POLYTECHNIQUE MONTREAL

affiliée a I’'Université de Montréal

Evaluation de la performance des géocomposites bentonitiques comme

barriére aux fluides dans un contexte de recouvrement minier

NATHALIE CHEVE

Département de génie civil, géologique ¢t des mines

Meémoire présenté en vue de I'obtention du diplome de Maitrise és sciences appliquées
Génie minéral

Avril 2019

© Nathalie Chevé, 2019.



BB THEQUE

Cégep de I’Abitibi-Témiscamingue
Université du Québec en Abitibi-Témiscamingue

Mise en garde

La bibliothéque du Cégep de I’Abitibi-Témiscamingue et de I'Université du Québec en Abitibi-
Témiscamingue a obtenu l'autorisation de I'auteur de ce document afin de diffuser, dans un but
non lucratif, une copie de son ceuvre dans Depositum, site d’archives numériques, gratuit et
accessible a tous.

L’auteur conserve néanmoins ses droits de propriété intellectuelle, dont son droit d’auteur, sur
cette ceuvre. Il est donc interdit de reproduire ou de publier en totalité ou en partie ce
document sans I'autorisation de I'auteur.

Warning

The library of the Cégep de I'Abitibi-Témiscamingue and the Université du Québec en Abitibi-
Témiscamingue obtained the permission of the author to use a copy of this document for non-
profit purposes in order to put it in the open archives Depositum, which is free and accessible to
all.

The author retains ownership of the copyright on this document. Neither the whole document,
nor substantial extracts from it, may be printed or otherwise reproduced without the author's
permission.



POLYTECHNIQUE MONTREAL

affiliée a I’'Université de Montréal

Ce mémoire intitulé :

Evaluation de la performance des géocomposites bentonitiques comme

barriére aux fluides dans un contexte de recouvrement minier

présenté par Nathalie CHEVE
en vue de ’obtention du dipléme de Maitrise és sciences appliquées

a été dument accepté par le jury d’examen constitué de :

Carmen M. NECULITA, présidente

Bruno BUSSIERE, membre et directeur de recherche
Carlos OVALLE, membre

Jean COTE, membre



111

DEDICACE

A Marco, M onique et Serge



v

REMERCIEMENTS

J’aimerais remercier d’entrée de jeu tous ceux et celles qui m’ont encouragé a aller au bout de mes
ambitions et a sortir de ma zone de confort en entreprenant une maitrise de recherche en génie

minéral.

Un trés grand merci a Bruno Bussiére, mon directeur de recherche, qui m’a donné ma chance ot
m’a permis de vivre une expérience positive et enrichissante au sein de I'IRME. Merci Bruno pour
ton encadrement, ta grande disponibilité, tes judicieux conseils et ta patience. Merci également a
Benoit Plante pour sa collaboration au présent projet de recherche et pour avoir pris le temps de
répondre a chacune de mes (trés) nombreuses questions de géochimie tout au long de la maitrise,

ainsi qu’a Marie Guittonny pour la supervision de stage MITACS.

Je tiens a remercier tout 1’équipe technique de I'URSTM pour leur aide au laboratoire, leur
créativité, leur ingéniosité et leur bonne humeur quotidienne. Je remercie également tous mes
collégues et amis de I'IRME, mais tout particulierement Gwendoline, Chloé¢, Emma et Vincent
pour les nombreux bons conseils et pour les agréables moments passés tant a I’intérieur qu’a

I’extérieur des murs de 'UQAT.

Merci a la mine La Ronde d’Agnico Eagle pour sa collaboration au projet, a Sandra Pouliot et a
Mine Canadian Malartic de m’avoir permis de réaliser un stage en entreprise en cours de maitrise,
et a toutes les personnes et organisations qui ont été impliquées de prés ou de loin dans la réalisation
de ce projet de recherche. Un merci particulier a Ingénieurs Canada, Manuvie et le CRSNG pour

leur généreux soutien financier.

Finalement, merci a Josée-Pascale, pour avoir pavé la voie du retour aux études, a Patrick pour les
visites en Abitibi et les nombreuses et passionnantes discussions scientifiques, a Serge et Monique

pour leur soutien et leurs encouragements et a Marco pour sa patience et sa compréhension.



RESUME

Les deux principaux types de rejets solides générés par 1’industrie miniére sont les stériles miniers
et les résidus miniers (aussi appelés rejets de concentrateur). Ces rejets peuvent contenir des
minéraux sulfureux et s’ils sont entreposés en surface et exposés al’air et a1’cau, ils ont le potentiel
de produire du drainage minier acide (DM A). Ce demier est caractérisé par un pH <6 et un contenu
en métaux dissous et en sulfates €élevé (Aubertin et al., 2002; Blowes et al., 2014). Une méthode
de restauration éprouvée pour limiter la production de DMA, tant pour les sites miniers en
exploitation que ceux abandonnés, consiste a recouvrir les rejets sulfureux de matériaux limitant
I'infiltration d’eau et/ou d’oxygéne (Aubertin et al., 2002; INAP, 2012). Le géocomposite
bentonitique (GCB) est un matériau de plus en plus considéré comme couche de faible conductivité
hydraulique au sein de recouvrement de sites minier. Il s’agit d’un matériau usiné d’environ 1 cm
d’épaisseur fait de bentonite (argile gonflante) encapsulée entre 2 géotextiles. La performance de
GCB dans des recouvrements miniers et, plus particuliérement, en climat froid (i.e, soumis a des
cycles de gel-dégel), est cependant peu documentée, bien que des risques de performance moindre
qu’attendu aient été identifiés dans ce contexte d’utilisation. Le présent projet de recherche vise
donc évaluer en laboratoire la performance d'un GCB comme barriére aux fluides responsables du

DMA, dans un contexte de recouvrement minier.

