL 52 NfA 53 010 | 23TEELE
Orthophosphate (P) mgfL 0054 A <0050 0.050 | 2374702
pH oH 7.52 T.EE T.76 KA | 2374733
Thiscyanate mgfL 250 M 270 5.5 | 2374706
Thiasulfate ML <13 A <13 13 | 2374832
TEN Total Kjeldahl Nitregen .m;.rL HfA MNSA 140 4.0 | 2375424
Taotal Cyanide (CN) mg'L 0063 NfA Q.057 0.0030] 2374525
Tatal Organic Carban mgfL -7 BE =] 1.0 | 2355320
‘Weak Acid Dissociable Cyanide [CH-) mg/l 0040 NfA 0038 QL0030 | FITIDER
Alkalinity Total {as CaC03)pH 4.5 ¢ mgfL 110 Mfa T8 1.0 | 2374742
Bromide {Br-] mgsL 15 N/A .6 1.0 | 2374500
Chloride (C) mg/fL Fat] MNf& 220 0.50 | 2374555
Sulfates (SO4) mgfL 2000 T 2100 5.0 | 2374599
Total Dissolved Solids .rrg.fL 4000 MfA 4000 10 2375488
Total suspended solids {T55) mg/L 2.0 NSA 8.0 L0 | 2375176
ROL = Reportable Detection Limit
QC Batch = Quality Controd Batch
NfA = Not Apolicable
t Parameter is not accreditable
Page 5of 14 202302715 17.26
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Bureau Veritas Job i: C304330 Agnico Eagle Mines Lirmited
Report Date: 2023/02/15 Site Location:  MEADOWEBANK DIVISION
Your RO, o OL-1183515
Sampler Initials: AG
CONVENTIONAL PARAMETERS [SURFACE WATER)
hunml Veritaz ID LK7026 LKA027 LEFOEE L7059
hmuh: Data 2023,/02,/01 2023/02/01 | 2023/02/01 2023/02/01
Units | TREATED WATER | 5CN REACTOR | NIT REACTOR | QC Batch | DEMIT REACTOR | RDL | QC Batch
CONVENTIONALS
ale] mg'L 200 A MA 2375803 450 50 | 2377178
Conductivity mSfem 49 NfA MN/A 2374743 NiA 0003 Nfa
Cyanate [CHNO-) mg/L 0,050 <0050 <0050 2374830 NiA 0050 [ Mja
Dissolved organic carbon T mafL a7 1Y MSA 2374880 N/A .40 MAA
Fluaride [F) mg/L <010 NfA MN/A 23555 Nj& 0.10 NfA
Mitrate (M) and Nitrite[N) mg/l 20,20 NfA N/A FATAGSE NjA 0.20 N/A
MNitrites (N-MO2-) mg/L <0.20 Mt NfA 2374688 N/A 0.20 NiA
Nitrogen ammonia (N-NHE+ and N-NH3) | mg/L 12 Hia MNSA 2375516 /A 0020 | N/A
Orthophasphate () mi/L 0,050 HfA M/A 2374702 A 0050 | N/A
pH pH 7.97 NfA MfA 2374733 NjA HfA A
[Thigeyanate mg/L 0,17 [ MfA 2374831 N/A 0.17 NfA
Ilhlnsul!ate mgfL 0,13 HfA MFA 2374832 WA 013 MN/A
|n<m Total Kjelda Nitrogen mg/L 16 88 7.5 2375424 23 0.40 | 2375424
I‘I'uultvanldeithl] mgfL C03E NfA MSA 2374525 WA Q0030 N/A
[Toral Qegaric Carban mg/L 50 NfA M/A 2375320 NiA 1.0 NiA
Weak Acid Dizsociable Cyanide (CN-} me/L 0.029 NfA MN/A 2374968 NiA 00030 N/a
Alkalinity Total {as CaCD3) pH AS T me/L 210 N/A MSA 2374742 HiA 1.0 MN/A
|Bramide (Br-) mg/L 2.2 A BSA 2374650 N/A 1.0 M/A
Chlaride (CI) mg/L 180 NfA MN/A 2374850 NjA 0.50 NjA
Sulfates (S04) mg/L 2100 NfA MN/A 23pa893 MiA 5.0 NiA
[Tatal Dissahed Solids mg/L 3900 NfA MN/A 2375488 NJ& 10 N/A
Il'i:lulmnde-d solids [T55) mg/L 42 HiA MNSA 23TETE NiA 2.0 HiA
['L = Reportable Detection Limit
Bateh = Quality Control Bateh
fA = Mot Applicable
Parameter is not accreditakle
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Bureau Veritas Job ¥: C304330 Agnico Eagle Mines Limited
Feport Date: 2023/02/15 Site Location: MEADODWEBEAMEK DIVISION

four RO, #: OL-1153515
Sampler Initials: AG

GENERAL COMMENTS

Cyanates: Arrived unpreserved, preserved upon receplion at the laboratory:  LKT027
Total Miogen: Arrived unpreserved, preserved upon reception at the laboratory:  LKTOZT
Cyanates: Arrived unpreserved, preserved upen reception at the laberatory.: LETOGE
Total Nitrogen: Arrived unpreserved, presenved upon reception at the laboratory:  LKT068
Chemical Crygen Demand: Arrived unpreserved, preserved upon reception at the laboratory.:  LK70ES
Total Nitregen: Arrived unpreserved, presenved upon reception at the laboratory:  LKT069
DISSOLVED METALS (SURFACE WATER)
Sample LKPO26 was fltered in the laboratary prior to analyzing for metals.,
COMVENTIONAL PARAMETERS [SURFACE WATER)
Reported detection limits are multiplied by dilution factors used for sample analysis,

Thicsulfate: Detection limit raised due to ratri interference. LEKT024, LKTO25
Mitrate and Mitrite: Due to the sample matrix, a batter detection limit cannot be reported. LK70EE

TOC<DOC: Both values fall within acceptable RPD limits for dupdicates and are likely ecuivalent, LK7024, LK7025

Retults relate only to tha items tested.

Page 7 of 14 2023/02/15 17:26
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Bureau Veritas Job ¥: C304330 Agnico Eagle Mines Limited
Feport Date: 2023/02/15 Site Location: MEADODWEBEAMEK DIVISION
Your RO, #: OL-1153515
Sampler Initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT
OAfac
| Baich ___inn__acType Parameter Date Anayzed vaie Recovery _Uans |
13ME0E  GXL Spikec Blank Hitrate [N] and Nitrita(M] 1330202 1 %%
Hitrites [M-HO2-) 002 1 | %
PEFD GEL  Method Blank Hitrate (N) and NitritelM) R 0R02 <L0AD mafl
Hitrites [M-HO2-) 2023,02,/02 Lothi. ) mefl
MG GEL  Spiked Blank Bramide [Er-) IR 0R02 a9 "%
Chiloride (CI] 020202 a5 L
Sulfates [504) Hrajozfoz a7 %
PEFD IS GEL Mehod Rlank Hramide (Br-) PoLEEFLRATINF] <010 mgfl
Chiloride [CI] H023j02/02 <0050 mafl
Sulfates [504) H033 0202 <0,50 mgfl
13m0 Gf Stendard Orthephosphate (P} H3j02f02 a8 ]
13MT0e CL0 Spiked Blank Gnthophosghate (F) H0R3j02/02 95 kS
T3 €10 Method Blank Orthophosphate (P} 03302002 <0050 mafl
234705 GHL  Spiked Blank Thiocyanate 002 FLUN} %
MG GXL Mathod Rlank Thencyanate HF3 R0 <017 mafl
2314733 IU  Spiked Blank pH 200203 1 %
PEF T I Spiked Blank Alkalimimy Total (as CaC03) pi 4.5 FLETIRIEY s "%
2372 IU Methed Blank Alkalimity Tetal (as CaC03| ph 45 2023,02/03 1.0 mafl
FAMATA% I Spiked Blank Conchuctivity HOER 02 a5 %
13743 U Method Blank Coanductivity I3 0201 LT ] mSfom
1374830 GHL  Spiked Blank Cyanate [CHO- Hoxyjozfar 03 %
JiMELD 6L Method Blank Cyanate [CNO-] Hopajorfar L TiE] gl
1374831 GHL  Spiked Blank Thiocyanate H023/02/03 EE] %
134831 GXL Method Blank Thiacyanate H033j02/03 <017 mgfl
13832 GXL  Spikec Blank Thiosulfato 302103 a5 %
1374833 GXL Method Blank Théosullate 10330203 <0,13 mafl
13MER0 BAG  Spikec Blank Dissolved organic carbon 10330203 05 L
2374880 BaG  Method Blank Dissclved organic carbon 00203 <0,20 mgfl
F1MERS CRD  Spiked Blank Alummanm (A1) FLRETIREIOEY 100 %
Antimony |5 2023,02,/03 106 "
Sikver (Ag) 20240203 a3 "
Arsenis [As) 020203 1 "
Barium [Ba) 0203 110 %
Harylliom (] poLrEFLEAIVES 102 "
Coron (8] 20230203 104 %
Cadrnium (O FAFET PTG 100 %
Chramium {Er] Hr3j003 105 %
Copgeer [Cu) 103302103 1 kS
Tin [$n) FLTER e TVEY 107 %
Tron [Fel 00203 103 %
Lithium {11 FIPER e TS s %
Manganese (Mn] 2013,/02,/03 104 %
Milybdanum [Mo) 20302103 105 %
Maweury [Hg) 20230203 w7 "
Hickel (Mi} poir e linkY 103 "
Phosphans 2030203 L "
Lead {Pb} 30203 104 %
Saeeniom [5e) PP FLEAINES 103 %
Strontium [$r) 20230203 w7 %
Theallnam | T1] HO33/02/03 bLIF] %
Uranium [U] 033003 104 %
Page Sof 14 202302/15 17:26
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Bureau Veritas Job #: C304330
Report Date: 2023/02/15

235

Agnico Eagle Mines Lirmited

Site Location:  MEADOWBANK DIVISION
Your RO, 0, OL-1185515

Sampler Initials: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)

asfan
| Batch Isit _QC Type Parareter Date Analyzed Nabue Recovery units |
Thanim (T} 2030203 LA ®
Vanadium (V] 2023/03 03 165 ¥
Zing [Zn} 023/ /03 Loy N
231388 (BO  Method Blank Alminum [al) 107330303 <10 ugfL
Antimany (5B 20230203 <10 ugfL
Silver [Ag) 0330203 <) 10 Sl
Arsenic (As) 20230203 <} 3 uglL
Barium {Ba) H02E02 03 =20 UL
Beryllium | Bap 2033/22 03 <040 ugsL
Boron {3) 20230203 <20 ug/L
Cadmium (0] FLIFEY A FIIE] <00 ugfl
Chromium (Cr) 2023/0203 <350 ugfL
Copper (Cu) 1033003 <050 ugfL
Tin {5n) 2023,/02 /03 1.0 ugfL
Iron [Fe) 2023,/02f03 =60 ugfL
Lithium [Li) FLUREF LA ES <10 ugfL
Manganese (Mn) 2023/92f03 <340 uglL
Watybdenum (Wio) 2023/22/03 <050 ugfL
Mercury [Heh 20230203 =10 ug/L
Hickel {Mi) 10230203 <10 ugfl
Phospharus 102380303 <10 ugfL
Lead (Ph] 1023003 <310 ugfL
Selenbam (5e] FLORER KD <1 UL
Strantium (S} 20230203 3.0 ugfL
Thallivm (T} 202300 =30 ugfl
Uramium {1 0230203 <1 ugfL
Titanium [T} 20330203 <10 ug/L
Vanadum V] FLFEY A FIE] i ugfl
Ting [2n} 2023,/02 03 <50 ugflL
23TA3T5 oMl Spiked Blank Total Cyanide (CN) 023003 103 5
237975 DM Method Blank Total Cyanide (CN] 1023,/0203 =003 il
23MA56 ZLl Spiked Blank Fluaride [F) 2023,/02f03 b ]
FEFLLETY A Method Blank Huaride (F) FLURER I ES <110 gl
2374958 DM Spiked Blank Weak Acid Dissociabke Cyanida (CH-} 2023,/02 fo8 S ]
2374358 DMI Method Blank Wieak Acid Disoclabibe Cyanide (CH-) 20230208 00030 mefL
2375043 £T5  Spiked Blank Alminum [Al) 2230207 491 E
Antimany (5B w307 101 N
sibver [AE) FLET PN 1] %
Arsenic (As) 2023 f02fo7 b N
Barum {Ba} r3forfor 92 -]
Baryllam | B} 202302 f07 o5 E
Boron (&) 20250207 97 ]
Cadmiumn [Cg) FLORE P a7 E
Chromium [r} 20230207 54 ¥
Copper (Cu) FLFERFIeE) ] %
Tin {5n) FLrER e 100 L]
ton (Fel s foxfor 100 ]
Lithium (L9 10330307 & £
Manganese {Mn) 20230207 92 ]
Mercury [HED FLUER LI o E ]
Molybdenum (M) 20230207 54 ¥
Page % of 14 2023/02/15 17.26
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Bureau Veritas Job #: C204230
Report Date: 2023/02/15

236

Agnico Eagle Mines Limited
Site Location:  MEADOWBANK DIVISION
Your BO, # OL-1133515

Samgler Initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT[CONT'D)
aafac
Batch Init O Type Farameter Date Anahyzed Vaksr Recovery Units
Kickel (i) Aajurfar 9z %
Total phosphorous X307 a3 %
Lead (Fb) 0z3fozfor a3 k]
Selenium (52) Hx3joxfar ar %
Srontium [Sr) 2023/02fa7 a5 £
Thallium [11) Jorjorfar EE] %
Titanmm (Ti) 20x3j0xfar a9 L]
Uranium (U} rsfozfor a0 £l
vanadum [V} 0230207 an %
Tine (Zn} 023/02f07 92 k]
FEFLC Y 515 Mathod Elank Alumanurn [AT] HFRJOFOF <10 ugfl
Antimony (5] 2023/02/07 10 ug/L
Silver (Ag) woe3fozfor =10 gL
Arsenic (As) 130T <10 ugfl
B i | B} 2023/02fa7 =20 gL
Baryllium [Bay HFRJOROT <0 gl
Boron {B) 2030z far <50 ug/L
Cadrnium (Cd) 0xajoxfar .20 ugll
Chramium [Cr} 20r3jo0zfar =50 gl
Copgeer [Cu) 023/0zfor =10 gL
Tin {Sn) 033/03f07 <20 uglL
iren (Fe) 20230207 <50 ug/L
Lithium (L] rzfozfar =10 ugiL
Mangancsa [Mn) Hr3foxfar =10 ug/L
Mercury (HE) 033/0for k.10 ug/L
Malybdanun (Mo} 2023 /0207 <10 gL
Kickel {Hi) 2023/02f07 =20 ug/L
Todal phasphoroars mrajorfar <10 ug/l
Lead {Ph) 0x3joxfar 18, ug/L
RCL=0.50
Salenimien (58) HFRJORfOT <30 uglL
Serontium [Sr) 2023j02/07 <20 ug/L
Thalliam [T1) ma3jozfaor <10 uglL
Titanium [Ti) Hr3NozfaT <10 ugil
Uraniurn (1) 2025 /02/07 <1.0 ugsL
Vanadum (V) 2023 /02507 <20 ugiL
finc (Zn} 20x3j02far 10, ug/L
ROL=7.0
2375110 IED  Spiked Blank Alumdnurn (A 2023 /0206 29 %
Antimony (5b] 2023/02/06 EE] %
sabver (Ag) FIFET PN 4 %
Arsenkc (As) 2033/02/06 95 L]
Barkam |Ba) 2023/02/06 a5 %
Baryllium [Baj 20230206 a9 %
Baron {B] 2023/02/06 102 E ]
Cadrmium |Cd) HIFA0FOE a6 %
Chremium [Cr} 2033/02/06 EE ]
Copper [Cu) 2033/02/06 a4 %
Tin {5n) 2023 /0206 98 %
Iron (Fel 2RO 06 103 E ]
Lithiurm (L] HFROFOE 93 %

Page 10 of 14
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Bureau Veritas Job B C304330
Report Date: 2023/02/15

237

Agnicn Faghe Mines Limited

Site Location:  MEADOWDBANK DIVISICN
Your PO, #: OL-1183515

Sampler Initials: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT D)

BEEIU VEMES Bkl VErTE 559 MOBDEE Of LESLE wile M Launent, Oedber, Catads HaT 1FS

(U
Batch Wit O Type Parameter Date Aralyzed Value Recovery  Units
Marganese (B 202307 /06 a5 o
Marcuary [Hgl 202302 06 hLec) %
Maolybdenum [Ma) 202307 /06 a5 b
Micked {Mi} RN L1 %
Tatal phosphonous 202307 /06 a9 b
Lead {Fh) FAFETFY ar %
Selerium () 202302 /06 a9 H
STrontimm |57] P FETIIRL a9z .
Thallium {10} 202300 ) 97 %
TRankirm (Ti] 023107 /06 9% %
Uramiun [U] H023007 /06 a7 &%
wanadium (¥) 20230206 a3 bl
Zine {Zn] 202307 06 a6 %
1375110 ZB0  Method Blank Alurmimm (Al 202302 /06 <l gL
Antimany (S H020LH06 1.0 g/l
Sibver [Agh 2023107 /06 <1.0 gl
Arsenic [As) 202307 j05 <1.0 gL
Barkum {Ba) 202307 06 <3.0 gL
Benyllium {ia] P30T J06 <30 gL
Baren {B) 202302 /06 <5 /L
Cadminm [Cd) PAFETRE LS <20 g/l
Chromium |£r) 2023006 5.0 g/l
Copper {Cul 2307 E¥ N | ugyl
Tin (Sn} H023007 /06 <1.0 ugfL
Iran {Fa] 0307 06 = gl
Lithium LI 202302 06 <1 gL
Marganese (bn) 20230706 <1.0 il
Marcury [Hg] 0230L)06 010 ugiL
Maokybdenum [Mo) 0230706 <1.0 gL
Nickal {Mi} 02307 /05 <1.0 gL
Tolal phosplonous 202302 /06 <1y /L
Lead (Pb) 023072 06 <050 gl
Selenium ($e) 02302 06 <30 ugiL
Strantinm 5] PFE TR <1.0 gL
Thallium {11} P02 I07 06 “1.0 ugilL
T 2aniim (1] FOFETIVFN 3 <1y g/l
Uramiuna [U] 202302 /06 <1.0 gL
wanadium (v) 02307 o6 <30 g/l
Zne{Zn] 202302 /06 <70 gL
2175142 200 Spiced Blank Adurninuam (al) A0 06 a6 ]
Antimony {Sb) 202303 /05 as %
Sibver [Agh 2023107 /06 a0 b
Arsanie [As) 202302 /06 92 %
Barium (Ba) 202302 /06 91 b
Beryllivm {Ha] PO2302 A0 a3 %
Baren (B} 02302 /06 a7 ]
Cadmium [Cd) 202302 06 a2 %
Chromium [€r) H02307 /06 41 b1
Copper {Cu} e B %
T 50 HRI0L0G 94 %
Irarn {Fa] P FETIL a7 .
Page 1108 14 2023/02/1517:26
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Bureau Veritas Job i; C304330
Report Date: 2023,/02/15
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Agnico Eagle Mines Limited
Site Location:  MEADOWBAMNK DIVISION
Your PO. 8 OL-11B3515

Burdls WeitEs  Buréal VEmad

BEF MorilSe e Leide, Wile -Liaen, Duedber Canedh H4T 195

Sampler Initiaks: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)
aafar
Eatch Init  QC Type Paramater Date Analyzad Valug Recovery Units |
Lithium (Li} 2023/03/06 83 ]
Manganese [Mn) 20230306 B3 %
Mabybdenum (Ma) 20230206 a2 %
Mearoury (HE) 2023/02/06 100 o
Nickel [N{ 2023/02f06 a9 *
Phosphonus 20250206 a5 ]
Lead [Pb) 20220206 ] -
Selenium () 20230206 95 ]
Strontum (56 2023/03/06 3 L]
Thallra [T1] 20230206 a3 ]
Uranum (L) 2023/02/06 o %
Titaniurm (T 2023/02/06 B3 L
wvanadium (V] 2025/0206 H4 %
Zine {In) 2023/02/06 a1 %
i375142  IEOQ  Method Blank Aluminum (Al 2023/02/06 <10 ug/L
Antimony {5k} 20230206 1.0 uglL
Silver {ag) 2023/02/06 <0,10 ugll
Arsenic {As) 20230206 0,30 ugflL
Bariim [Ba) 2023/02/06 <2.0 upfL
Earyllium [Ba) 20230206 0,40 ugiL
Boron (B} 2023/02/06 <20 uglL
Cadamium (Cd) 20250206 <020 ugfl
Chromium (Cr) 20230206 <050 ugfL
Capper [Cu] 20230306 <0,30 ugfL
Tin [5n] 20230206 <10 ugll
leom {Feh 20230206 a6 uglL
Lithiurn [Li} 2023/02/06 =10 uglL
Manganese [Mn) 2023/02 06 <040 gL
Makybdeaum {Mo) 20230206 <050 uglL
Mercury [Hg) 20230206 <0.10 ugiL
Nickel [N] 2023/02/06 <1.0 ug/L
Fhosphaorus 20230206 <10 ugil
Lead [Ph) 2023/0206 <0, 10 ugfl
Selenium 52) 2023/02/06 <1.0 wgL
Strontum (56 20250206 <20 ugiL
Thallarn [T1) 2023/02f06 2.0 uglL
Uranum (U] 20250206 =1.0 ugilL
Titanium [Ti) 20220206 =10 ugiL
wvanadium [V} 2023/02/06 =3.0 [Fr
Zinc {Zn) 2023j02/06 5.0 uglL
2¥T5176 HGU  Spiked Blank Total suspen ded solics (T35} 2023/02/06 a3 ]
1375176 HGL Methed Blank Totalsmspended soldks (T35) 2023/02/06 1.0 mefl
2XISIXD BAG  Spiked Blank Total Organic Carbon 2023/02 07 108 -
FEFLTF.I) BaG  Method Blank Tatal Qrganic Carboan 02502008 02z, gl
ROL=0.20
237414 SEL  Splked Blank TEN Tetal Ejeldahl Nitrogen 2023/02/08 104 k]
4375434 SKL  Mathod Blank THM Total Kjeldahl Nitragen 20230207 <0,40 gL
2XT54BE HGU  Spiked Blank Tatal Disscheed Selids 2023/02f07 100 k]
JATSARR HGU Method Blank Tatal Diksokded Salus AORE02 07 <10 gl
2XIE516 LD Spiked Blank Nitrogen armmania (N-NHa+ and N-NH3) 2023/02f07 o4 ]
Jars16 L0 Method Blank Nirogen ammania (N-NH3& and N-NH3) 2023j0307 <000 mgfl
Page 12 of 14 2023/02/15 1726

Fell(513) 65000 Fiic (318 2359199 LESe difd IFab - 15546 o508
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Bureau Veritas Job §: C204330 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2023/02/15 Site Location: M EADOWEANK DIVISION
Your RO, #: OL-1183515
Sampler Initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT|{CONT'D)
e
Batch Nl O Type Parameter Date Anahyrad Wakie Recovery Lits
13703 OY3 QL Standard con I0F302008 00 %
2375603 OY3  Spiked Blank cop 2023/02/08 103 %
7375603 OY3  Spiked Blank DUR con HOP3 /0208 104 %
2375603  OY3  Method Blank cop 2023/02/08 <5.0 mgfl
3ITT OY3  Qf Standard con HRA/0215 100 %
1377173 OY¥3  Spiked Blank con 2023/02/15 13 %
197717 DY Spiked Blank DUP con 202302115 100 %
I O¥3 Method Blank con HIFIO2AS <50 mgfl

crivéria

ROL = Reportable Detection Limit

O Standard: & sarnple of known concentration prepared by an extemal agency under stringent conditions. Used as an independent check of method accuracy,

Spiked Blank: & blank matrix samplhe 1o which a known amount of the analyte, usually from a second source, has been added. Used to evaluate method acouracy.
Method Blank: A blank matrx containng &l reagents used in the analylical procedure, Used 1o entily laberatory contaminalion.
(1) Recovery or relative percent difference (RPD] for this parameter is outside control limits. The overall guality control for this analysis meets acceptakility

Bureia vertiss  BursauVertin  EED Aontbd d Laisa, Ville B -Launmt, Oedbec Carneda 4T 105

Page 13 of 14

2023/02/15 1726

Tob{S14) SEI-0000  Fic: (3140 4489080 Ui sard Iran 2 1-ETT-362-0006
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Bureau Veritas Job #: C304330 Agnico Caghe Mines Limited

Report Date; 2023/02/15 Site Location:  MEADCWEANK DIVISION

Your PO, 4: OL-1183515
Sampler Inftials: AG

VALIDATION SIGNATURE PAGE

The analytical data ard all OC contained in this report were reviewed and validated by:

h’},f Mz g

lenathan Fawvel, B.5c., Chemist, Montreal, Manager of Inorganics

r{#\-ﬁ ="
e

kY oy

Shu Tang, 2.5c. Chemist, Montreal, Analyst I

Boareau Ve Bas bue progeddures in place 10 guand aganst improgsr wse of Lhe slecinondc signature and have Lhe reguired “signatosies”, os per 1500EC 17025, signing 1he
reports. For Sorvice Group spedilic walidsion, please refer to the Valdation Sipnatures page if included, otherwise avalable by reguest. For Department specific
AnabysuSupervisor valdetion names, please rafer to the Test Sumimany section i inc uded, othensiie available by recuest. This repor is authorized oy (0). (1) responsible
Tar {2} (3} labwETory operatons.

Fage 14 of 14 2023/02/15 17:26

Furess Veritae  Raresme vt 859 Mantds de Las Wl S lsonent, Dpaher, Carads HET18C Tel (SILJAAS00E  faw (S14)4485000  Ligne cwd feae ) LATTACRINIE
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e
Yaur B0, #: OL-1183515
Your Project #; MEADOWBANK DIVISION
) Yaur COLC. ¥ n/fa
- Agrice Eagle Mires Limited
: csh
10200 route de Prefssac

| Rowyn -Noranda, QC
B Cenada Jo¥ 100
w Repart Date: 2023/05/26
= Report #: R2847093

Version; 2 - Partial
.
| E 15— P
J .
¥ Sample Matsix; Surface Water
" @ 5amples Received: 6
B bate  Dats
. Analyses Quantity Extracted Analyzed  Laborstory Method Analytical Method
| Total Alkalinity (end peint 4.5}-waters LTES 023/04/14 STL S0P-00038 5M 23 1320-B m
: Bniong in water HSA ARAA04015 STL SOP-00012 MA 00=-lons 13 RE m

‘Weak Acid Dissociable Cyanides-waters
Tatal Cyanide in waters
Cnemical Ouygen Demand

2023/34/19 2023/04/19 STL SOP-00035
20230419 FORF/04/20 STL SOP-00035
2023/04/20 2023/04/20 STL SOP-00009

MAG-CH1Z Rdm
MAIDO-CH 1.2 R4 m
MA3L1S-DC0 1.1 R mi

! Conductivity In waters NSA 2023/04/14 5TLS0P-00038 5M 23 I510-Bm

¥ Cyanates In waters Nf& FO23/04725 STL SOP-00010 MA315-CNO 1.1 R3m
Dissahved Qrgaric Carbor (2] 20230415 2304116 STL S0P-00243 S8 23 5310-Bm
Flueride in waters A 20230414 STL S0P-00038 5M 23 4500-F m

] Flucride in waters /A FORE04/17 STL SOP-00035 5M 23 4500-F m

" Total Suspended Solids 2023,/04/17 2023/0419 STL SOP-00015 MAI04-5.5. 2.0 m

1 Hsgabved Metals (Low LD)-Filterad at BY Nfa 30420 STL SOP-00062 MA 200061 1.2 BT m

¥ Disscived Metals (Low DL) site filtered NSA 2023/04/21 5TL S0P-00062 MAZO0-MEL 1.2RT m

= Total Extractable Metals 2023/04/20 2023/04/21 STL SOP-00062 MAZO0-MEL 1.2RT m

= Total Extractable Metaks 2023/04/20 2023/04/24 5TL SOP-00062 MAZO0-NEL 1.2RT m

L R T L L T I TE U T R )

|| Ammonia Nitregen in water LI 2023/04/20 STL SOP-00040 MAZCO-N 2O RZm
> MEtrates NO3-), NitritegNO2-)-water A FORAM4ME STL S0P-00014 MA A00-ons 1.3 RE m
pH i water N/& 2023/0414 STL S0P-00038 MAI00-—pH L1R3I M

w ‘Orthe Phosphate-water LY 2023/04/14 STL SOP-00003 MAGO3-PF 11RI m

* Total Dissclved Solids 20230417 H23/04/18 STL SOP-00050 MAL15=5.0. 1.0R4 m

[ Thiccyanates-water /A 2023/04/25 STLS0P-00010 MA304<dons L1R1 m

s Thicsulfates-water NfA HO23/04/26 STL S0OP-00010 MA304-lens 1.1 Rl m

v Tat. Kjeklah Nitrogen| calculation|-water 2025/04/19 2023/04/19 5TL S0P-000TT MOETOTNUT-ES516v1.3

. Total Organic Carben-water (3| Hj& 023/04/16 STL S0P.00243 M1 23 5310-B m

o Mitrogen (total aveilable) (1) 022/04719 FRIA/1S ABSOP-000 SM 244300-NCm
2023/04/19 H023/04/20 ABSOPO0093 SM 24 4500-NCm

¥ Ntrogen (total avedlabie) (1]

Remarks:

Buresau Veritas is accredited to ISOYIEC 17025 for specific parameters on scopes of accreditation, Unbess otherwise noted, precedures used by Buresu
Veritas are based upan recogrized Pravindial, Federal or LIS methad compendia such as COME, MELCE, EPA, APHA,

Page 1o 20

Boreha Varnes  Revais Verts BB Notds $i Lists, Vile Sdsamen, Quabes, Conids HATLPE  Tal (558 MR0000  Fiw (G00 MLH1  Lgre ssra trae | LATR063-063%
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Ny
mamra
Your PO 8z (-1183515
Your Project @ MEADOWBANEK DIVISION
Your C.OC. ¥ nfa
Attention: Thomas Genty
Agnico Faghe Mines Limited
csh
10300 route de Preissac
Rouyn -Noranda, OC
Canada JO 1C0
Report Date: 202305/26
Report #: RZ8470093
Version: 2 - Fartial
CERTIFICATE OF ANALYSIS — PARTIAL RESULTS
BUREAU VERITAS JOB fi: C315520
Recelved: 2023/04/14, 08:10

All wark recerded hereln has been done in accordance with preceduras and practices ordinarily exercised by profassionals In Bureau Veritas' profession
using accepted testing mathodologles, quality assurance and quality control procedures (except where otherwise agreed by the dient and Bureau Veritas in
writing). All data is in statistical control and has met quality contrel and method performance criteria unless otharwise noted. All method blanks are
reported; unless indicated otherwise, associsted sample data are not blank corrected. Where asoplicable, unless otherwise noled, Measurement
Uncertainty has not been actounted for when stating conformity to the referenced standard,

Bureau Verltas Nability is imited to the actual cost of the requested analyses, unless otherwise agreed in writing. There is no other warranty expressed or
implied. Bureau Veritas has been retained to provide analysis of samples provided by the Clent using the testing methodology referenced in this report.
Interpretation and use of test results are the sole responsitélity of the Client and are not within the scope of services provided by Bureau Veritas, unless
othenwise agreed in writing. Bureau Veritas is not responsible for the accuracy or any data impacts, that result from the information provided oy the
customer or their agent.

Solid sample results, axcept blota, are baced on dry welght unless otherwise Indicated. Organic analyzes are not recovery corrected excapt for [1otope
dilutien rmethods,

Results relate to samples testad. When sampling is not conducted by Bureau Veritas, results relate to tha supplied samples tested,

This Certificate shall not be reproduced except in full, without the written approval of the laboratory.

Feference Methad sulfix “m” indicates test methods incorporate validated modifications from specfic relerence methads 1o improve perlanmance,

{1} Thiis test wans pevfioarned by Buseau Vesitos Calgary, 4000 10 58 NE |, Calgary. AB, T2E 6P8
(2} DOC preseritin the sarmple sheuld be considered a3 non-purgeable DOC
(3} TOC present in the sample should be considered as nor-purgeable TOC

Mate: Al paramebes incbudied in the present certilicate are scoredited by U MELCC wnless stated of s wise,
LY Teeis Moran

gl e
Encryption Key 16 Fay 2021 D¥ 4.