Dans le cadre de cette étude, des essais ont été réalisés sur un GCB conventionnel (GCB non tissé
et renforcé (SRNW)). Les essais en laboratoire ont été divisés en deux volets : la caractérisation du
GCB utilisé et, plus particulierement, de la bentonite qu’il contient, puis 1’étude des propriétés
hydrauliques et diffusives d’échantillons de GCB hydratés a 1’eau ou au drainage minier acide
synthétique (DMAS). Les propriétés hydrauliques et diffusives évaluées étaient la conductivité
hydraulique saturée avant et aprés des cycles de gel-dégel, la courbe de rétention d’eau (CRE) et
le coefficient de diffusion effectif de I’oxygéne (De), tant pour une hydratation a 1’cau déionisée
(DI) qu’au DMAS. L’évolution de la qualit¢ du DMAS percolant au travers des échantillons de
GCB a également été suivie en cours d’essais de perméabilité. Des analyses minéralogiques ont
été réalisées sur les échantillons saturés afin de documenter 1’impact chimique et minéralogique

d’une perméation au DMAS sur la bentonite.

Les résultats ont indiqué que sous de faibles pressions de confinement, similaires a celles exercées

par un recouvrement minier, la conductivité hydraulique saturée des échantillons de GCB hydratés
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au DMAS était d’environ 10°% cm/s, soit un ordre de grandeur de moins que celle d’échantillons
hydratés a 1’ecau DI. Une différence d’un ordre de grandeur additionnel a ¢été observée pour un
échantillon soumis a des cycles de gel-dégel (107 cm/s), tandis qu’une augmentation de deux
ordres de grandeur (10°° cm/s) a été mesurée pour un échantillon soumis a des cycles de gel-dégel
et une désaturation occasionnelle. Cette diminution de performance a été attribuée a la formation
de fissures dans la bentonite lors du gel ou du séchage des échantillons, qui n’étaient pas réparées
lors d’hydratation subséquences dii a une diminution du pouvoir gonflant de la bentonite causée
par la perméation au DMAS. Les résultats des analyses chimiques, électrochimiques et
minéralogiques ont également indiqué que les étapes typiques de neutralisation d’un DMAS avec
faible pH et concentration élevée en sulfate et en fer ont été suivies en cours de perméation. Les
essais ont toutefois été interrompus a des pH de 3,2 et 3,5, sans qu’un équilibre chimique n’ait été

atteint.

Des CRE similaires ont été obtenues pour les échantillons hydratés a 1’eau DI ¢t au DMAS. Les
résultats indiquent que d’importantes forces de succion doivent étre appliquées (0,1 4 0,45 MPa)
afin de désaturer un GCB initialement bien hydraté. T.es valeurs de De n’ont pour leur part pas été
impactées par la nature du liquide hydratant utilisé. Les valeurs obtenues de 2,1 x 107 m?s a
1.6 x 10 m¥/s, pour des Sr de 88 a 94 %, correspondent a celles estimées par le modéle d’Aachib
et al. (2004). Toutefois, puisque les GCB saturés au DMAS étaient tous plus minces que ceux
hydratés a 1’eau DI, le flux diffusif au travers du GCB devrait &étre moindre dans le cas d’une
hydratation au DMAS, pour un méme De. Sur la base de ces résultats, il a été¢ conclu que dans des
conditions de laboratoires contrélées, et pour le GCB et le DMAS utilisé, I’hydratation au DMAS
sous de faibles pressions de confinement a affecté négativement la performance du GCB comme

barriére a 1’eau et a 'oxygene.

A la suite de ces travaux de recherche, il est recommandé de réaliser des essais de laboratoire
complémentaires afin de déterminer la conductivité hydraulique saturée du GCB lorsque 1”équilibre
chimique est atteint, et de documenter la formation ¢t la réparation des fissures se développant lors
du gel et du séchage des échantillons. Il est également suggéré de réaliser des essais de perméabilité
atrés long terme sur des GCB traités aux polymeéres (résistance chimique accrue) afin de comparer
les résultats obtenus a ceux de GCB conventionnels. Finalement, il est recommandé de poursuivre
les travaux de recherche a 1’échelle du terrain, afin de valider les degrés de saturation pouvant &tre

atteints sur le terrain et I’influence des sols adjacents au GCB sur la qualité de 1’hydratation.
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ABSTRACT