Mease dirset 21l questions regarding this Certificate of Analysis to:
losue Moran, Project Maneger

Ermail: jo5 uemaor an s eauver|ias.oom

Phane# |514) 9485001

Bureau Vertas has procedures in place 1o guard agaimt improper uee of 1
Far Service Group specific validation, please refer to the Valdation Signatures page if induded, otherwise available by requeest. For Department specific Aralyst/Supernvisor
walidation narmes, please refer 1o the Test Summary section if included, otherwite avalable by request, This repoct is authariced by Aglain Yarwakis, General Manager responaible
fox Cuebec Ernvinonimeental labwor atory operations.

Page o8 20
Buread deree  Buress vemas 55D Monnde de Leise Wik -launess, Oedbec Canads HAT 1P TebChid)4d-200i  Fax (504 440080 L e ines o LETT-AGE-S80G
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Bureau Veritas Job #: C315520
Report Date: 2023/05/26

Agnico Eagle Mines Limited

Clignt Project £: MEADOWEANE DIVISION
Your PO OL-1183515
Sampler In‘tials: AG

DISSOLVED METALS (SURFACE WATER)

[Bureau veritas ID LP161E LP1514 LP1515
|Sam pling Date 20230413 H0F3/04013 2023/04/13
ICOC Number nfa n/a n'a

Unilts Mwn\;ifm FEED MBEBR | RDL | C Batch | TREATED WATER | RDL | OC Batch
laluminum (al) ugfL <10 <10 10 | 2382196 <10 10 | 2390974
lAntimany (58] uE.“L 18 13 1.0 | 2352186 €1 1.0 | 2390974
|Silver [Ag) T ug/l <010 <010 Q.10 2352126 =0.10 0.10) 2290974
larsenic {as) ugfl 210 &1 Q.30 2382186 L | 0.30) 2390974
Eariurn | Ba) ugfL =3 61 20 | 2382158 32 2.0 | 2390974
Beryllium (Be) t ugfl <040 <040 |0.40| 2352188 <040 0.40| 2350574
|Eis-mlI-{Bi]+ ugfl <0.25 <0.25 0.25] 2352196 <0.25 0.25] 2390974
[Beran (B) ugfL 390 430 20 | 2382196 260 20 | 2390974
Cadmium [Cd] uE.“L <0.20 <020 0.20] 2382156 <0.20 0.20) 2350974
Calcium {Ca) ug/l S20000 S10000 300 | 2352126 350000 300 | 2390974
Chrormium [Cr} ugfl 050 0.53 Q.50 2382186 =050 0.50) 2390974
Cobalt [Co) ugfL 760 760 0.50| 2392196 560 0.50] 2390974
Copper (Cu) 'ug.n 16 18 0.50| 2352186 1.2 0.50| 2350574
[Tin (5n) # uglL <1.0 <1.0 10 | 2352196 2.1 1.0 | 2390974
Iron {Fe) ugfL <60 <B0 60 | 2382196 <0 &0 | 2390974
Lithium {Li} * uE.“L <10 <10 10 | 2392186 <10 10 | 2390974
Magnesium Mgl ugll 27000 28000 100 | 2352126 21000 100 | 2290974
Manganess (Mo} ugfl a2 12 Q.40 2382186 2.7 0.40) 2390974
Matybdenum (M) ugfL 130 110 0.50| 2392196 B0 0.50] 2320974
Mearcury {Hg) ugfl <010 <010 |oao| 2352188 <010 010 2350574
Mickel {Mi) ugll 220 1.3 10 | 2352196 11 1.0 | 2390974
Phosphorus ugfL <10 <10 10 | 2382196 1100 10 | 2390974
Lead (Po) ugfl <010 <010 0.10] 238315¢ <0.10 0.10) 2320974
Fotassium (K] 1 ug/l 240000 2E0000 100 | 2352126 150000 100 2390974
salenlum [5e) ugfl 210 210 10 | 23821568 A4 10 | 2390974
[silleen (S0} T ugfL 2400 2600 100 | 2352196 2200 100 | 2320974
Strontium (S} t ugfl 2100 Falss) 20 | 2382186 1600 20 | 2380574
|Sedium (Na) ug'L BO0000 BEO00O 100 | 23921596 SE0000 100 2390974
[Thallium (Ti) + ugflL <20 <30 20 | 2392186 <20 2.0 | 2390974
Liranium (L) ugfl 14 a6 1.0 | 2352196 13 1.0 | 2390974
[Titanium (Ti} * ug/l <10 <10 10 | 2352196 <10 10 | 2390974
Varadium (V) t ugfL =20 =20 20 | 2382196 =20 2.0 | 2300974
Zinc (Fr) ugfL 8.7 EX 50 | 2382186 5.0 5.0 | 2320974
[Zircondum {Zr} ugll <050 EC A [ FEC R <050 0.50] 2350574
RN = Reportabla Detection Limit
QC Batch = Quality Control Batch
T Parameter 15 not accreditable

Page 3of 20

Burway Varfan  Boresu Vvt S Monkde de Liena, Wille Sl srent, Chafber, Canada W4T 124
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Bureau Veritas Job #: C315520
Report Date: 2023/05/26

Agnioo Eagle Mines Limited

Client Project #: MEADOWBANEK DIVISION
Your RO, #: OL-1183515

Sampler Initials: AG

DISSOLVED METALS (SURFACE WATER)

|Buresu Veritas ID LF1613 LP1614 LPLE1S
[sampling Date 2023/04/13 | 2023/04/12 2023/04/13
COC Number n'a nfa n/a

Units MWHTER FEED MEBR | ROL | QC Bateh | TREATED WATER | RDL | QC Bateh
[sultur (5) + [ugn]  @socoo | esoooo Jscoo] 23ezies|  wroooo [ oo 2zecsia
[RDL = Reportanie Detection Limit
"QC Batch = Quality Control Batch
t Pacameter is not accraditable

Poge 4 of 20 2023/05/26 0932

oty Verlin  Buick: Vel 330 Montee de Lede ville 2 Limrenl, Oedbec. Caneda A4T 1P

Tel:(514) S30-8000  Fax: (5081 450290 Lagse dhbd dram ; 1-807-050 0906
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Burgay Vet KO Ndontig dd Leise, Ville B Launm!, Qedbec. Carbde W4T 195

Tak: {514 S&8-9007

Ficc: (5140 4483199

Bureau Veritas Job #: C315520 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2023/05/28 Cliant Praject #: MEADOWBANK DIVISION
Your PO, # OL-1183515
Sampler Initiak. &G
TOTAL EXTRACTABLE METALS [SURFACE WATER)

|Iumu Varitas ID LP1613 LP1514 L1515

sampling Date 2023/04/13 2023/04/13 2013/04/13

COC Number nfa nfa nfa

Unikts ““ﬂ‘:;“ ER | koL | ac Baten| FEED MeBR | ROL | TREATED WaTER| ROL | Qg Bateh

Alurninuim (Al ug/L 14 10 | 2390042 <10 10 <10 10 | 2392053
Antimony [5b) uifl 18 10 | 2392042 14 1.0 5.9 10 | 2392053
Silver (Ag) ugfL <10 1.0 | 2392042 =10 1.0 <10 10 | 2392053
Arsenic {As) ugfl 150 1.0 | 2352042 6.4 1.0 5.9 10 | 2252053
Bariurn [Ba) ug/L 59 20 | 2392042 &5 2.0 45 10 | 2392053
|Beq-|||um [Be] ug/L 2.0 20 | 2392042 2.0 2.0 =10 20 | 2392053
[n'nmurh (Bi) Tt ugfL 1.0 1.0 | 2392042 =10 1.0 €10 10 | 2292053
Boron (B) ug/L 3 50 | 23w2042 30 50 240 50 | 2397053
Cadmivm (Cd) ugfL 0,20 0.20| 2392042 20,20 0.20 <0.20 0.20 | 2392053
Calcium {Ca) * ug/L 480000 S00 | 2392042 430000 00 330000 500 | 2392053
Chramium (Crj uifL <5.0 S0 | 2352042 <5.0 5.0 <5.0 50 | 2392053
Cobalt (Ca) uglL 720 10 | 2392042 Te0 1.0 620 10 | 2392053
Coppear (Cu) ugfL 16 1.0 | 2352042 55 1.0 4.1 10 | 2392053
Tin (5n) ugfl <20 20 | 2352042 <2.0 2.0 3.0 20 | 2352053
Irsn (Fe) ug/L <80 B0 | 2392042 <Bil B0 <60 60 | 2392053
Lithiven (LD} 1 ugfL <10 10 | 2302042 <10 10 <10 10 | 2292053
kiagnesium (Mg) * ugfl 24000 1000 | 2352042 JE000 100 21000 100 | 2392053
Manganese (Mn) uifL i3 10 | 2392042 13 10 4.2 10 | 2392053
Mercury [Hg) ugfL 0,10 0.10| 2392042 =0,10 0.10 0,10 0,10 | 2392053
Molybdenum [Ma) ug'L 120 1.0 | 2352042 110 1.0 BE 10 | 2392053
Mickel [MNI) gL 200 20 | 2392042 2.7 2.0 <20 20 | 2392053
Total phosphorous g/l 11 10 | 2352042 <10 10 1800 10 | 2292053
Lead (Fh) ug/L <0,50 050 2352042 0,50 0.ED <0.50 050 | 2353053
Potassium (K] ugfL 220000 500 | 2392042 | 220000 00 180000 500 | 2392053
Selenium (5] ug/L 200 20 | 2392042 220 0 110 30 | 2392053
Sodium (Ha) ug/L SO0000 SO0 | 2392042 B50000 00 BS0000 S00 | 2392053
Sulphur (5] uifL 30000 1000| 2392042 330000 | 10000 00000 10000 | 1392053
Strontium (5r) 1 ug/L 2100 20 | 2302042 2200 2.0 1700 20 | 2392053
Thallium |TT) uE.r"L <20 20 | 2392042 <2.0 2.0 <2.0 20 | 2392053
Tiankum [T7) +4 ug/L =10 10 | 2392042 =10 10 =10 10 | 2392053
Uranium (L) T+ ugfL 12 10 | 2302042 9.3 10 20 10 | 2392053
Wanadium (W) ugfl <20 20 | 2392042 <20 20 <10 20 | 2292053
Zinc (Zn) [T <7.0 7.0 | 2592042 7.3 7.0 11 TO | 2392053
RDL = Repartable Detection Limit

QC Batch = Quality Control Batch

t* Parameter is not accreditable

T Parametar it not accredited

Page 5 of 20 2023/05/26 %32
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Bureau Veritas lob & C315520 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2023/05/26 Client Project #: MEADDWBANK DIVSION
Your PO, &: OL-11B3515
Sampler Initials: AG
TOTAL EXTRACTABLE METALS (SURFACE WATER)
|Hurm1l'ldlli 1] LF1613 LF1al4 LP1615
Sampling Date 20310413 2023504 13 2023/04/13
COC Number nfa nfa n'a
Units SI'TER RDL | QC Batch | FEED MBER | RDL | TREATED WATER | RDL | QC Baich
[zirconium gzr) Tt [ g 5.0 | 5.0 [z3om0a2] <50 [ 50 ] 5.0 | so [2392053
[ROL = Repartable Detection Limit
QC Eatch = Quality Contral Batch
+4 Pararneter is not accreditable
Page & of 20 I023/05/26 0932

Fushin Veritin  Mofeiu Verksn  BEY Wisntés de Lisvie, Ville B-Licrent, Crafbe, Canada MeT 152
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Bureau Veritas Job #: C315520
Report Date: 2023/05/26

Agnioo Eagle Mines Limited

Client Project #: MEADOWBANEK DIVISION
Your RO, #: OL-1183515

Sampler Initials: AG

CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)

IBI.IIII.I Verltas ID LF1613 LP1614 LP1614
|sarnpling Date 2023f04/12 | 2003704713 2023/04/13
COC Numbar n/a n/a n'a
FEED
Units: RAWHH:I';TER FEED MBBR MBER ROL |QC Batch
Lab-Dup
coo mg/L 370 340 WA 5.0 | 2392047
Conductivity msfem 51 54 NfA 0.0010| 2390854
Cyanate [CNO-) mgL 075 42 N/fA 0,050 | 2393049
Dissolved organic carban t mg/L T2 72 WA 1.0 | 2390881
Fluaride [F) mg/L 012 <010 A 0,10 | 2390864
Nitrate (M) and Mitrite(N) mgiL 15 15 A 0.0 | 3390823
Mitrates {N-NO3-) mgL 15 15 NiA 00 | 2390823
Nitrites (N-NO2-) meL 025 .70 N/A 0.20 | 2390823
Nitrogen ammonia (M-NH4+ and N-NH3) | mgiL 57 [£1] N/fA 0.10 | 2392139
Orthophasphate (P} ML <0050 <0050 NfA 0.050 | 2390849
pH pH 718 7.56 NfA Mfa | 2390831
Thiccyanate mg/L 280 260 WA 8.5 | 2393051
Thicsuliate mg/L £1.3 1.3 NAA 13 | 2393416
TN Tatal Kleldahl Nitragen mg/L MfA 150 150 4.0 | 2391922
Total Cyanide (CN) Mg 01z oz MiA O30 | 2391820
Tatal Qrganic Carbon mg/L BE& B3 NiA 1.0 | 2390868
Weak Acid Dissociable Cyanide [CN-) me/L 0.084 0.0 N/A 0.0030] 23915819
alkalinity Tatal (as CaC03) pH 4.5 ¢ misL 110 65 NfA 10 |2330855
|Bromide {Br-) mel 2.3 2.8 NiA 1.0 | 2330824
Chlaride (CI} mglL 240 240 NiA 0.50 | 2390824
sulfates (S04) mg/L 2100 2300 NfA 5.0 | 2390824
Tatal Dissolved Salids mg/L 3000 A4100 NJA 10 2390982
Tatal suspended solids (T35 11;-'\. <20 a0 WA 2.0 |31391178
|ROL = Regortable Detaction Limit
0OC Batch = Quality Cantrol Batch
M4 = Not Applicable
t Parameter is not accreditable
Page 7 of 20 20230526 0932
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Bureau Veritas Job #: C315520

Report Date: 2023/05/26

Agnioo Eagle Mines Limited

Client Project #: MEADOWBANEK DIVISION
Your RO, #: OL-1183515

Sampler Initials: AG

CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)

249

|Ilmu\f|ruu (o] LP1615 LF1615 LP1G16G P17
Sampling Date 2023/04/13 2023/04,/12 2023/04/13 202304113
COC Mumbar nfa nfa nfa nfa
NREATEL R15CM R2 MIT

Units | TREATED WATER m RDL REACTOR REACTOR RDL |QC Betch
coD mgfL 170 MA 5.0 N/A MN/A 5.0 | 2352047
Conductivity mS/em 5.0 N/A 0.0010 N/A N/A 0.0010| 2350854
Cyanate [CNO-) mgfl <i0,050 MNia 0.050 3.7 =0,060 0.050 | 2353049
Dsohed arganic carban t mg/L 23 s 040 MNSA M A D40 | 2380881
Flusride (F) mgfL <010 N/A 0.10 N/A N/A 010 | 2320854
Nitrate (M) and Mitrite{N) mg/L 0.22 nSA 0,20 /A /A 020 | 2380823
Nitrates (N-NO3-) mgfL <0.20 N/& 0.20 NiA N/ A 020 | 2390823
Hitrites [N-NOZ-) mefL 0.22 Ma .20 N/A /& 020 | 2320823
Nitregen ammonia (N-HH4» and H-NH3) | mg/fL 2.2 M 0020 N/A MN/A 0.020 | 2352139
Orthophosphate (P] gL 0.74 N/A 0.25 N/A N/A 0.25 | 2390849
pH pH 7.56 762 NfA N/A N/A N/a | 2390831
Thizcyanate mg/L <0.17 M/ 017 N/A M/ 017 | 2383479
Thiszulfate mgfL «0.13 N/A 0.13 N/A N/A 013 | 2393016
TEMN Total Ejeddahl Nitrogen mgfL 11 N/A 0.40 150 19 40 | 2391822
Total Cyanice [CM) mefL 0086 MNiA 0.0030 /A /A N/& | 2381820
Total Organic Carbon mgfL 35 M 1.0 N/A N/ Mg | 2390868
‘Weak Acid Disseciable Cyanide [Ch-) me/L 0.056 NSA QL0030 /A N/A NfA | 2351819
Alkalinity Total {as CaCO3) pH 4.5 ¢ mefL 380 380 1.0 NiA N/ A N/& | 2390855
Bremide {Br-] mg.fL 23 N 1.0 N/& NJA Mja | 2320824
Chloride (CI] me'L 220 NSA 050 N/A N/A NfA | 2350824
Sulfabes [S04) mfL 2200 MSA 5.0 N/A MN/A NjA | 2350824
Total Dissalved Sxids mg/L 4000 N/A 10 N/A N/A N/a | 2390082
Total suspended salids (T55) mg/L 22 WA 20 (EY A& MN/& | 2391178
RDL = Repartable Datection Limit
QC Batzh = Quallty Cantrel Bateh
H/A = Not Applicable
t Parameter is not accreditable

Page 8 of 20 202310526 0932
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Bureau Veritas Job #: C315520
Report Date: 2023/05/26

Agnioo Eagle Mines Limited

Client Project #: MEADOWBANEK DIVISION
Your RO, #: OL-1183515

Sampler Initials: AG

CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)

[Buresu Veritas ID LP1618
{sampling Date 2023/04/13
ICOC Number nfa
R3 DENIT

Units REACTOR ROL | OcC Batch
Com mg/L 530 5.0 | 2392047
[TKN Total Kjeldahl Nitragen mg/L 5 0,40 | 2391922
RO = Reportable Detection Limit
Q€ Batch = Quality Control Batch

Page 9 of 20 2023/05/26 0932
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Bureau Veritas Job #: C315520

Report Date: 2023/05/26 Chient Project #: MEADOWERANK DIVISION
Yeur PO, 7 OL-1183515
Sampler Initials: AG
SUBCONTRACTED ANALYSIS (SURFACE WATER)
|Bureau Veritas ID LP1614 LP1E1S LP1516
[sampling Date 202%/04/13 2025,/04/13 2025/04/13
LCOC Number rfa n/a n/a
R15CN
Units| FEED MBER | RDL| QC Bateh | TREATED WATER | RDL | OC Bateh g |FOL/0cEath

[pitrogen ny [mgr] 130 [20]2392823] 1 Jo.20] 2302834 ] 130 [ z0] 2392833
|ROL = Repartable Detection Limit
2C Batch = Quality Control Batsh
I Farameter is not accreditable

hurﬂu Weritas ID LP1617 LPiGLE LP1618

[sampling Date 2023/04/13 023/04/13 2023/04/13

COC Number nfa nfa nf'a

R3 DENIT
R2 NIT R3 DINIT
Units REACTOR ROL| QC Batch REACTOR REACTOR RDL) OC Batch
Lab-Dup

[Mitrogen (N] t [ e ] 120 [ 20] 2392833 ] 25 | 25 | 10] 2302834

ROL = Reportable Datection Limit

OC Batch = Quality Contral Batch

! Farameter s not accreditable

P*E 10af 20 mzmﬁoﬂ:sl

Agnico Eagle Mines Limited

Burway Varifan

Baram Wevitan

A Mantde de Liene, Wille Sl arent, Dafber, Canads BET 195 Fal: [914) S4R-2001

Fam: (V1 3) SAR-EHEC

Ligras warv. B - L-ATE-403-9906
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Bureau Veritas Job i#: £315520 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date;: 2023/05/26 Client Project o) MEADD'WBANK DIVISION
Your RO, 8 OL-1183515
Samgler Initiaks: AG
GENERAL COMMENTS
Thiocyanates-water: Arrived unpreserved, preserved upon reception at the laboratory.:  LP161S
Cyanates in waters: Arrived unpreserved, preserved upon reception at the laboratory.:  LP1E1E

Tot. Kjeldah Nitrogen{calculationl-water: Arrived unpreserved, preserved upon reception at the laboratory.:  LPLE16
Witrogen [total avallable): Arrived unpreserved, preserved Upon reception at the labaratory:  LP1B16
Cyanates in waters: Amrived unpreserved, presensed upen reception at the laboratory:  LP1617
Tot Kjeldah Nitrogen({calculation)-water: Arrived unpreserved, preserved upon reception at the laboratory:  LP1ELT
Nitrogen [total available): Arrived unpreserved, presarved upan reception at the laboratory.:  LP1617
Chemical Cooygen Demand: Arrived unpreserved, preserved upen reception at the laborstory.:  LP1G18
Tot. Keldan Niagen|calculation)-water: Arrived unpreserved, preserved upon reception at the laboratany:  LPLG1E
Witrogen [total available): Arrived unpreserved, preserved upon reception at the laberatory.:  LP1618
DISSOLVED METALS [SURFACE WATER)

Reported detection limits are multiplied by dilution factors uzed lor sample analysis,
Sample LPLE1S was filtered in the laboratory prior to analyzing for metals.

TOTAL EXTRACTABLE METALS (SURFACE WATER)
Reported detection limits are multiplied by dilution factors used for sample analysis.

CONVENTIONAL PARAMETERS [SURFACE WATER)
Reported detection limits are multiplied by dilution factors used for sample analysis,

Witrates: Due to the sample matrix, 3 better detection limit cannot be reported. LP1615
TOC < DOC : Both values fall within acceptable RFD imits for duplicates and are lkely equivalent. LP1613, LF1614
Thicsu fate: Detection limit raised due to matrix interference. LP1613, LP1614

Risults relate only to the items tested.

Page 11 61 20 2023/05/26 0%:32
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Bureau Veritas Job i#: £315520
Report Date: 2023/05/26

253

Agnico Eagle Mines Limited
Client Project 8: MEADOWEANK DIVISION
Your RO, #: OL-1183515

PoresuVerEse  Bareas Veritss B8R Monbis de Lsue, Vil Slsoneat, Oubtes, Cirads HAT 105

Samgler Initiabs: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT
AN
Batch Inin  0F Type Parameter Date Analyzed Value Recovery  Units
2350823 KIS Spiked Blank Nitratee (M} and Nitrite{M) 2023/04/15 101 E
Nirares (N-M0E-) RS 100 "
Nitritos (H-NO2-) 2023/04/15 102 "
2300823 K15 method Blank Witrate (Whand NitrivelH) 2025015 <0020 TN
Nitratas {N-NOE-§ 2015 <0020 wEfl
Nitrites [H-NO2-) 2023/04/15 <0020 gl
2300824 K15 Spiked Blamk Eromide (Br-) 2015 102 E
Chleride (LI} 2023/04/15 100 "
Sullates (504} 2023/04/15 99 E
2300324 KI5 Mathod Blank Bromade {Br-) IS il mgfl
Chleride (LI} 2023/04/15 <0050 mgfL
Sulfates (S04) 2025/04/1% 0.5 mgfl
2300331 Al Spiked Blank EH 2023/04/14 1ok ®
2390843 (L0 OC Stamdard Orthophosphate (P} 2025/04/14 a7 k]
2300849 CL Spikisd Blank Orthophosphate (P} R4 a8 %
2390849  €LO  Method Blank Orthophasphate (P} 2023/04/14 <0050 mgfl
2390454 I Spiked Blank Conductivity 202504 14 10z k]
2390354 Al Mathod Blank Conductivity 202304714 “0.0010 msfcm
2380855 a1 Spiked Blank Alkalinity Total {as CaCO3) pH 4.5 2025/0414 97 H
2390855 Al Mathod Blank Aleabnity Tatal {as CafO3) pH 4.5 L0514 <10 gl
23908 64 Al Spiked Blank Fluaride {F) 202304714 a9 H
FELRETEY A Method Blank Fluarnde {Fj 014 <, 10 gL
2300364 BaG  Spiked Blank Total Grganic Carbon M2 0AN1% 10% %
2390368 BAG  Method Blank Total Organkc Carbon 023j04115 0.44, g/l
ACL=0.30
2300381 BAG  Splked Blank Dissohed orgamic carbon H023/0a 16 106 %
2330381 BaG  Method Blank Dissohved orgamic carbon 230416 0.45, gl
RDL=0.20
2300074 IEQ  Spiked Blank Aluminurm [AR 2023/04,/20 114 ®
Antiamony [Sb] 2023 /04,20 11% E
Sikver (Ag) 020 10% %
Arsenic [As] 2023/04/20 106 %
Barim (Ba) M2jfoafo 115 %
Beryllium [Ba) 2023j04/20 10k %
B rmuth {Bi) 025040 108 b
Enran (H] R0 110 %
Cadmium (Cd] 2023/04/20 106 %
Calchum (Ca) 2025/0af20 108 k]
Chromium {Cr] 202304720 101 N
Cobalt [Co) 2025/0420 101 H
Cappar [Cu) I23j04720 a6 %
Tin |%n) 20230420 111 H
lron (Fa) M023j04/20 108 %
Lithiumn {Li] H023/04/20 102 N
Magnesium [Mg] W0z3foaf0 110 %
Manganess |Mn) HIDEJ0A20 104 %
Molybdenum [Ma) H023/04f20 110 "
Mercury (Hg) 3o 99 ]
Nichel (Nj H033joaf10 a9 '.H-
Fhosphorus 20230420 110 k]
Laad (Fb) Hajoafio 104 L
Page 12 of 20 2023/05/26 0532
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Bureau Veritas lob & C315520 Agnico Eagle Mines Limited
Report Date: 2023/05/26 Cllent Froject #: MEADDWEANE DIVISION
Your RO, & OL-1183515
Sampler Initials: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)
Afar
Eatch Init o Type Paramaeter Date Anabyred Walue Racovery Units.
Patassiam (K] 0230420 1o ]
sebeniam (s 0250820 1o %
Silican (5i) 20030420 105 ]
Strontiurm [5r) 20230420 L] *
Sodmm [Ma) H023/04,/20 1o =
Thallium [T 2023/04/20 106 N
Uranium (U} 202304120 [l %
Teanium [Ti) 20230420 105 E]
Vanachum (V] 02304120 105 %
Zing [In) 203304,/20 e ]
Zireonisrm (Tr) 02304120 11z ®
Sulfur [5) 202304120 111 ]
2390974 ZEQ  Method Blank Ahsminum (A 20230420 <10 ugL
Antimoeny [Sk) 202504120 <1.0 uglL
Silver (hg) 2023j04/20 <010 gl
Arsenic (As) 2023/04/20 <0.30 ugL
Barium {Ba) 2023/04120 3.0 uglt
Baryllium (Ea) 2023/04/20 <040 ug/L
Bismuth [6i] 023/0a120 <025 ugl
Raoron (#) 0330420 L] ugfl
Cadmiurn {Cd) 02304120 =020 gl
Calciumn {Ca) 0230420 <300 uglL
Chromiam (Cr) 0230420 =050 uglL
Cobalt (Co) 2025/04/20 =050 ugll
Copper [Cu] 202304120 <050 ugfL
Tin {%n) 2023/04/20 1.0 uglL
Iren (Fub 202%/04/20 =5 ugfL
Lithim (L]} 2023/04/20 <10 ugL
Magnesium (Mg} 2023/04/20 <100 uglL
Manganesa [Mn) 0330420 <[40 ugfl
Malybdenum (Mo] 20230420 =050 ugfL
Merouny (HE) 0230420 <030 ugl
Nickel [Ni] 0230420 <1.0 ugl
Phespharus 0230420 =10 uglL
Lead [P 20230420 <010 ugL
Potassium (K 2023/04/20 <100 uglL
Sedenium [Se) 202504120 =1.0 uglL
Silicen (Si) 2023/04/20 <100 uglL
Strontium (5r) 023/04/20 <i.0 ugfL
Sodimm [Na) w0a3fafin <100 ugflL
Thallium [TT 20230420 “3.0 ug/L
Uranium (U} 02304120 <1.0 ugfl
Teanium [Ti) 03304120 Esli) ugfL
Varadium (V] w2304 20 <20 uglL
Zine (Zn) 0230420 5.0 ugiL
Zireonisrm [Ir) 20230420 =050 uglL
Sulfur [5) 20250420 5600, ugL
RO =500
3390983  KME  SphodBlank Total DEsobeod Solids 1023/04/18 103 M
2390382 KME  Method Blank Total Dsobeed Soliks 02304118 =10 mefL
3391178 WEH  SphedBlank Total suspan ded solids [T55) 02304019 100 L]
Page 130120 2023/05/26 0%32
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Bureau Veritas Job 8 C215520
Report Date: 2023/05/26

255

hgnico Eagle Mines Limited

Client Project # MEADDWEANK DIVISION
four PO, & OL-1183515

Sampler Initials: AS

QUALITY ASSURANCE REPORT{CONT'D)

Fussau Vermss  Buress Veriss  RES Rloevids 4 Lsscs, Wilks Srdainest, Dusbbar, Simsda BT 155

aafac
| Batch Init G Parameter Date Analveed Value Fecovery Units
1301178 VEH  Method Blank Todal suspaerced solids [TSS) 2023004719 <20 mEfL
2318149 AMB  Spiked Blank Weak acid Dissociable Cyanide [CN-) 20230419 a5 H
2591819 ANB  Method Blank Wieak acld Disociadie Cyanide (CN-) 2023004719 <0030 mEL
23G1RHY C¥U Spiked Blank Total Cyaniche (CN] 20230420 103 b
23H16Hy C¥) Method Blank Total Cyaniche (CH] 20230420 =0.0030 mgfL
301932 SEL Spiked Hlank TEN Total Ejpicdanl N rogen PARENL TR 102 k-
2301932 SKEL Method Blank TEM Tetal Kjoldah| Naragen 20230419 A0 ML
TIO20A2 ATT  Spiked Blank Abirminunm (Al 202300421 98 b
Antirany {Sh) FATET TR 108 %
Sitver (Agl 20230421 105 H
Arsenic [As) 20230421 100 b
Bariarn (Ba) 202304121 103 *
Beryllium (Be) 2023)04/21 105 *
Hesmuth (B 20230041 59 ®
Boren (B} 20330411 112 %
Cadrnium {Cd| 20230421 103 H
Cabrium {La) FAFET TS plir} *
Chroméum (Cr} 2023/04/21 103 *
Cobalt {Ca) 20830421 101 ]
Coppar {Cu] 203304 11 ] L]
Tin {Sn} 2083041 07 H
ron (Fi) 2023/04/21 104 %
Lithirm (LI} 2023004731 104 H
Magnesium (Mg} 2023041 100 *
Manganese [Mn) FATETE T 14 *
Mercury [Hg) 202304721 107 %
Molybdenum |Mo) 202304721 103 X
Mickel [Ni] FARENL TR 100 k3
Total phospharous 20230421 o %
Lead (PB) 2023004721 100 ®
Potassuim (K} 20230471 oB k-
Selenium {Se) 20230421 1M H
Sadum (Ma) 2023421 103 *
Sulphur (5) 20230421 o0 Si
Sarontim {5 20230421 106 H
Thallwem (1] PARENLETES] 1 k-
Titanwrn [Ti 202304121 103 *
Uramiam [U) 20230421 "
Wanadnam [V} FATET TR j ] %
Zine [Zn] 20230421 H
Zrcankim (2r) 202304 2L ov *
1302042 ATT  Mathed Blank Abuminum (AT 20130411 <10 ugfL
antimany {5h) 2023/04/21 <10 ugfi
sabver (Ag) 20230041 <10 g
Arsonic [As) 2023/04/31 <10 ugit
Barium (Ea) 0230421 <10 ugfl
Beryllium [He) 2003041 <10 ugfl
Bismuth (Bi) 208304 <10 ug/L
Baren [B) 20230421 =50 ugfi
Cadmium {£d) 202304721 <00 ugil
Cabcium {Ca) 202304721 00 ugfi
Page 14 of 20 030526 DEcal
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Bureau Veritas Job W C315520 Agnico Eagle Mines Limited
Repart Date: 2023,/05/26 Client Project & MEADOWBANK DIVISION
Your BO. # OL-1183515
Sampler initiak: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT[CONT'D)
aafac
Batch Q0 Typa Farameter Irate Anaiyzed Wale Reroveny Units
Chromimm (Cr) 2023joafa1 5.0 ug/L
Cobalt {Col 2023j04/21 <10 uglL
Copper [Cu) 013 /0411 1.0 gL
Tin [5n] 20230421 =20 ugiL
lren {Faj 202304721 <l ugiL
Lithium (Li} 2023joaf21 <10 ug/L
Magnasium (g 202304721 <100 ugll
Manganese [kn) 2023/04 21 =1.0 ug/L
Marcury [HE) 0230421 <0,10 ug/L
Mabybdeaum {Ma) 2023/04,21 =1.0 uglL
Nickel [N 20230421 <20 ugiL
Total phaspharous 20230421 =10 uglL
Lead [Ph) 2023/04/21 =0.50 ugiL
Patassium (K} 2023j04/21 <500 uglL
Sebenium 5e) 20230421 =3.0 uglL
Socaium [Ma) 20230411 <500 ugflL
Sulphur (5] 20230421 <1000 wgL
Strontum (5r) 0230431 <3l ugiL
Thalliirn [T1) 20230421 2.0 uglL
Titanium (17 2025fuara <101 ugfl
Uraniurm (U] 2023j04/21 =10 uglL
Waradm (V] 20230421 3.0 ugilL
Zine {Zn) 202304 21 =70 uglL
Zirconum (Zr) 2023/04/21 =5.0 ug/L
2303047 D¥3 O Standard €on 023j0a 20 100 %
L C¥3  Spiked Blank o0 20230420 o943 ]
2390 O3 Spiked Blank DU on 202304,/ 20 103 %
i S C¥3  Methed Blank [l i} 20230420 5.0 mg'L
FECY ] spikid BLank Aluminum (Al A0250ar24 44 %
Antimony (5hb} 2023/04 24 110 L]
Silver (Ag] 20230424 100 %
Arsenic {As) 20230424 1l %
Barium [Ba) 2023/04,24 113 k]
Baryllium (Be) 2023/04,24 B1 %
Enrmuath [Bi) 20230424 104 ]
Beoron (B} 202304724 o4 L
Cadmium {£d} 202304724 %
Caloum {Ca) FIFETE NPT [ %
Chromium [Cr) 2023/04/24 %
Cabalt {Co) 023 fnafi4 93 %
Copper [Cu) 2023 /04,24 o7 %
Tin [5n] 2025/04,24 110 %
leen {Fe) 2023/04,24 102 %
Lithiwrn (LI} 20230424 L] %
Magnesium (Mg) 2023j04/24 95 L3
Manganese [Mn) 2023/04/ 24 b %
Maroury |Hg) 023024 104 L]
Mabybdenum {Ma) 20230424 103 ]
Nickel [N 0230424 100 %
Total phaspharous 2023f04,24 a1 ®
Liead [Ph) 02504724 ] %