The two main types of mine waste generated by the mining industry are waste rocks and tailings.
Both types of wastes may contain sulphide minerals and when they are stored on the surface and
exposed to oxygen and water, they have the potential to generate acid mine drainage (AMD). The
latter is characterized by a pH <6, elevated level of dissolved heavy metals and high sulfate contents
(Aubertin et al., 2002; Blowes et al., 2014). A proven reclamation method to mitigate AMD
production is the construction of engineered multilayered covers over the mine wastes to prevent
the infiltration of water and / or oxygen (Aubertin et al., 2002; INAP, 2012). Presently, geosynthetic
clay liners (GCLs) are increasingly being considered as low saturated hydraulic conductivity
materials as part of engineered covers. A GCL is manufactured in thin sheets (~5-10 mm) that
consist of a layer of bentonite interlaid between two geotextiles. Although literature on the
properties of GCls in a mining context are more frequent, research gaps still exist, particularly
with respect to the application of GCLs in mine waste covers in cold climates (exposed to freeze-
thaw cycles). The main objective of this research projet is to assess in the laboratory the
performance of a GCL as a fluid barrier in the context of an engineered mine cover installed over

acid-generating mine wastes.

As part of this study, tests were performed on a conventional GCL (geosynthetic clay liner with
non-woven and scrim-reinforced geotextiles). Laboratory experiments were divided into two parts:
the laboratory characterization of the GCIL. used and more particularly, the bentonite it contains,
then the determination of the hydraulic and diffusive properties of GCB samples hydrated with
deionized water (DIW) or with a synthetic acid mine drainage (SAMD). The hydraulic and
diffusive properties evaluated were the saturated hydraulic conductivity before and after freeze-
thaw cycles, the water retention curve (WRC) and the effective diffusion coefficient (De) at high
saturation value (S;), both for permeation with DIW and SAMD. The evolution of the quality of
the percolating SAMD through the GCL samples was also monitored during the permeability tests,

as well as mineralogical composition of the bentonite after permeation.

The results indicated that under low-pressure conditions, similar to those encountered in a mine
cover, the saturated hydraulic conductivity of samples permeated with SAMD was approximately
10 em/s, which is an order of magnitude higher than for samples permeated with DIW. An

additional order of magnitude of difference was observed (107" cm/s) for a sample subjected to
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freeze-thaw cycles (FTCs), while an increase of two orders of magnitude (10 cm/s) was measured
for the sample subjected occasional desaturation after a series of FTCs. This decrease in
performance was attributed to the formation of cracks during the frost or the drying phase that did
not self-healed during the subsequent permeation, due to the loss of swelling capacity induced by
SAMD. The results of the chemical, electrochemical and mineralogical analyses also indicated that
the SAMD followed the typical pH-buffering sequence associated with geochemical reactions
observed during the neutralization of AMD with low pH and high Fe and SO4* concentrations.
The permeability tests were ended at pH of 3,2 et 3,5, before chemical equilibrium could be

reached.

Similar WRCs were obtained for GCL hydrated with DIW and DMAS. In both cases, the WRC
indicates that large suction must be applied (0.1 to 0.45 MPa) to desaturate an initially well-
hydrated GCL. The De values did not vary according to the permeating liquid and led to values of
2.1 x 10” m?s to 1.6 x 10 m¥’s, for S of 88 at 94%. These values correspond to those estimated
by the Aachib et al. (2004) model. However, since GCLs permeated with SAMD were all thinner
than those permeated with DIW, it is expected that the diffusive flux through the GCI. would be
higher in the case a permeation with SAMD, for a same De value. Based on these results, it was
concluded that under controlled laboratory conditions, and for GCL and SMAD used in this study,
permeation with SAMD under low-pressure conditions negatively affected the performance of the

GCL as a barrier to water and oxygen.

Based on this research, it is recommended to conduct additional laboratory tests to determine the
long-term saturated hydraulic conductivity (upon reaching a chemical equilibrium) of the GCL
under study and further document the formation and repair of cracks that form during freezing and
dryving. It 1s also suggested to carry out long-term permeability tests on polymer-modified GCL
(treated to enhance the chemical resistance of the bentonite) in order to compare the obtained
results with those of conventional GCL. Finally, it is recommended to construct field experimental
cells to validate the degree of saturation that can be achieved in the field and the influence of the

soil layers adjacent to GCL on the quality of the hydration.
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CHAPITRE1 INTRODUCTION

Le Canada est un des principaux pays miniers du monde. Soixante minéraux et métaux y sont
produits annuellement, et le Canada est 1’un des cing principaux producteurs mondiaux pour 16 de
ces minéraux et métaux (Association Miniére du Canada, 2018). Pour sa part, le Québec était 1a 2°
plus importante province miniére en 2016, avec une production minérale annuelle de 7,8 milliards
de dollars issue de 27 mines actives (Madore & Caron, 2018; Natural Ressources Canada, 2018).
Une importante exploitation miniére est néanmoins accompagnée d’une importante génération de

rejets miniers solides et liquides, dont la gestion peut devenir problématique et coliteuse.

Les deux principaux types de rejets solides générés par 1’industrie miniére sont les stériles miniers
et les résidus miniers (aussi appelés rejets de concentrateur). Les stériles miniers sont définis
comme étant des roches extraites lors des opérations minieres, ne contenant pas de minéraux en
quantité suffisante pour que son exploitation soit économiquement rentable. Les résidus miniers
sont quant a eux des roches concassées et finement broyées provenant du traitement du minerai
(MERN et MDELCC, 2017). Ces deux types de rejets solides peuvent contenir des minéraux
sulfureux si bien que lorsqu’ils sont entreposés en surface et exposés a 1’air et a I’eau, ils ont le
potentiel de produire du drainage minier acide (DMA). Ce demier est caractérisé par un pH <6,
une acidité élevée et un contenu en métaux dissous et en sulfates élevé (Aubertin et al., 2002;

Blowes ¢t al., 2014).