Bunths VEILE  BuntiuVENME  BEF Mofles 0¢ Leide, Vike Lkaen, Duedber Canedh HAT 195
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Bureau Veritas Job #: C315520
Report Date: 2023/05/26

257

Agnioo Eagle Mines Limited

Client Project #: MEADOWBANK DIVISION
Your P.C.# OL-1183515

Sampler Initials: AG

QUALITY ASSURANCE REPORT({CONT'D)

CAC
Balch Init__QC Type Faramider Daler Anabyoed Vst Recowery Unilx
Potassum (E) 2023/04/24 B %
Selenium (5] 20230424 07 %
Sodum (Ma) 202304124 EH %
Sulphur (5] 20230424 ar %
Strantem |5r) 2023704124 108 %
Thallu [T1] 202304124 106 L
TRanim (Til 202304 24 95 k]
Wranian (U] 2023,/04/24 107 L
Vanadium [W) 20230424 95 k]
Ame [Fn) 202304704 Gk %
Zirconurn (Ir) 202304724 102 L]
JAEHE ATF Method Blank Al iz (AT 202304124 <10 ugll
Antimeny {$b) 2023704724 <10 ugiL
Sikver (Agh 20230424 =10 ugil
Arsenic [As) 2023,/04/24 <10 ugiL
Bariim [Ba) 202304724 =20 gL
Baryllium {Ba) 2023/04/24 <30 ugyL
Bismwith (Bi) 20230424 =10 ugyL
Boron (B) 202304724 <50} gL
Cadmium [Cd) 202304724 )20 ugiL
Calcium {Ca] 20230424 <500 ugiL
Chroméum (Cr) 2023/04/24 =50 ugiL
Cosalt {0 2023/04/24 <10 ugil
Coppar [Cu} 2023/04/24 <10 ug/L
T [5n} 20230424 Lras gl
Iran Fa) 2073,/04/74 L] ugL
Lit i Li} 20230424 48, ugyL
RDL=10
Magmesium {Mg) 202304724 <100 ugdL
Mamgamese (Mn] 2023/04/24 <10 ugl
Mercury [Hg) 202304724 <010 ugil
Maokybdenum [Ma) 20230424 =10 gl
Kickel (Mi} 2023/04/74 <40 ugfL
Total phosphorous 20230424 =10 ugsL
Lead (P 2023/04/24 <50 ugiL
Potaseim (E) 2023/04/24 <5} ugdL
Sedenium {3e) 202304724 =30 ugiL
Sodium (Ma] 2023004724 €500 ugiL
Sulphur (5] 20230424 5200, ug/L
ROL=1000
Strantam |Sr] 2023/04/24 20 ugL
Thadlium (T1] 2023/04/24 0 ugiL
TRaniurn (Ti] 202304724 =10 ugil
Uranism (U] 202304724 =1.0 ugil
vanadium [V) 02304724 <30 ugiL
Zinc {Zn) 20230424 <0 ug/L
Arconum [Jr) FUFENETFEY <50 ugfl
139139 HOU Spiked Blank Kitrogen ammaonia (M- NH3+ and N-NH3) 202304120 00 %
1392138 HGU  Method Blank Kitregen ammenia (M-NH34+ and N-NH3) 2023/04/20 <0020 mefL
1393105 AT Spaked Blank Abumnisum Al 2023/04/21 o7 L]
Antimeny {5 20230421 110 %
Page 160120 2023/05/26 09:32
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Bureau Veritas Job & €315520
Report Date: 7023/05/26

258

Agnice Esgle Mines Limited
Client Project 8: MEADDWBANK DIVISION
Your PO, #: OL-1183515

Samgler Inltiaks: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT[CONT'D)
=Ll
Eatch Init Q¢ Tyoe Parametes Date Anayeed Vs Ricovery Lnits
Sikver {Ag) 0330421 oS "5
Arsenic [As) 2023j04/21 165 %
Bariam |Ba) 2ol 110 *®
Berylliam [Be} 023j04/21 106 13
EErmuth {Bi) 202504 21 107 %
Boron {8] 2023j04/21 116 %
Cathmium (Cad) 202804 21 plec] L]
Calcium (Ca) 0230421 i1 %
Chromium (Cr] 2023/0421 103 *
Cobalt [Ca) 2033/04,21 101 L]
Copper [Cu) M23joaz1 a7 13
Tin |50} FAFETFY ] s k]
leen (Fe 20230421 110 k!
Lithium (LI} 20230421 1z k]
Magnesium (Mg} J0azfoafa 107 L]
Manganesa {Wn} 2023 /0421 104 k1
Malybdanum [Ma) 230421 108 %
Mercury (HE} 20230421 115 k]
Nickel (Hi) FIFETI"TFR 1 %
Phesgharus 20230421 104 %
Lead {Ph) 20230421 10 k3
Patassiur (K] 2023/04,/21 112 "
Selensum (5e] 20230421 104 "
Silicon (5ib 20230421 110 "
Strentarm [Sr} 20230421 106 k3
Sodfiurn (Na) 20330421 oS "5
Thallium [T} 20230421 112 "
Uraniurn (U} FIFLTITF 111 *®
Titaniuwm {Tip 20230421 104 "%
vanadurm (V] 2025/04/21 o4 *
Zine (Zn 2023j04/21 100 "5
Zirconism [Er} 2023/0a/21 112 %
Sanltur [S) 03021 116 %
1392194 ATT  Method Blank Aluminurm [Al) 20230421 <10 ugfL
Antamony [(Sh) Mmanfoafa <10 ugft
Sitver {Ag) 2023/0421 <. 10 ugfL
Arsenic (Al 2025/0421 <050 ugfL
Earim |83] 2023f04f21 =20 uglt
Barylliam [Be) 2023/04/21 <040 ugfL
Bismuth {Bi) Mzjoafil <035 ugfL
Boran {B) 0230421 <0 ugfL
Cadmium (Cd) 2023/04721 <. 30 ugfL
Calcium (Ca) 2023f04721 <300 ugfL
Chramium (Lr] Mzafoafi <1150 ugfl
Cobalt (Co) 0230421 <050 ugfL
Copper [Cu) 0230421 <).50 ugfL
Tin [$n) Wn3zjoafa1 <10 ugfL
lecn (Fel 202304021 <60 ufL
Lithium [Li} 2023 foafa1 <10 ugfL
Magnesiurm (Mg 2023j04/21 <160 uglL
Manganessa (kn} 0230421 <) 40 ugfi

Page 17 of 20 2023/05/26 09:32
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Bureau Veritas Job # C315520 Agnice Eagle Mines Limited
Report Date: 2023/05/26 Chient Project #: MEADOWERANK DIVISION
Your P.O. m: OL-1183515
sampler Initizls: AG
QUALITY ASSURANCE REPORT(CONT'D)
anfat
Eatch Init__ Qf Type Paransater Date Analyzed Value Recawvary Units
Rolybckenum {Ko) 2023,/04/21 =0.50 gl
Morcury {Hg) 2023/04/21 0,10 ugfL
Mickel (Ni] 20023,/04/21 <10 ugfl
FPhosphnmus FLFERC k| <10 ugfl
Lead (P 20:23,/04/21 <020 ugfL
Fotassium (K 023f04/21 140, ugL
R =] 0]
Selenium {5 2023,/04/21 =1.0 ugll
Sicon {51 202304121 <100 ugf
Strontium (S} 2023,/04/21 =20 ugfl
Sodium (Mal 02304121 =100 gl
Thalleurn [T 20230421 2.0 ugfL
Wranium (U} 2023,04/21 =1.0 ugfL
TRanim (11 2023004121 <10 ugt
Vanadium (V] 2003,f04/21 =2.0 ugll
Zimc [In) 2023,/04/31 =5.0 gl
Zireoniurn (Ir) 20230421 <050 ugfL
Sulfur (5] 2023,/04/31 4200, gl
ROL=500
23932833 W7 Matrk Splke Mitregen [N) 2023,04120 KC x
2392833 Y7 Of Standard Mitrogen [N) H023,04/20 106 *
J393833 W7 Spked Blank Hitregen [N) 023,m4120 106 *
2392833 Y17 Method Blank Mitrogen [N) 2023,/04/20 <0020 mgfl
2392834 CTU Mtk Spike [LP1618-01] Hitrogen [N) 202304120 KL *
2300834 CTU  Of Standard Mitrogen [N) 2023,/04/19 106 *®
239834 CTU  Spiked Blank Mitrogen [N) 2230418 103 *
2399834 CTU  Method Blank Mitregen [M) 202304110 <0000 mgfl
2393045 G¥L  Spiked Blank Cyanate (CHO-) 20210425 112 *
FELENEL) KXl methiod Blank Cyanate (TN FLFER N TFLY S0 gl
2393051 KIS SpikedBlank Thiocyanate 20230425 a5 *®
1393051 KI5 method Blank Thiocyanale 2023,/04/35 =017 mgfl
1393416 G¥L  Spiked Blank Thizsulfate 2023/04/26 23 *
1393416 GEl  Method Blank Thiasulfate 023/04)36 =0.13 gl
239349 Gxl Spked Blank Thiocyanate ELFENEE RFLY CE] -1
2393479 G¥l  Method Blank Thiocyanate 2023,/04/25 <0.17 mgfl
ROL = Reportable Detection Limit
Matrix Spike: Asample to which a known armoum of the anabple of inlerest has been added. Used 1o evaluate sample matiis imerflerence,
O Standard: Asample of known cencentration prepaned by an external agendcy under stringent concitbons. Used as an independent chieck of method acouracy.
Spiked Blank: A blank matric samphe to which a knows amount af the anabae, utually from a wcond sounee, has been added. LKed to evaluate method accuracy.
Method Blank: & blank matre contaming all reagants used in the analaics | procechme. Used to identity laboratary contamnation,
MC | Matrix Spike]: Tha reccavery in the matric spike was not calculated. The relative difference betwean the concentration in the parent sample and the spike amount
was too small to permit a refiable recowvery calculation (matrix spike concentration was less than the native sample concentration)

Pureay Varian
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Burgau Veritas lob #: C315520 Agnico Eagle Mines Limited

Report Date: 2023/05/26 Client Project #: MEADOWBANE DNVISION

Your PO, & OL-1183515
Sampler Initials: AG

VALIDATION SIGNATURE PAGE
The analrtical data and all QC contained in this repart were reviewed and validated by;
M Th

Alex Thiben

flex Thibert, B.5c, I:'1E"I'I|IISL Montréal, Analyst Il, Chemist in Traming

_:-"". g,

| {é’i? . ﬁ_ﬁ

FI‘éﬂE‘I‘IE Arnau, B.5¢, Chemist, Montreal, Scemtific Sarvice Soecialist

Jonathan Fawvel, B.5c., Chaemist, Montreal, Scientific Specialist

Wby

Miryam Assayag, B.5c, Chemist, Mantréal, Team Leader

W e,

Michelina Cinguing, Analyst 1|

o

Suwsan (52 Yeung) Fock, B8z, Ssientitic Specialist
Yot
Bhey o,
W ) Yoy

Shu Yanig, B.5¢. Chemist, Monlreal, Anabyst 1l

Fage 19 of 20 2023/05/2€ 0932
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Bureau Veritas Job B C315520 Agnice Eagle Mines Limited

Report Date: 2023/05/26 Chient Project #: MEADOWERANK DIVISION
Your RO m: OL-1183515
Sampler Initizls: AG

VALIDATION SIGNATURE PAGE(CONT'D)

The analytical data and all OC contained in this repart were reviewed and validated by:

Buwreads Veritas has procedures In place 1o guard against impeoper use of the slectronds signature and have the requined "dpnatories”, as per IS0/EC 17025, shgning the
reparts, For Service Group specific validation, please refer 1o the Validation Signatures page if included, otherwive svadlable by request. For Department specific
ArabatSupervisor validetion rames, plaze refer to the Test Summary section if included, otherwise avalable by request. This report B suthorized by (0], {1} responsible
for {2} {3} lsboratory cperatiors,

Page 20 of 20 2023/05/26 0922
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ANNEXE G Données des suivis des essais de promotion de I’atténuation

naturelle

G.1. Caractérisation initiale des effluents testés

Sampling Date 2023-07-09 |2023-07-09 2023-07-09 2023-07-09 2023-07-09
COC Number n/a n/a n/a n/a n/a

Units ST17 ST 17 Lab-Dup [RDL ST19 RDL QC Batch |ST 20 QC Batch |ST 20 REPEAT |RDL
CONVENTIONALS
CoD mg/L 130 N/A 5.0 440 5.0 2423078 |21 2423076 |N/A 5.0
Conductivity mS/cm 2.7 2.7 0.0010 |5.7 0.0010 |2420451 (1.4 2420451 |N/A 0.0010
Cyanate (CNO-) mg/L 18 N/A 0.050 |160 0.50 2421835 |(0.66 2421835 |0.64 0.050
Dissolved organic carbon t mg/L 24 N/A 1.0 82 1.0 2423337 |6.7 2423337 |N/A 0.20
Fluoride (F) mg/L 0.24 N/A 0.10 0.18 0.10 2421896 |(0.26 2421896 |N/A 0.10
Nitrate (N) and Nitrite(N) mg/L 4.0 N/A 0.20 21 0.20 2420458 |(0.60 2420458 |N/A 0.020
Nitrates (N-NO3-) mg/L 4.0 N/A 0.020 |21 0.20 2420458 |0.23 2420458 |N/A 0.020
Nitrites (N-NO2-) mg/L <0.20 N/A 0.20 0.28 0.20 2420458 |(0.37 2420458 |N/A 0.020
Nitrogen ammonia (N-NH4+ and N-NH3) mg/L |29 N/A 0.020 |64 0.10 2423247 |18 2423247 |N/A 0.020
Orthophosphate (P) mg/L <0.050 N/A 0.050 |0.051 0.050 |2420673 |(<0.050 2420673 |N/A 0.050
pH pH 7.99 8.08 N/A 7.60 N/A 2420416 |7.90 2420416 |N/A N/A
Thiocyanate mg/L 93 N/A 3.4 330 8.5 2422200 (14 2422200 |N/A 0.85
Thiosulfate mg/L 0.50 N/A 0.13 24 6.5 2421313 |<0.13 2421313 |N/A 0.13
TKN Total Kjeldahl Nitrogen mg/L 51 N/A 0.40 160 4.0 2423074 |21 2423074 |N/A 0.40
Total Cyanide (CN) mg/L 0.045 N/A 0.0030 |0.15 0.060 2420700 (0.033 2420700 |N/A 0.0030
Weak Acid Dissociable Cyanide (CN-) mg/L 0.036 N/A 0.0030 |{0.075 0.030 |2420693 |0.030 2420693 [N/A 0.0030
Alkalinity Total (as CaCO3) pH 4.5 T mg/L 110 120 1.0 86 1.0 2420452 |71 2420452 |N/A 1.0
Bromide (Br-) mg/L 1.7 N/A 0.10 5.0 1.0 2420459 |(0.51 2420459 |N/A 0.10
Chloride (Cl) mg/L 130 N/A 0.050 |390 0.50 2420459 |41 2420459 |N/A 0.050
Sulfates (SO4) mg/L 1000 N/A 5.0 2000 5.0 2420459 |510 2420459 |N/A 5.0
Total Dissolved Solids mg/L 2100 N/A 10 4900 10 2421035 |900 2421035 |N/A 10
Total suspended solids (TSS) mg/L 8.0 N/A 2.0 13 2.0 2420797 |16 2420797 |N/A 2.0

RDL = Reportable Detection Limit
QC Batch = Quality Control Batch
T Parameter is not accreditable
N/A = Not Applicable

Results relate only to the items tested.