Au Québec, la Loi sur les mines exige qu’avant méme que les travaux d’exploitations ne débutent,
le propriétaire d’un site minier doit identifier les techniques de restauration qui seront mises en
place sur les aires d’accumulations de rejets miniers, afin de limiter la production et la propagation
de contaminants dans l’environnement. En plus, une analyse comparative des options de

restaurations applicables au site minier doit &tre présentée (MERN ¢t MDELCC, 2017).

Une méthode de restauration éprouvée, tant pour les sites miniers en exploitation que ceux
abandonnés, consiste a mettre en place des recouvrements de matériaux empéchant 1’infiltration
d’eau et/ou d’oxygeéne dans les rejets sous-jacents (Aubertin et al., 2002; INAP, 2012). Ces
recouvrements sont généralement faits de plusieurs couches de matériaux aux propriétés
complémentaires. L’ utilisation de matériaux naturels (gravir, sable, silt, argile) ou de matériaux
issus de I'exploitation miniére non problématiques au niveau environnemental (p.ex., rejets non

potentiellement générateurs d’acide) s’avére généralement plus avantageuse sur le plan



économique que l'utilisation de matériaux synthétiques (INAP, 2012). Toutefois, des contraintes
de disponibilité de matériaux ou de géométrie des aires d’accumulation peuvent faire en sorte que

I'utilisation de matériaux synthétiques au sein d’un recouvrement soit avantageuse.

Le géocomposite bentonitique (GCB) est un matériau de plus en plus considéré comme composante
au sein de recouvrement d’ingénierie utilisés pour restaurer les sites miniers. Il a une épaisseur
d’environ 1 cm et son enveloppe est faite de matériaux synthétiques tandis que son intérieur est
composé de bentonite (argile gonflante). La performance de GCB dans des recouvrements miniers
est toutefois peu documentée, ce qui complique I’évaluation rigoureuse de scénarios de restauration

I’utilisant.

Les sections qui suivent présentent tout d’abord la problématique de génération DMA, ainsi que la
maniére dont les recouvrements d’ingénierie agissent afin d’en limiter la production. Une revue
des cas documentée de GCB utilisés dans des recouvrements miniers est ensuite réalisée, ce qui
permettra d’identifier certains besoins en recherche. Finalement, les hypothéses et objectifs du

présent projet de recherche, qui orientent 1’ensemble de ce mémoire, sont présentés.

1.1 Drainage minier acide

La formation du drainage minier acide (DMA) provient de ’oxydation de minéraux sulfureux et
fait intervenir des réactions chimiques et biologiques. I.e minéral sulfureux le plus fréquemment
rencontré dans ’écorce terrestre et dans les rejets miniers est la pyrite (FeS7) (Blowes, 2014).
D’autre minéraux sulfureux contribuent également a la génération de DMA de maniére directe
(p.ex., la pyrrhotite (Fe1.xS) et labormite (CuFeS4)) ou indirecte (p.ex., la sphalérite (ZnS), la galéne
(PbS), la chalcopyrite (CuFeS;) et la pentlandite ((Fe,Ni1)9Sg)) (Plumlee et al., 1999). Dans les
paragraphes qui suivent, les réactions d’oxydation de la pyrite seront utilisées a titre représentatif.
Les informations présentées sont tirées de Aubertin et al. (2002); Blowes et al. (2003); Blowes et

al. (2014); INAP (2012); et Nordstrom (1999).

Au niveau chimique, 1’oxydation directe de la pyrite se produit initialement en présence d’eau et
d’oxygene (équation 1.1). Le fer ferreux alors libéré peut étre oxydé en fer ferrique, selon
I’équation 1.2. Un bilan positif de H' résulte des réactions 1.1 et 1.2 et le pH diminuera si aucun
minéral neutralisant n’est présent, si ces minéraux sont présents en quantité insuffisante pour

neutraliser toute I’acidité produite, ou si leur vitesse de dissolution est trop lente comparativement



ala vitesse d’oxydation des sulfures. Tant que le pH demeure supérieur a environ 4.3, le fer ferrique
peut précipiter sous forme d’hyvdroxyde selon la réaction 1.3. La combinaison des équations 1.1 a

1.3 correspond a la réaction globale d’oxydation présentée a 1’équation 1.4.

FeSy +7/2 Or + HO — Fe?* + 2 SO+ 2 1 (1-1)

Fe¥ + 14 Oy + H' — Fe*' + 1 H,0 (1-2)

Fe*" + 3 H,O — Fe(OH); + 3 H' (1-3)

FeS2 + 7/2 Oz + 7/2 H20 — 2 SO4* + Fe(OH) 5 + 4 H' (1-4)

Lorsque le fer ferrique est présent en grande quantité en solution (généralement a pH < 3,5), la
pyrite peut &tre oxydée par le fer ferrique plutét que 1’oxygeéne selon la réaction indirecte présentée

al’équation 1.5.
FeSz + 14 Fe** + 8 H,O — 15 Fe** + 2 SO.» 16 H' (1-5)

La cinétique de cette derniére réaction est plus rapide que celle de laréaction 1.4, en plus de générer

une importante quantité d’acidité (16 moles de H™ par mole de FeS»2).