Agnico Eagle Mines Limited
Bureau Veritas Job Number: C3348 Client Project #: MEADOWBANK DIVISION
Report Date: 2023/08/02

Your P.O. #: OL-1248940
Sampler Initials: AG

DISSOLVED METALS (SURFACE WATER)

Bureau Veritas ID LY0785 LY0786 LY0787
Sampling Date 2023-07-09 2023-07-09 2023-07-09
COC Number n/a n/a n/a

Units (ST 17 RDL ([ST19 RDL (ST 20 RDL |QC Batch
METALS ICP-MS
Aluminum (Al) t ug/L |<10 10 18 10 23 10 2421827
Antimony (Sbh) ug/L |5.4 1.0 |20 1.0 |8.9 1.0 (2421827
Silver (Ag) T ug/L |0.29 0.10 |4.2 0.10 |<0.10 0.10 |2421827
Arsenic (As) ug/L |24 0.30 |160 0.30 |240 0.30 |2421827
Barium (Ba) ug/L |50 2.0 |170 2.0 (34 2.0 (2421827
Beryllium (Be) t ug/L |<0.40 0.40 |<0.40 0.40 |<0.40 0.40 |2421827
Bismuth (Bi) ug/L |[<0.25 0.25 |<0.25 0.25 [<0.25 0.25 |2421827
Boron (B) ug/L [150 20 360 20 110 20 2421827
Cadmium (Cd) ug/L |22 0.20 |1.5 0.20 |<0.20 0.20 |2421827
Calcium (Ca) ug/L 260000 300 |630000 300 (130000 300 |2421827
Chromium (Cr) ug/L |<0.50 0.50 |<0.50 0.50 |<0.50 0.50 |2421827
Cobalt (Co) ug/L [180 0.50 |660 0.50 |170 0.50 |2421827
Copper (Cu) ug/L |950 0.50 |9600 50 (3.7 0.50 (2421827
Tin (Sn) ug/L |<1.0 1.0 |<1.0 1.0 |<1.0 1.0 |2421827
Iron (Fe) ug/L |<60 60 |<60 60 [<60 60 2421827
Lithium (Li) T ug/L |<10 10 <10 10 <10 10 2421827
Magnesium (Mg) ug/L [24000 100 |21000 100 |7700 100 |2421827
Manganese (Mn) ug/L |410 0.40 |54 0.40 |57 0.40 |2421827
Molybdenum (Mo) ug/L |67 0.50 |120 0.50 |45 0.50 |2421827
Mercury (Hg) ug/L [0.13 0.10 |<0.10 0.10 |<0.10 0.10 [2421827
Nickel (Ni) ug/L |420 1.0 |930 1.0 |39 1.0 (2421827
Phosphorus ug/L |62 10 <10 10 68 10 2421827
Lead (Pb) ug/L |<0.10 0.10 |0.36 0.10 |<0.10 0.10 |2421827
Potassium (K) T ug/L |86000 100 |230000 100 |53000 100 (2421827
Selenium (Se) ug/L |69 1.0 |290 1.0 (20 1.0 (2421827
Silicon (Si) t ug/L {2000 100 (2400 100 |2200 100 |2421827
Strontium (Sr) T ug/L |1300 2.0 |3700 20 400 2.0 (2421827
Sodium (Na) ug/L |270000 100 |630000 100 |100000 100 |2421827
Thallium (TI) + ug/L |<2.0 2.0 (<20 2.0 |<2.0 2.0 (2421827
Uranium (U) ug/L |15 1.0 |12 1.0 |65 1.0 (2421827
Titanium (Ti) T ug/L |<10 10 <10 10 <10 10 2421827
Vanadium (V) t ug/L |<2.0 2.0 |<2.0 2.0 [<2.0 2.0 (2421827
Zinc (zn) ug/L |<5.0 50 [13 50 |7.0 5.0 (2421827
Zirconium (Zr) T ug/L |<0.50 0.50 |<0.50 0.50 |<0.50 0.50 [2421827
Sulfur (S) ug/L [340000 5000 [920000 5000 (200000 5000 (2421827

RDL = Reportable Detection Limit
QC Batch = Quality Control Batch
t Parameter is not accreditable

N/A = Not Applicable

Results relate only to the items tested.
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Agnico Eagle Mines Limited
Bureau Veritas Job Number: C33482Client Project # MEADOWBANK DIVISION
Report Date: 2023/08/02

Your P.O. #: OL-1248940

Sampler Initials: AG

TOTAL EXTRACTABLE METALS (SURFACE WATER)

Bureau Veritas ID LY0785 LY0786 LY0787
Sampling Date 2023-07-09 2023-07-09 2023-07-09
COC Number n/a n/a n/a

Units (ST 17 RDL ST19 RDL ST 20 RDL QC Batch
METALS
Aluminum (Al) ug/L |110 10 160 10 210 10 2422199
Antimony (Sb) ug/L |5.4 1.0 19 1.0 8.5 1.0 2422199
Silver (Ag) ug/L |<1.0 1.0 3.3 1.0 <1.0 1.0 2422199
Arsenic (As) ug/L |84 1.0 170 1.0 240 1.0 2422199
Barium (Ba) ug/L |50 2.0 160 2.0 35 2.0 2422199
Beryllium (Be) ug/L |<2.0 2.0 <2.0 2.0 <2.0 2.0 2422199
Bismuth (Bi) T+ ug/L |<1.0 1.0 <1.0 1.0 <1.0 1.0 2422199
Boron (B) t ug/L [150 50 360 50 110 50 2422199
Cadmium (Cd) ug/L |<0.20 0.20 |0.55 0.20 |<0.20 0.20 |2422199
Calcium (Ca) t ug/L 240000 500 570000 500 120000 500 2422199
Chromium (Cr) ug/L |<5.0 5.0 <5.0 5.0 <5.0 5.0 2422199
Cobalt (Co) ug/L |180 1.0 610 1.0 160 1.0 2422199
Copper (Cu) ug/L |1400 1.0 8400 10 7.6 1.0 2422199
Tin (Sn) ug/L |<2.0 2.0 <2.0 2.0 <2.0 2.0 2422199
Iron (Fe) ug/L |960 60 390 60 420 60 2422199
Lithium (Li) T+ ug/L [<10 10 <10 10 <10 10 2422199
Magnesium (Mg) t ug/L [23000 100 19000 100 7000 100 2422199
Manganese (Mn) ug/L |420 1.0 57 1.0 75 1.0 2422199
Mercury (Hg) ug/L |<0.10 0.10 |<0.10 0.10 |<0.10 0.10 |2422199
Molybdenum (Mo) ug/L |77 1.0 |130 1.0 |47 1.0 [2422199
Nickel (Ni) ug/L |450 2.0 890 2.0 43 2.0 2422199
Total phosphorous ug/L |36 10 <10 10 18 10 2422199
Lead (Pb) ug/L [2.5 0.50 |2.3 0.50 |0.54 0.50 2422199
Potassium (K) T ug/L |83000 500 {220000 500  [49000 500 2422199
Selenium (Se) ug/L |69 3.0 280 3.0 19 3.0 2422199
Sodium (Na) ug/L 260000 500 580000 500 97000 500 2422199
Sulphur (S) Tt ug/L 390000 10000 (900000 10000 (180000 10000 (2422199
Strontium (Sr) t ug/L |1300 2.0 3300 20 380 2.0 2422199
Thallium (T1) ug/L |<2.0 2.0 <2.0 2.0 <2.0 2.0 2422199
Titanium (Ti) T+ ug/L |<10 10 <10 10 <10 10 2422199
Uranium (U) T+ ug/L (14 1.0 12 1.0 6.3 1.0 2422199
Vanadium (V) ug/L [<2.0 2.0 <2.0 2.0 <2.0 2.0 2422199
Zinc (zn) ug/L |<7.0 7.0 [28 7.0 |<7.0 7.0 [2422199
Zirconium (Zr) t+ ug/L |<5.0 5.0 <5.0 5.0 <5.0 5.0 2422199

RDL = Reportable Detection Limit
QC Batch = Quality Control Batch
t Parameter is not accredited

t+ Parameter is not accreditable
N/A = Not Applicable

Results relate only to the items tested.



Bureau Veritas Job Number: C334828

Report Date: 2023/08/02

CONVENTIONAL PARAMETERS (SURFACE WATER)

Bureau Veritas ID LYO785 LYO786 LYO787
Sampling Date 2023-07-09 (2023-07-09 |2023-07-09
COC Number n/a n/a n/a
Units |ST 17 ST19 ST 20
CONVENTIONALS
COD mg/L 130 440 21
Conductivity mS/cm |2.7 5.7 1.4
Cyanate (CNO-) mg/L 18 160 0,66
Dissolved organic carbon t mg/L 24 82 6.7
Fluoride (F) mg/L 0.24 0.18 0.26
Nitrate (N) and Nitrite(N) mg/L 4.0 21 0.60
Nitrates (N-NO3-) mg/L  |4.0 21 0.23
Nitrites (N-NO2-) mg/L  [<0.20 0.28 0.37
Nitrogen ammonia (N-NH4+ and N-NH3) mg/L |29 64 18
Orthophosphate (P) mg/L <0.050 0.051 <0.050
pH pH 7.99 7.60 7.90
Thiocyanate mg/L 93 330 14
Thiosulfate mg/L 0.50 24 <0.13
TKN Total Kjeldahl Nitrogen mg/L 51 160 21
Total Cyanide (CN) mg/L 0.045 0.15 0.033
Weak Acid Dissociable Cyanide (CN-) mg/L 0.036 0.075 0.030
Alkalinity Total (as CaCO3) pH 4.5 T mg/L 110 86 71
Bromide (Br-) mg/L 1.7 5.0 0.51
Chloride (Cl) mg/L 130 390 41
Sulfates (SO4) mg/L 1000 2000 510
Total Dissolved Solids mg/L 2100 4900 900
Total suspended solids (TSS) mg/L 8.0 13 16

RDL = Reportable Detection Limit
QC Batch = Quality Control Batch
t Parameter is not accreditable
N/A = Not Applicable

Results relate only to the items tested.
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Agnico Eagle Mines Limited
Bureau Veritas Job Number: C334Client Project #: MEADOWBANK DIVISION
Report Date: 2023/08/02

Your P.O. #: OL-1248940

Sampler Initials: AG

SUBCONTRACTED ANALYSIS (SURFACE WATER)

266

Bureau Veritas ID

LY0785

LYO785

LY0786

LY0O787

LY0787

Sampling Date

2023-07-09

2023-07-09

2023-07-09

2023-07-09

2023-07-09

COC Number

n/a

nfa

nfa

n/a

n/a

Units

ST17

ST 17 Lab-Dup

RDL

ST19

RDL

Qc Batch

ST 20

ST 20 Lab-Dup

RDL

Qc Batch

CONVENTIONALS

Nitrogen (N) T

mg/L

60

59

2.

0 [260

4.0

2424873

17

17

0.20

2424874

RDL = Reportable Detection Limit
QC Batch = Quality Control Batch
T Parameter is not accreditable

N/A = Not Applicable

Results relate only to the items tested.

G.2. Essai Al

Parameter unie [ e 20230710 20230711 023.07-12 | anz5.01:13 | a023.07-10 20230715 023.07-16 20280217 | 20230718 | 2023.07.19 20250720 | 20230721 20230725 | 023.07.28 2025000 20230808 | 2023-03.08 | 023 0807 2023088 20230808 230810
o T B 3 ) s G 7 B 5 0 ) = i © % 7 = » g 5 =
o B 527 527 | 821 | s | 8w | s | 8o | s | 7e8 | sor | s | wu | ww | 793 | 7 | 7es | 78 | 7 | 7w | 7m | m |
ore mv/ENA |2 s |2 268 16 190210 % 51 T s
i ms/om | 3676 | sers | 750 | w0y | 207 | a0 | ars9 | oo | wes | wsa | ams | sma | mawe | o | mam | e | wsee | weos | sest | weer | 3es | e
T e 11 23 [ a4 | 155 | 1a | 10 | mea | 158 | 216 | 194 | 147 | 1es | ise | ses | 2025 | aes | e | a7 | ae07 | 2000 | anea | s
oo mg | s2 o1 | 808 | o0 | 8% [ s | st | zes | 765 | 7s3 | 73 | sor | e | wos | 22 [ 1w | on 16 [ 20 29 33
SCN- mg N/L 21,78 223 238 174 12,1 45
SoN- mgN | 723268 82 72050 Tows20 | Towses 027
SCN- removal i N/m? 0,00 556 73 62507 | 117742 185500
NH, ment_ |20 ) ) 0 0 208 7 5 % 362
[ mgn | 70600 =150 20100 20100 15600 2030 ) %0 sz
N-NH; removal mg N/m® o “1410 200 200 “1000 320 2510 11960 11590 10532
onsite o, men_|_om o1 013 013 034
mgn | 11023 2015 20 FETEE FETE
NO2- removal mg N/m2 0,00 9,98 2239 24,12 2699
NO, mgN/L 44 150 78 14,0 124 139 32 39
No3- mgh 5320 1500 79560 00 D520 FECr T T
'NO3- removal i N/m? 00 106180 34240 96080 76200 8395 1716 1139
mgn/L | 463 o0 | s o w [ o0 | see | o0 w0 | ms o0 | ws | oo | sa | s 73 o0 | w9 o0 o | w7
ros g/ 06 15 15 14 17 123 125
PO mg 638,6 1464,5 14790 14140 1666,0 1139,25 1087,5
Turbidiy [z 2 7 7 ) ; = 7 » ) 7y 3 5 3 3
Efuent volume (init 1030) . G0 | o | w0 | o0 | w0 | o0 | sow | sow | so0 | ess | e | s | on 50 | w0 | w0 | w0 | w0 | s0 | =0 | sn | o
Alainity g/t 110 118 126 153 150
PO, mg/L -
SCN mg N/L
CNO' mg N/L
vant NN, mg N/ 05 208 266 362 362
NO; mgN/L
NOy mg N/L
™ mg N/L 0 0 0 0 0 0 0 206 0 0 0 0




G.3. Essai A2
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EC mS/em 2676,00 2674 2662 2706 2744 2735 2760 2776 2767 2806 2833 2850 2932 3402 3556 3554 3578 3599 3629 3634 3632
DO mg/L 9,68 953 932 9,01 894 839 3, 8,09 7,67 2,73 82 8,56 8,44 ¥ 4,76 056 0,65 14 462 12,14 10,01
SCN- mg N/L 22,06 17,8052215 22,211198 21,7397766 | 12,4564024 2,67
SCN- removal mg N/m2 0,00 -4521,859 -958,45761 -2483,8683 | -11151,494 -19482,60
N-NH3 mg N/L X 20 20 21 21 24 36 36 ¥
N-NH3 removal mg N/m2 0,00 -400 -200 560 560 1520 10640 9920 10960
On-site NO2- mg N/L 011 0123 0132 0137 014
NO2- removal mg N/m2 0,00 13,22 2318 26,66 29,54
NO3- removal mg N/m2. 0,00 8072 4127 5096 7400 0032 786
PO mg/L 0,62 2,18 335 2,85 35 36 325
0. me 607,60 2088,00 32495 2736 3360 3168 2665
Effluent volume (init 980) L 980,00 980 960 960 975 970 960 960 965 970 960 935 930 905 880 840 830 830 820 820 810 800
0. me/L
SCN mg N/L
CNO' mg N/L
v
NO, mg N/L
NO; mgN/L
™ mg N/L 0 0 0 0 0 [ 0 203 0 0 [ 0
.
G.4. Essai A3
Do mg/L 9,6¢ 9,69 8,53 9,22 893 8,85 839 819 82 777 8,03 872 836 873 6,72 6,52 6,78 1,05 2,58 11,69 15 15
SCN- mg N/L 21, 22,3562507 20,9057235 23,2446986 | 11,150928 1,75876425
SCN- removal mg N/m2. 0,00 112,031469 -2077,4487 -970,87775 | -12543,184 -20843,463
I-NH: mg N/L 20,00 21 23 15 21 2 36 ) 359
N-NH3 removal mg N/m2 ),00 600 2830 -1305 75 1680 11280 16140 10474
On-site NO2- mg N/L 0,11 013 013 0,133 0,137
NO2- removal mg N/m2. 0,00 20,86 22,16 24,525 24,435
NO3- removal mg N/m2 0,00 7212 6016 17320,5 4482 13268 -264 -3009°
N mgN/L | 4642464751 0 32,83 0 0 33,53 0 63,1892507 0 0 30,337 ['] 20,9057235 0 66,5446986 | 51,950928 0 0 437 0 0 37,6587642
PO mg/L 062 57 48 a3 545 535 455
o> mg 632,40 5700 4848 43215 5313,75 4922 39585
Effluent volume (init 1020) L 1020,00 1020 1000 1000 1010 1010 1005 1005 990 985 975 970 970 945 920 880 880 870 870 865 860 860
Alkalinity mg/L 110 118 126 121 120
[ mg/L
SCN mg N/L
vaar cNO mgN/L
N-NH;. mg N/L 20,9 218 26,1 37,1 359
NO, mg N/L
NO; mg N/L
N mg N/L 0 0 0 0 0 0 0 209 0 0 0 0
.
G.5. Essai A4
EC mS/em 5620,00 5632 5763 5598 5670 5746 5732 5769 5796 5785 5869 5923 5951 6126 7099 7281 7277 7303 7350 7384 7460 7446
DO mg/L 867 873 7,88 867 856 827 7,56 7,55 7,79 802 835 917 942 9,21 X 7,39 853 863 8,06 826 864 8,18
SCN- mg N/L 80,2 748 75,4274151 78,9086804 | 82,1361034 86,0887901
-NH: mg N/L 15,00 13 13 12 14 22 25 30 34,2
N-NH3 removal mg N/m2 0,00 -2260 -2130 3180 -1560 4800 7000 10800 13728
On-site NO2- mg N/L 0,13 0,184 0,148 0153 0,146
NO2- removal mg N/m2 0,00 50,32 16,52 20,705 10,16
NO3- mg N/L 22,50 385 285 29 465 57,5 35 65
'NO3- removal mg N/m2 15230 5715 6065 22140 29250 8300 33400
mgN/L_| 1178695391 o 51684 o 0 41648 0 115,927678 ) 0 60,646 o 754274151 ) 158,40868 | 142,136103 0 ) 95 o ) 12028879
PO mg/L 0,76 1,55 18 135 19 15 21
Effleunt volume (init 1000) L 1000,00 1000 980 980 995 990 985 985 975 975 960 950 940 925 900 880 860 855 860 850 840 840
[ mg/L
SCN mg N/L
CNO' mg N/L
v
No; mg N/L
NO; mgN/L
™ mg N/L 0 0 0 0 0 0 0 12,8 0 [ 0 0
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Parameter unit | opaopige) | 20730710 | 2023.07-11| 2025.07-12 | 2023.07-13 | 2023-07-14 | 2023-07-15 | 2023-07-16 | 2023-07-17 | 2023-07-18 | 2023-07-19 | 2023-07-20 | 2023.07-21| 2023.07-25 | 2023.07-28 | 2023.08.04 | 2023.08.05 | 2023-08.06 | 2023-08.07 | 2023-08.08 | 2023-08.09 | 2023-08-10
on - 813 790 796 796 789 791 785 751 787 794 804 503 81 787 806 807 821 830 829 833 842 851
oRe. mV/ENH | 213,80 2139 | 2081 188 213 180 201 208 180 216 212 199 167
EC ms/em | 5629,00 5638 5770 5604 5678 5746 5718 5765 5793 5773 5858 5910 5540 6109 7060 7235 7227 7263 7295 7349 7380 7383
T “c 1146 1169 1643 14,58 1185 1104 1828 15,06 2085 19,06 13,99 1669 14,14 17,74 18,99 2315 17,85 14,37 1903 2119 21,03 17,88
00 mg/L 865 854 786 875 855 838 785 801 733 853 897 921 93 923 801 955 923 889 867 889
Scn- mg /L 8139 745933619 76,6603632 794526281 82,2086298 84,7470520
ScN- mgN | 7853731 708636938 70144,2323 703155759 68644,2059 69492583
SCN- removal mgN/m2 | 0,00 7673,6208 -8393,0823 5221,7387 | 9893,1087 ~5044,7316
N mg /L 15,00 EE) 11 12 14 17 2 28 33
N-NH3 mgN_| 1447500 12350 10560 11400 13020 15085 | 18370 23100 27716
N-NH3 removal mgN/m2 | 0,00 2125 3915 3075 1455 570 3895 8625 13201
On-site NO2- mg N/L 013 0161 0185 0168 o1
NO2- mgN 125,05 15295 181,44 1596 159,96
'NO2- removal mgN/m2 | 0,00 275 55,99 34,15 34,
NO3- mg N/L 22,50 3 2% 515 51, 585 5] 515
NO3- mgN | 2171250 4560000 2496000 4892500 47895 517725 | 35070 421875
NO3- removal mgN/m2 | 0,00 2388750 324750 2721250 261825 30060 | 133575 20775
™ mgN/L [ 1190156182 0 61,161 0 0 37,189 0 [1set362] 0 0 65672 0 766603632] 0 |15495268] 14620863 | 0 0 795 0 0 [118547052
P> mg/L 076 36 345 25 425 345 37
p0.” mg 733,40 3420 B2 30875 39525 305325 30525
Turbidity FAY 3,00 13 a 3 19 18 9 10 4 i) 15 2 1
Effiuent volume (init 965) L 965,00 965 950 950 960 960 950 950 240 940 930 925 915 905 885 835 845 830 825 825 825 820
Alkalinit me/L 86 % 106 152 230
P0.” mg/L
sen mg N/L
vaar cNo mg /L
N-NH, mg N/ 128 133 173 232 38
o, mg /L
oy mgN/L
™ mg /L [ 0 [ 0 [ [ 0 128 0 ) [ 0
.
G.7. Essai A6
Parameter unit | g3 orige) | 20730710 | 2023.07-11| 2023.07-12 | 2023.07-13 | 2023.07-14 | 20230715 | 2023-07-16 | 2023-07-17 | 2023-07-18 | 2023-07-19 | 2023.07-20 | 2023.07-21| 2023.07-25 | 2023.07.28 | 2023.08.04 | 2023.08.05 | 2023.08.06 | 2023.08.07 | 2023-08.08 | 2023.08.09| 2023-08-10
oH - 806 781 789 793 787 789 788 79 788 791 801 797 801 779 798 813 827 835 826 825 828 831
ORP mV/ENH | 213,20 2245 | 2117 182 199 192 204 193 210 236 230 213 21
EC mS/em | 563200 5636 5773 5606 5670 5749 5717 5766 Sa01 5781 5889 5933 5954 6134 7080 7264 7259 7271 7312 7354 7432 7415
b *c 116 1161 1631 1426 1186 1147 1844 15,15 2085 1893 1380 1455 1 1765 1875 23,12 17,68 1433 189 2076 1986 17.78
00 mg/L 853 5,03 808 903 869 852 7.99 806 81 7,76 871 892 926 936 923 88 885 954 914 878 9% 68
SCN- mg N/L 8052 74,194467 76,732889 561 1 85,6898951
SCN- mgN | 7971106 727105776 721289162 70809 6617 70555,4568 70265714
SCN- removal mgN/m2 | 000 70004873 7582,1487 -8901,4032 | 9155,6081 ~9445,3509
N mg N/L 1500 11 1 1 13 15 18 21 25,1
N-NH3 mgN | 1485000 10670 10835 11760 12480 13350 | 15300 17640 20582
N-NH3 removal mgN/m2 | 0,00 4180 4015 3090 2370 1500 450 2790 5732
On-site NO2- mgN/L 013 0171 0183 0153 0164
mgN 12870 165,87 180,255 149,94 157,44
mgN/m2 | 000 3717 51555 2124 2872
mg N/L 22,50 255 2825 33 295 3325 2975 1075
mgN | 2227500 24735 2782625 32340 28320 295925 | 252875 34230
mgN/m2 | 0,00 2460 555125 10065 6045 7175 | 30125 11955
mgN/L [ 1181462272 | © 36671 0 0 39,433 0 [103ame7] 0 0 42,664 0 se7ameo6| o [1a7n1418] 13075642  © 0 61,75 0 0 110789895
mg/L 535 685 2 475 57 46
mg 75240 51895 674725 4998 4560 s073 3864
FAU 300 1 ) 3 1 7 10 2 1 10 5 ] n
Effiuent volume (init 990) L 990,00 990 970 970 980 985 980 980 980 970 960 950 940 930 890 850 850 840 840 835 830 820
Alkalinity me/L 86 98, 106 131 200
[ mg/L
SN mg /L
aar cNo mgN/L
N-NH, mg N/L 125 128 166 192 51
NO; mgN/L
oy mgN/L
™ mg /L 0 0 [ 0 0 0 0 125 0 0 0 0
.
G.8. Essai A7
Parameter wnit | Coa3.07.08) 2023-08-10
0,00 1,00 2,00 3,00 4,00 5,00 6,00 7,00 8,00 9,00 1000 [ 11,00 1200 | 1600 | 1900 | 2600 | 2700 | 2800 | 2900 [ 3000 | 31,00 32,00
pH - 821 823 848 88 9,37 9,53 1036 1024 10,14 10,1 10,31 10,14 9,99 10,08] 10,24 1006|102 1037 10,18 10,15 102 9,71
ORP mV/ENH | 21530 164,2 1469 100 68 84 72 15| 37 28 -30 23
EC mS/cm 1331,00 1334 1358 1312 1291 1295 1279 1283 1297 1287 1305 1316 1320| 1366 1585 1637|1630 1638 1649 1661 1676 1667
T “c 1119 1154 1604 12,82 1236 1234 1858 15,77 21,82 1929 1525 1565 14,9 19,06 20,32} 2457 185 14,59 19,66 21,79 19,86 17,87
Do meg/L 1020 10,11 1041 15 15 15 15 15 15 15 15 15 18] 15 14,57} 13,19 1331 1263 13,39 12,89 1337 11,29
SCN- mg N/L 3,38 0 q 9 9 [
SCN- mgN 3376,20 0 [ 9| [)
SCN- removal mg N/m2 0,00 -3376,203 -3376,203 -3376,203| -3376,203 -3376,2035
N-NH3 mg N/L 18,00 1 1 5 6 3 2 1 17
N-NH3 mgN 18000,00 13720 10780 8820 5820 2640 1680 820 936
N-NH3 removal mg N/m2 0,00 -4280 7220 9180 12180 15360 16320 17180 17064
NO2- mg N/L 035 0378 0,336 0344 034
NO2- mgN 350,00 37044 339,08 37,12 3298
NO2- removal mg N/m2 0,00 2044 1092 1288 202
NO3- mg N/L 2,80 37 46 25 37 43| 52| 32
NO3- mgN 2800,00 3626 4508 2842 3589 3960] 4368| 2620
NO3- removal mg N/m2 0 826 1708 2 789 1160] 1568| 176
™ mgN/L_| 24,52620346 0 18,078 [ 0 15,946 [ 12,004 ) ) 10,04 [ 9| 0 75| 72 0 0 42 0 [ 117
P0. me/L 071 1,55 065 115 06 o] 09
[ mg 710,00 1519 637 1127 582 704 738
Turbidity FAU 24,00 27 29 62 67 65 63 62 55 65| 65 63 60 66
Effluent volume (init 1000) L 100000 1000 980 980 970 980 980 980 975 970 970 940 935 915 880 a0 825 820 820 820 805 800
Alkalinity mg/L 71 504 35,2 19,9) 2
PO, me/L
scN mgN/L
cNo mgN/L
UQAT
N-NH; mg N/L 9,24 62 3,17 2,89 117
NO; mg N/L
NO; mgN/L
™ mg N/L ) ) 0 o o 0 o 9,24 [ 0 o 0
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Parameter unit | psopige) | 20730710 | 2023.07-11| 2023.07.12 | 2023.07-13 | 2023-07-14 | 2023-07-15 | 2023-07-16 | 2023-07-17 | 2023-07-18 | 2023-07-19 | 2023-07-20 | 2023-07-21| 2023.07-25 | 2023.07-28 | 2023.08.04 | 2023.08.05 | 2023-08.06 | 2023-08.07 | 2023-08-08 | 2023-08.09| 2023-08-10
00 100 2,00 3,00 4,00 500 600 7,00 8,00 5,00 1000 | 1100 | 1200 | 1600 | 1900 | 2600 | 2700 | 2800 | 2900 | 3000 | 3100 | 3200
oH - 821 813 814 879 939 959 1035 | 102 101 1012 1021 | 1016 097 1007 | 1019 | 1000 | 1026 | 1085 | 1025 | 1021 1028 98
ore mV/ENH | 21990 1795 | 1579 % 66 7 66 149 a2 19 15 34
EC ms/em | 1331,00 1334 1360 1314 1290 1203 1281 1284 129 1286 1300 313 1320 1363 1580 1637 1633 1638 1651 1663 1677 1670
T “c 1,1 11,57 15,93 1065 | 1247 1236 | 1824 | 1590 | 2206 | 1956 1513 | 1585 15,09 1929 | 2044 | 2463 186 1062 | 1986 | 2203 1988 | 17,00
[ mg/L 1020 1015 12,18 15 15 15 15 15 15 15 15 15 15 15 1352 367 | 1366 | 112 | a3 | e B2 | 122
Sc- mg /L 338 o o o 0 0
ScN- mgN | 337620 o o o 0 0
SCN- removal mgN/m2 | 000 33762035 33762035 3376,2035 | 3376,2035 3376,2035
LN mg N/L 18,00 10 11 9 & 3 1 0 081
NH3 mgN | 1800000 13720 10945 8910 5700 %670 840 0 o855
mgN/m2 | 0,00 4280 7055 9090 12300 15330 | 17160 18000 73112
On-site mgN/L 035 0388 037 0364 0365
meN 35000 380,20 36815 36036 3477
mgN/m2 | 0,00 302 1815 1036 23
mgN/L 260 39 25 27 39 53 a5 36
mgN | 280000 3822 24875 2673 3705 4717 3780 2085
mgN/m2 | 0,00 1022 3125 127 905 1917 980 188
mgN/L | 2652620346 | 0 18,288 0 [ 1387 0 12,064 0 o 10,266 0 0 0 83 55 0 [ 36 0 0 081
mg/L 071 455 215 1,05 135 115 075
mg 71000 459 213925 10395 12825 10235 625
Turbidt FAU 20,00 25 52 [3) =) 55 5 52 ) &7 @ & 51 %
Effiuent volume (init 1000) Y 100000 | 1000 980 980 1000 995 990 990 985 970 950 945 940 920 890 840 840 830 830 830 820 820
il me/L 7 a1 352 150 5
70, mg/L
son mg N/L
aar cno mg /L
N-NH, mg /L 874 519 303 169 054
o, mg /L
oy mg N/L
™ mg /L o 0 0 0 [0 0 0 874 0 0 0 0
.
G.10. Essai A9
Parameter wnit | psopige) | 20730710 | 2023.07-11 | 2023.07-12 | 2023.07-13 | 2023-07-14 | 2023-07-15 | 2023-07-16 | 20230717 | 2023-07-18 | 2023-07-19 | 2023-07-20 | 2023-07-21| 2023-07-25 | 2023.07-28 | 2023.08.04 | 2023.08.05 | 2023-08.06 | 2023-08.07 | 2023-08-08 | 2023-08.09| 2023-08-10
0,00 100 2,00 300 4,00 500 600 7,00 500 5,00 1000 | 1100 | 1200 | 1600 | 1900 | 2600 | 2700 | 2800 | 2900 | 3000 | 3100 | 3200
oH - 818 801 841 88 939 96 1024 | 1019 10,01 998 102 | 101 992 993 598 992 1011 1031 1008 | 1003 1008 9589
oR? mV/ENH | 222,70 1965 1705 105 59 76 67 174 58 65 16 37
EC mS/em | 133300 | 1337 1632 1342 1290 1292 L7 1281 1% 1286 1297 B2 1320 1361 1582 1636 1631 163 1651 1661 1676 673
T “c 11,00 1160 161 1262 125 o | 1872 | 1503 | 24 | 1967 152 1580 157 1959 | 2116 | 2517 | 1886 147 040 | 263 | 210a | 1820
[ me/L 10,16 1010 | 1208 1847 15 15 15 15 15 15 15 15 15 15 11,52 128 | ne | Bw B | e 22 | 116
Scv- mg N/L 338 o o o o 0
ScN- mgN_ | 354501 0 0 0 o 0
SCN- removal mgN/m2 | 0,00 3545,0136 3545,0136 3545,0136 | 35450136 35450136
NN mgN/L 18,00 16 11 8 7 551 3 1 123
NN mgN_| 1890000 16480 11440 8280 6930 53998 2760 880 855 10455
) N-NH3 removal mgN/m2 | 000 2420 7460 10620 11970 135002 16140 | 18020 18045 178545
onsite No2- mgN/L 35 039 0368 0358 036
N2 mgN 367,50 01,7 382,72 37053 3564
'NO2- removal mgN/m2 | 0,00 342 15.22 303 ETX)
NO3- mg /L 280 a1 3 3 ¥ X a3 L
NO3- mgN_| 254000 223 3120 5105 3267 3956 780 29925
O3 removal mg N/m2 00 1283 180 165 327 1016 aas 525
mgN/L_| 2452620346 | 0 2049 0 [ 14,368 0 11,358 0 0 1066 0 551 0 ) 53 0 0 a5 0 0 123
vo.” mg/L 071 595 27 045 125 14 09
?0.” mg 745,50 61285 2808 465,75 12375 1288 7695
Turbidity FAU 24,00 2 51 2] & o 5 57 5 ) ) 5 57 )
Effluent volume (init 1050) L 105000 1050 1030 1030 1030 1040 1035 1035 1000 1000 990 985 980 950 920 880 860 860 855 855 850 850
Alkalinity me/L 7 03 302 142 )
70, mg/L
son mgN/L o 0 0 o 0
aar cno mg N/L
N-NH, me N/L 976 551 312 192 123
oy mgN/L
oy mgN/L
™ mg N/L 0 0 0 0 [ [ 0 976 0 0 0 0
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G.11. Caractérisations finales