Une variété d’especes bactériennes est présente dans le sol, tant a pH prés de la neutralité qu’a pH
acide. Ces bactéries interviennent dans la génération du DMA en catalysant certaines réactions
chimiques telles 1’oxydation du soufre natif et du fer ferreux. Par exemple, la réaction chimique
1.2 se produit a une vitesse rapide a pH>4, mais trés lentement a pH plus faible. La présence de
bactéries ferrooxydantes comme Acidithiobacillus ferrooxidans vient toutefois augmenter de 546
ordres de grandeur la vitesse de cette réaction, ce qui permet au systéme d’é&tre alimenté en fer
ferrique suffisamment rapidement pour soutenir les réactions d’oxydation indirectes des minéraux,

comme celle présentée a équation 1.5 pour la pyrite.

Finalement, plusieurs facteurs viennent influencer la vitesse a laquelle se produit 1’oxydation des
minéraux sulfureux, tels que la nature des minéraux sulfureux présents dans le milieu, la
distribution des sulfures (disséminés versus massifs), leur disponibilité (libérés versus non-libérés),
la température du milieu et la disponibilité de I"'oxygéne (Aubertin et al., 2002; Lapakko et al.,
2006; Miller & Murray, 1988; Nicholson & Scharer, 1994, Nicholson et al., 1988).

La prévention et le contréle du DMA s’effectue en limitant la présence d’au moins une des trois

composantes de la réaction d’oxydation des sulfures, soit les minéraux sulfures eux-mémes, I’cau



et "oxygene, Un moven eprouve pour ¥ parvenit est de mettre en place un recouvrement
dingéntene an-dessus des maténaux potentiellement genérateurs d ande, de mantére & limiter la
penetration de eau etfou de 1" cxygene. Le terme « recouvrement sec » est parfois uttlisé dans la
littérature par opposition aux recouwrements en ean ou humides, qui tnpligquent I atilisation 4 ean
pour limiter la disponibilité de " oxvgene. L'utilisation d une couche unique de matérian sec 8" est
souvent avérée peu performante dans le cadre de fermetures minitre en Amérigue du Hord (INAP,
2013, contrarement ausx systémes a couche multiples utilisant conjointerment plusieurs couches

de maténauz anx proprietés complémentaires.

1.2 Recouvrements d’ingénierie de type multicouches

1.2.1 Géneéralités

Les recouvrements d'ingéniene de type multicouche wisant 4 prévenirla production de DA sont

généralement faits de 5 couches de 2ol (figure 1-1) ayant chacune une fonction particulitre

(Aubertin etal , 1955)
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Figure 1-1 . Principales composantes d'un systéme de recouvrement multicouche (Aubertin et &l |

2002



La couche de support (E) est installée au-dessus des rejets miniers. Comme son nom I’indique, elle
sert de support aux couches de matériaux sus-jacente et doit généralement posséder une bonne
capacité portante et une bonne résistance aux déformations. Elle peut également &tre utilisée pour
créer un bris de capillarité avec les rejets miniers sous-jacents, pour empécher la remontée
capillaire du DMA contenu dans les rejets, et avec la couche de sol sus-jacente (D), si la rétention
d’eau doit étre favorisée dans cette derniére couche. Cette couche est généralement faite de sable
ou de gravier. La couche D est la barriére a I’eau ou a I’'oxvgéne, dépendamment des objectifs
recherchés. Dans le cas d’une barriére a I'oxygene, le degré de saturation de la couche D doit
demeurer ¢levé, de maniére a limiter la diffusion de I"oxygene vers les résidus miniers sous-jacents.
En effet, 1a diffusion de ’oxygeéne est environ 10 000 fois plus faible dans 1’eau que dans 1’air
(Cussler, 2009; Lide, 1995). Dans le cas d’une barriére a 1’eau, la couche D doit avoir une trés
faible conductivité hydraulique afin de limiter 1"infiltration d’eau dans les résidus sous-jacents. Les
matériaux pouvant étre utilisés dans la couche D sont multiples et dépendent des objectifs visés ;
ce sont généralement des sols fins tels les silts et les argiles peu plastique ou encore des résidus
miniers (Bussiére et al., 2007). La couche C est généralement une couche drainante (sable ou
gravier) qui permet I’évacuation latérale des eaux et la diminution des gradients hydrauliques et
pressions interstitielles par le fait méme. Dans le cas d’une barriére a I’oxygene, cette couche sera
¢galement utilisée pour créer un bris de capillarité et éviter la désaturation de la couche D. La
couche B vise a protéger 'intégrité des couches A, B et C des effets climatiques, des animaux et
de la biointrusion. Dans plusieurs cas, cette couche est combinée a la couche C. Finalement, la
couche A fait la transition entre les couches sous-jacentes et le milieu environnant. Elle sert de
support a la végétation, de protection contre 1’érosion et réduit les effets des fluctuations

météorologiques.

1.2.2 Barriéres a I’eau

Tel que mentionné précédemment, la couche D d’un recouvrement d’ingénierie de type
multicouche agissant comme barriére a 1’eau doit avoir une faible conductivité hydraulique saturée
(ksat). Une valeur de 107 cm/s est généralement visée (Aubertin et al., 2015). Les matériaux
généralement considérés au sein de cette couche sont I’argile, les géomembranes et, depuis plus

récemment, les géocomposites bentonitiques.



Il est possible d’obtenir un ke de 1077 cm/s et moins en mettant en place une couche d’argile
compactée. Toutefois, lorsque I'argile est mise en place a une teneur en eau sous-optimale pour le
compactage, elle a tendance a former une structure agrégée favorisant la présence de macropores,
ce qui résulte en un ks plus élevé qu’attendu, tandis que si ’argile est placée a une teneur en eau
sus-optimale, elle est difficile 2 compacter, ce qui se traduit également par un kga plus élevé
qu’attendu en raison de la porosité élevée (Holtz & Kovacs, 1991). Les argiles plastiques sont
également sensibles aux effets des cycles de gel-dégel qui peuvent induire une augmentation de
ket de 1 4 3 ordres de grandeur (Chapuis, 2002; Chapuis et al., 2006) et il peut d’avérer
¢conomiquement non viable de placer une couche d’argile a une profondeur la protégeant de ces

cycles.

Les géomembranes en polyéthyléne sont régulierement utilisées comme barriére a 1’eau en génie
civil, et ont &té utilisée a quelques reprises au sein de recouvrement miniers au Québec (p.ex., sites
Poirier, Normétal, Aldermac et Barvue). Le matériau a un ke de 10! cm/s en laboratoire, mais sa
mise en place est inévitablement accompagnée de perforations et autres défectuosités. I.”exposition
prolongée du matériau au soleil peut également réduire la durabilité du matériau a des durées

insuffisantes pour un contexte de restauration miniére (Aubertin et al., 2015).

Les géocomposites bentonitiques sont faits de bentonite (argile gonflante) contenue entre 2
géotextiles et sont manufacturés sous forme de rouleau, tout comme les géomembranes. Le
matériau fait environ 1 em d’épaisseur et a été développé comme alternative aux couches d’argiles
compactée (Bouazza, 2002). Lorsqu hydraté avec de 1’eau, les GCB ont une faible conductivité
hydraulique (de 1’ordre de 5 x 10 cm/s). Les propriétés gonflantes de la bentonite conférent au
matériau une capacité d’auto-réparation des perforations et une bonne résistance aux cycles de
mouillage-séchage et de gel-dégel (Bouazza, 2002; Daniel et al., 1997; Eigenbrod, 2003a; Lange
et al., 2007, Melchior, 2002; Sari & Chai, 2013; Sivakumar Babu et al., 2001). Les panneaux de
GCB n’ont pas besoin d’&tre liés mécaniquement entre eux, ce qui en réduits les cotits d’installation
¢t de main d’ceuvre (Aubertin et al., 2015). Cependant, lorsqu’un GCB est hydraté avec une
solution ayant une force 1onique élevée, la conductivité hydraulique du matériau peut augmenter
de plusieurs ordres de grandeur, et sa capacité de gonflement peut étre réduite (Egloffstein, 2001;
Mesri & Olson, 1971; Shackelford, 1994; Shackelford et al., 2000; Shackelford et al., 2010). La
performance du matériau au sein d’un recouvrement en contact avec du DMA pourrait donc étre

amoindrie. Toutefois, les données disponibles a ce sujet sont limitées.



Tableau 1-1 Synthése des recouvrement miniers agissant comme barriére a I’eau et utilisant un GCB

Site minier Utilisation du Nature des Recouvrement minier Suivi réalisé Références
(Localisation) GCB rejets (de haut en bas)
Somex R,ecou_vrem_en_t R?S{dus miniers | 1,0 m sable - Aubertin et al.
{Lac Edouard, d’un site minier | générateurs _ GCB Inconnu (2002)
Québec) abandonné (1 ha) | d’acide
- 0,15 m terre végétale
Recouvrenent - N - 0,60m grapulalre
Kam Kotia d’un site minier Rg;l;j;l;lr?r;mers ) OGéSBm argile Inconnu - Hamblin (2009)
(Timmins, Ontario) | abandonné gene ) ; - INAP (2012)
(80 ha) d’acide - Ancien recouvrement
(0.3 m de stériles et 0.3m
de granulaire)
Conditions météorologiques au site
Cellule Stériles miniers Teneur en eau, succion, température et | - Adu-Wusu et
Whistle expérimentale de endrateurs - 0,9 m sable graveleux teneur en oxygéne dans le Yanful (2006)
{Capreol, Ontario) terrain %’aoi de - GCB recouvrement - Adu-Wusu et
{12mx 24 m) Ruissellement sur le recouvrement Yanful (2007)
Infiltrations dans les stériles miniers
Teneur en eau, succion, température et
Premicr Gold Cellule Résidus miniers | - 0,10 m terre végétale fgsiﬁ;g;rjl;i?;s le recouvrement et les - Renken (2006)
. expérimentale de | potentiellement | - 0,30 m sable et gravier .
{Steward, Colombie- . . Ruissellement sur le recouvrement - Renken et al.
. . terrain générateurs - GCL ! . i .
Britannigue) (15x 16 m) T acide - 0.10 m sable et eravier Infiltrations dans les résidus miniers (2009}
? & Qualité de 1’eau interstitielle dans les
résidus miniers
Cellule