Al A2 A3 A4 AS A6 A7 A8 A9
cob 21 63 73 500 180 480 130 120 110
C ivi 323 313 313 6,45 6,23 625 1,45 1,46 1,47
Cyanate (CNO-) <025 <0,50 <0,50 33 61 <10 0,39 <025 046
Dissolved organic carbon + 64 6,7 fi0 [140 [160 fs 1 ) fo
Fluoride (F) 0,30 0,28 0,29 0,19 0,18 0,18 0,34 0,34 033
Nitrate (N) and Nitrite(N) <0,10 <0,10 <0,10 229 21,7 218 042 050 051
Nitrates (N-NO3-) <0,10 <0,10 <0,10 22,7 215 216 037 032 031
Nitrites (N-NO2-) <0,010 <0,010 <0,010 0,166 0,204 0,229 0,052 0,180 0,198
Nitrogen ia (N-NH4+ and N-NH3) [42 43 41 68 71 72 0,78 0,80 1,0
Or (P) 0,021 0073 0,70 030 0,74 0,80 0,16 032 0,73
pH 7,73 857 8,67 837 8,68 8,52 7,05 7,07 7,06
Thi 12 10 <0,20 360 370 390 16 17 17
Total N 449 45,4 41 178,8 184,0 187,9 5.2 5,4 5,38
Thi <10 <040 <0,20 <20 <20 <20 <10 <10 <10
TKN Total Kjeldahl Nitrogen 45 43 47 260 330 160 84 75 74
Total Cyanide (CN) 0,0269 0,00422 0,0159 0,0336 0,0369 0,0337 0,113 0,0997 0,113
Weak Acid Dissociable Cyanide (CN-) |0,0071 0,0014 0,0031 0,0096 0,012 0,0054 0,094 0,078 0,090
Nitrogen (N) + 45 43 47 280 350 180 838 8,0 79
Alkalinity Total (as CaCO3) pH 4,5 t 140 110 120 220 230 200 22 15 13
Bromide (Br-) 18 2,0 22 50 49 4.8 <1,0 <1,0 <1,0
Chloride (Cl) 160 160 160 720 690 710 56 57 57
Sulfates (S04) 1400 1400 1400 2400 2400 2400 620 620 620
Total Dissolved Solids 2260 2260 2220 5440 5380 5460 1040 1010 1060
Total suspended solids (TSS) 7 33 32 5 7 26 57 42 37
(Al) + 65 69 75 <15 <15 <15 88 7,7 76
Antimony (Sb) 56 58 58 20,9 20,4 20,1 9,04 8,97 9,20
Silver (Ag) t <0,040 <0,040 <0,040 <0,10 <0,10 0,34 <0,020 <0,020 <0,020
Arsenic (As) 715 716 67,9 194 192 185 302 311 307
Barium (Ba) 49,2 498 488 169 165 163 347 318 273
Beryllium (Be) * <020 <020 <020 <050 <050 <050 <0,10 <0,10 <0,10
Bismuth (Bi) T <20 <20 <20 <50 <50 <50 <10 <10 <10
Boron (B) 166 163 165 408 401 442 121 123 125
Cadmium (Cd) <0,020 <0,020 <0,020 0473 0,341 0,214 <0,010 <0,010 <0,010
Calcium (Ca) 305 309 312 739 732 748 155 155 156
Chromium (Cr) <20 <20 <20 <50 <50 <50 <10 <10 <10
Cobalt (Co) 146 169 166 733 690 692 157 156 163
Copper (Cu) 294 364 27,5 1200 645 703 5,41 5,74 6,88
Tin (Sn) T <10 <10 <10 <25 <25 <25 <5,0 <5,0 <5,0
30 30 20 <25 <25 <25 <50 <50 <50
43 41 42 <10 <10 <10 40 40 40
27,0 27,0 274 24,2 237 236 9,24 9,07 9,49
339 429 386 54,2 51,0 50,1 204 28,2 244
85,1 85,1 87,7 144 140 142 53,1 518 57,8
Mercury (Hg) <0,00010 <0,00001 <0,00001 <0,00010 <0,00010 <0,00010 <0,00010 <0,00010 <0,00010
Nickel (Ni) 341 353 336 982 970 968 38,7 38,8 40,4
Phosphorus
Lead (Pb) <040 <040 <040 <10 <10 <10 <0,20 <0,20 <0,20
(K) 97,2 97,9 97,8 263 254 258 613 618 62,9
(Se) 724 72,3 716 302 315 322 19,2 19,5 19,8
Silicon (Si) * 2670 2650 2690 3070 2980 3010 2800 1560 874
Strontium (Sr) t 1470 1430 1480 3920 3800 3870 472 461 465
Sodium (Na) 308 311 313 757 728 744 118 120 123
Thallium (TI) + <0,020 <0,020 <0,020 <0,050 <0,050 <0,050 0,014 0,013 0,013
Uranium (U) <10 <10 <10 <25 <25 <25 <50 <50 <50
Titanium (Ti) T 16,0 16,0 15,9 10,6 12,8 12,7 0,52 0,66 0,68
(V) <10 <10 <10 <25 <25 <25 <50 <50 <50
Zinc (Zn) <10 <10 <10 <25 <25 <25 <50 <50 74
Zirconium (zr) + <0,20 <0,20 <0,20 <0,50 <0,50 <0,50 <0,10 <0,10 <0,10
Sulfur (S) 502 483 488 1090 1040 1060 227 230 236
(A1) 0,0341 0,0123 0,0144 0,040 0,097 0,094 0,111 0,0300 0,0556
Antimony (Sb) 0,0048 0,0049 0,0049 0,0166 0,0166 0,0171 0,00781 0,00794 0,00797
Silver (Ag) ) ) ) 0,00052 0,00055 0,00070 <0,000020 <0,000020 <0,000020
Arsenic (As) 00729 0,0638 0,0587 0,159 0,169 0,169 0,268 0277 0271
Barium (Ba) 0,434 0,0427 0,424 0,136 0,143 0,146 0,0291 00294 00252
Beryllium (Be) <0,00020 <0,00020 <0,00020 <0,00050 <0,00050 <0,00050 <0,00010 <0,00010 <0,00010
Bismuth (Bi) ++ <0,0020 <0,0020 <0,0020 <0,0050 <0,0050 <0,0050 <0,0010 <0,0010 <0,0010
Boron (B) 013 013 013 028 030 030 0,095 0,099 0,101
Cadmium (Cd) J A A 0,000359 0,000328 0,000328 <0,000010  [<0,000010  [<0,000010
Calcium (Ca) T 254 249 261 556 611 615 127 128 129
Chromium (Cr) <0,0020 <0,0020 <0,0020 <0,0050 <0,0050 <0,0050 0,014 <0,0010 <0,0010
Cobalt (Co) 0,138 0,147 0,146 0,578 0,589 0,613 0,151 0,150 0,152
Copper (Cu) 0,100 0,0588 0,0595 1,92 1,57 2,14 0,00787 0,00870 0,00972
Tin (Sn) <0,010 <0,010 <0,010 <0025 <0025 <0025 <0,0050 <0,0050 <0,0050
Iron (Fe) 0,181 0,068 0,048 0,076 0,204 0,191 0,212 0,044 0,099
Lithium (Li) T+ <0,0040 <0,0040 <0,0040 <0,010 <0,010 <0,010 0,0029 0,0028 0,0030
(mg) + 225 225 222 185 188 194 7,86 7,62 7,58
(Mn) 0374 0374 0375 0,0445 0,0489 0,496 0,296 00312 00278
Mercury (Hg)
(Mo) 0,0745 00741 00728 0114 0,116 0,118 0,0468 0,0481 00477
Nickel (Ni) 0,294 0,302 0,312 0,755 0,803 0,813 0,0374 0,0374 0,0372
Total 0,19 0,72 14 029 0380 14 043 11 15
Lead (Pb) <0,00040 <0,00040 <0,00040 0,0015 <0,0010 <0,0010 <0,00020 0,00025 <0,00020
(K) 83,7 83,9 837 216 219 223 522 515 51,7
(Se) 0,058 0,0584 0,0573 0231 0,244 0,243 00167 00168 00174
Sodium (Na) 248 248 248 567 584 601 97,3 96,5 95,5
Sulphur (S) 409 419 411 884 904 925 198 195 190
(sr) + 1,30 1,29 1,29 325 340 342 0,407 0413 0412
Thallium (TI) X X X X X X 0,000011 0,000012 0,000013
Titanium (Ti) ++ <0,010 <0,010 <0,010 <0,025 <0,025 <0,025 <0,0050 <0,0050 <0,0050
Uranium (U) t+ 0,0129 0,0127 00125 0,00962 0,00989 0,00980 0,00518 0,00479 0,00372
Vanadium (V) <0,010 <0,010 <0,010 <0025 <0025 <0025 <0,0050 <0,0050 <0,0050
Zinc (Zn) <0,010 <0,010 <0,010 <0025 <0025 <0025 <0,0050 <0,0050 0,0094
Zirconium (Zr) T <0,00020 <0,00020 <0,00020 <0,00050 <0,00050 <0,00050 <0,00010 <0,00010 <0,00010
silicon (Si) 231 2,19 2,28 2,43 281 2,70 248 1,33 083
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Agnico Eagle Phytoplankton Sample
August 10 2023

Nine 1L samples were collected from the Agnico Eagle Meadowbank site by AE staff for
phytoplankton assessment. Samples were collected on 2023-08-10 and arrived at Larratt Aquatic

Consulting on 2023-08-22 in acceptable condition at 23°C.

Samples were refrigerated until analysis where the samples were settled for 12-24 hours in
Utermohl counting chambers at 55 mL volume for the low density samples and 10 mL for the
algae bloom samples. Those results are reported here. Please refer to the table below for the cell
count (cells/mL) data and algae cell dimensions measured from this sample set. Selected

photographs are provided below the data table. Archived photography is available upon request.

GENERAL OBSERVATIONS:

+ Samples A2 A3 A7 A8 A9 showed varying densities of a green algae bloom prominent
enough to color the samples bright green.

« Samples A4 A5 A6 were almost empty and algae numbers were essentially nil. Crystals
were observed in A5 and A6.

« Sample Al showed a non-bloom abundance of taxa similar to A2 A3 A7 A8 A9, along
with abundant aquatic bacteria

+  Silt was rarely encountered in these samples, while organic detritus concentrations were
evaluated as very low to common/dominant.

CYANOBACTERIA OBSERVATIONS

Cyanobacteria were observed in Al (low), A2 (low), A3 (common), and A7 (common) samples.
Cyanotoxicity risk posed by Al and A2 is negligible, while samples A3 and A7 represent very low

risk. Cyanobacteria occur in virtually every aquatic environment.
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OTHER POTENTIALLY HARMFUL ALGAE

Only traces of Chrysochromulina were detected in the A1, A2, and A3 samples at very low
concentrations (7 — 154 cells/mL) density. Chrysochromulina toxicity risk in these samples is
therefore negligible. Issues with toxicity only occur when this alga blooms (e.g. ~600,000
cells/mL).

Yours Sincerely,

R.P. Bio., Aquatic Biologist BIT., H. BSc, Taxonomist

oo O b

Table 1: Algae densities and cell dimensions
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Agnico Eagle cell size Meadow

Aug 10 2023 Meadowbank dimensions

1L grab samples imurm

Taxa Al S5ml |A2 10ml A3 10mi A4 55mL  |ASSSmL |ag 55 mL AT 10mL [AB1OmL AR 10 mL
DIATOMS

Mavicula sp. L]

Nitzschia sp. B cf. fonticola 25-44 % 2.5-4.5 56 616 7

Nitzschia sp. A cf, frustulum B-128x% 2.7-3.1

CHRYSOPHYTES

Chremulina nebulasa 4-50 X 4.0-7.4 14

Chrysccoccus sp. 7-12dia 616 1232

Chrysechromulina of. parva 3-5dia 7 154 77

Ochromonas sp. 2x4.5

Stichogloea of. doederleinii 5x 10

Chrysamoeba sp. 8-10

GREEN ALGAE

Chlamydomonas sp. A lrg 8.5-15X 14-21 49 4928 1848 1232 616 4928
Chlamydomonas sp. Bsm 54-9.5 ¥ 6.4-10.6 616

Chlamydomonas palmelloid stage 4-7 dia 6776
Chlamydocapsa of, planctonica 3.5-5 dia 224 45276 15400 7392 4928 7392
Chlorella cf. ellipscidea 5x2 630

Chlorella/Myconastes of . homosph 5-8dia 24 224340 54064 181720 | 109648 24024
Dunaliella spp. (+zygospores) bx9 112 24640 6776 7 3080 3080 4312
Halomicronema excentricum 1um dia 112 &16 616 224
Picocystis salinarum 2-3dia 168 215600 166320 23408 7392 12628
Mannochloropsis of. oceanica 2dia 3640 15400 11319 12320 1540 103495
Trachelomoanas sp. 205x 21 14 (13

BLUE-GREEN ALGAE cyanocbacteria

Aphanothece sp. 15x%3 70

Anacystis sp. 1dia 580 1848 18480 12320

Planktolyngbya sp. 1.2 dia 168 770

PROTOZOA

Amoeba 10-25dia 1848 1232 616 616

Bodo saltans A-bLlx2-2.5 14 1155 616 616 1848
pico/nano-flagellates 3-4 dia 24 2464 5544 616 616
Large colorless flagellates 13-21dia 63

Ciliates several taxa 28x 30 9240 616 616
OTHER

bacteria - all types 1-3 D C C VL C L-C VL L L
detritus, organic C-D L L WL WL VL
filamentous bacteria 0.6-0.7 dia <1 um C C C
silt 20-200 P P

crystals 30-200 % 1-5 L D D

SUM 6419 540687 293678 14 0 0 252560 | 129668 73759

OTHER

None = Not seen in any fields

V low = encountered occasionally

Low = encountered regularly but accounts for less than 5% of sample material

Common = encountered in most fields and accounts for 6 — 49% of sample material Dominant =

encountered in all fields and accounts for >50% of sample material
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Figure 1: A1 (400x). Photo showing a modest green algae bloom with many cells above the plane
of focus — this is a 10 mL settled sample

Figure 2: A3 (400x). Photo showing an intense green algae bloom with many cells above the
plane of focus — this is a 10 mL settled sample
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Figure 3: A7 (400x). Photo showing an intense green algae bloom with many cells above the
plane of focus — this is a 10 mL settled sample
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