Montague Gold

(Darmouth,
Nouvelle-Ecosse)

expérimentale de
terrain
(8mx10m)
avec diverses
configurations de
recouvrement
intégrées a la
cellule

Résidus miniers
générateur de
drainage neutre
contaming
(arsenic)

Diverses configurations
avec

Ensemencement (gazon)
041 m de sable et gravier
GCL conventionnel ou
amend¢ avec des
polymeres

0 ou0,15m de sable et
gravier

Teneur en eau des résidus miniers et
matériaux granulaires
Essais en laboratoire sur des
échantillons de GCB exhumés :

s Conductivité hydraulique

s Essais de gonflement libre

s Cations liés, solubles et

échangeables
» Composition élémentaire

- Hosney et Rowe
(2013)

- Hosney et Rowe
(2016)




Le tableau 1-1 présente les cas documentés d’utilisation de GCB dans un recouvrement minier.
Tous ces cas sont situés en climat continental humide selon la classification climatique de Kdppen

(Peel et al., 2007).

1.3 Contexte et objectif du projet de recherche

L’utilisation des GCB dans le domaine du génie civil est désormais fréquente. De nombreuses
¢tudes ont été réalisées depuis les années 1990 afin de déterminer les propriétés du matériau ainsi
que les facteurs les influengant. Ces études ont cependant principalement été menées pour des
utilisations en fond de cellule comme tapis d’étanchéité, donc pour des GCB moins soumis aux
variations de conditions climatiques, pour le recouvrement de déchets domestiques, mais dans des
climats plus tempérés que ceux du Canada et du Québec, ou lors d’utilisations conjointes avec des
géomembranes. Il en résulte que ['utilisation du GCB comme principale couche de faible
perméabilité, au sein d’un recouvrement minier installé en climat continental humide ou
subarctique, peut sembler avantageuse dans certains cas de restauration miniére, mais que son
utilisation dans un tel contexte demande d’utiliser le matériau au-dela de ses limites actuellement
testées et éprouvées (Bouazza, 2018; Homsey et al., 2010). Le présent projet de recherche vise

donc a documenter une telle utilisation.

I’objectif principal du projet est d’évaluer en laboratoire les propriétés hydrogéologiques d’un
GCB dans un contexte de recouvrement de rejets miniers générateurs d’acide (faible confinement

¢t cau pouvant étre agressive). Pour ce faire, les 5 objectifs secondaires suivants ont été définis :

o adapter les méthodes d’essais de perméabilité normées existantes, afin d’évaluer la
conductivité hydraulique saturée du matériau dans un contexte de confinement similaire a

celul d’un recouvrement minier,

o ¢valuer I'effet du DMA sur la capacité du GCB a agir comme barriére aux liquides, en
comparant la conductivité hydraulique saturée d’échantillons hydratés a I’eau déionisée et

au DMA,

o ¢valuer I’effet du DMA sur la résistance du GCB a des cycles de gel-dégel, combinés ou
non a des cycles de séchage, en comparant 1’évolution de la conductivité hydraulique
saturée de GCB hydratés a I’eau déionisée et au DMA, au fil d’une série de cycles de gel-

dégel avec et sans désaturation,



o ¢valuer I’effet du DMA sur la capacité du GCB a maintenir un degré de saturation éleve,

en comparant les courbes de rétention d’eau de GCB hydratés a I’eau déionisée et au DMA,

o &valuer I'effet du DMA sur la capacité du GCB a limiter le flux d’oxygéne vers les rejets
miniers sous-jacents, en comparant les coefficients de diffusion effectifs de GCB hydratés

a 1’eau déionisée et au DMA.

1.4 Contenu du mémoire et retombées du projet

Le présent mémoire est divisé en 6 chapitres. Aprés ’actuel chapitre 1 d’introduction, une revue
de littérature sur les GCB sera présentée au chapitre 2. L’accent sera alors mis sur les propriétés
influengant majoritairement la performance d’un recouvrement minier, soit les propriétés
hydriques et diffusives du matériau. Le chapitre 3 décrit la méthodologie employée afin de
caractériser le GCB utilisé lors des essais en laboratoire, ainsi que celle appliquée lors de ces mémes
essals pour caractériser leurs propriétés hydrogéologiques (ksa, CRE et De). Les résultats et
I'interprétation de ceux-ci sont présentés aux chapitres 4 et 5. L’évolution de la conductivité
hydraulique saturée ¢t de la minéralogie de 3 échantillons de GCB hydratés au drainage minier
acide synthétique (DMAS) est décrite au chapitre 4, sous forme d’un article qui a été soumis a la
revue Geotextiles and Geomembranes, tandis que les résultats d’essais de conductivité hydraulique
additionnels, de rétention d’eau et de diffusion de I'oxygeéne sont consignés au chapitre 5. Le
mémoire s¢ termine avec une présentation des principales conclusions du projet ainsi qu’une série

de recommandations.

Le présent projet de maitrise apporte deux principales contributions pratiques. Tout d’abord, le
projet vise a documenter et évaluer la performance de GCB comme matériau intégré au sein d’un
recouvrement minier. Pour ce faire, quelques essais en laboratoire ont été¢ adaptés afin de les rendre
davantage représentatifs d’un contexte de recouvrement minier. Ces méthodologies modifiées
pourront étre réutilisées lors de travaux futurs. Egalement, il est souhaité que les résultats obtenus
et présentés dans le présent mémoire puissent étre utilisés par les divers acteurs de I’industrie
minie¢re dans le cadre d’analyses comparatives de méthodes de restauration et qu’ils permettent de
mieux cibler les risques de défaillance associés a 1'utilisation de GCB dans un contexte de

recouvrement minier.
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CHAPITRE 2 REVUE DE LITTERATURE

Le présent chapitre résume les concepts clés relatifs a I'utilisation de géocomposites bentonitiques
(GCB) comme barri¢re aux fluides dans un contexte de recouvrement minier. La premiére partie
définie ce qu’est un GCB et décrit les principales composantes de ce matériau. Les propriétés
hydrauliques d’intérét des GCB sont par la suite présentées, soit le potentiel de gonflement de la
bentonite, la conductivité hydraulique saturée et la courbe de rétention d’eau. Ensuite, les principes
généraux en matiere de diffusion des gaz au travers des milieux poreux sont présentés, puis le cas
specifique de la diffusion de I"oxygéne au travers d’un GCB est abordé. Les principaux facteurs
pouvant influencer les propriétés des GCB sont finalement décrits. Ces demiers ont été regroupés
en trois grandes catégories, soit les facteurs intrinséques, les facteurs externes ayant une influence
a court terme, et les facteurs externes ayant une influence a long terme. Grace a la revue de 1’état
des connaissances des divers points énumérés précédemment, il sera possible d’identifier des
¢léments manquants ou nécessitant des précisions additionnelles afin d’évaluer le potentiel

d’utilisation des GCB comme barriére aux fluides dans un recouvrement minier.

2.1 Composantes des géocomposites bentonitiques

La International Geosynthetics Society décrit le GCB comme étant un géocomposite manufacturé,
fait de bentonite maintenue en place entre deux géosynthétiques. Il existe plusieurs types de GCB,
présentant des variantes quant a la nature de la bentonite utilisée (sodique, calcique ou activée) et
sa texture (en poudre ou en granule), 1a masse de bentonite utilisée par unité de surface, la nature
des géosynthétiques formant les faces supérieures et inférieures du géocomposite (géomembranes
ou géotextiles, tissés ou non), la présence ou non d’une couche supplémentaire entre la bentonite
et un des géosynthétiques afin d’améliorer la performance du produit (enduit ou adhésif), et le type
de liens et renforcements utilisé entre les matériaux (couture, aiguilletage et/ou colle). Dans le
présent document, une nomenclature inspirée de Touze-Foltz et al. (2016) sera utilisée afin de
différencier les grandes familles de GCB. Le terme GCB désignera les GCB conventionnels faits

d’un noyau de bentonite maintenu en place entre deux géotextiles.

Un GCB est habituellement manufacturé sous forme de rouleau ayant une largeur de 4,0 2 5,2 m et

une longueur de 30 m a 60 m. Les rouleaux sont scellés aprés leur production, pour éviter leur
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hydratation ou déshydratation lors du transport. L’épaisseur de bentonite séche retrouvée dans un

GCB varie généralement de 4 a 7 mm.

Considérant que la bentonite retrouvée dans les GCB en Amérique du Nord provient
principalement du Wyoming, que cette derniere est de type sodique (Eigenbrod, 2003b; von
Maubeuge, 2002) et que les principaux GCB distribués utilisent la liaison fibreuse par aiguilletage
(Bentofix®, Bentomat®, GSE Bentoliner, Geobent), la présente revue de littérature traitera
presqu’exclusivement des GCB faits de bentonite sodique utilisant un procédé d’aiguilletage pour
maintenir en place la bentonite. La figure 2-1 illustre de maniére schématisée le procéde de

fabrication d’un GCB sodique aiguilleté.

Granular Sodium
Bentonite

Figure 2-1 : Procédé de fabrication schématisé d’un GCB sodique aiguilleté (Terrafix

Geosynthetics, 2017)

2.1.1 Bentonite

2.1.1.1 Minéralogie et structure

Le terme « bentonite » désigne généralement une argile colloidale formée par 1’altération de
cendres volcaniques dans un environnement marin, et composée majoritairement de minéraux
argileux du groupe des smectites et plus spécifiquement, de montmorillonite (WSGS, 2014). La
teneur massique en montmorillonite de la bentonite naturelle ou usinée varie selon les produits
manufacturés. Les valeurs retrouvées dans la littérature varient de 47% a 96% (Egloffstein, 2001,

Rowe et al., 2017; Shackelford et al., 2000; von Maubeuge, 2002). Quelques distributeurs de GCB
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(Texel et Terrafix) indiquent des teneurs minimales de 90% de montmorillonite a la fiche technique
de leurs produits. Outre la montmorillonite, la bentonite contient généralement du quartz, des
feldspaths, des micas et des carbonates. La densité relative de la bentonite seche est de I’ordre de

25427

La montmorillonite possede la structure minéralogique feuilletée des phyllosilicates TOT ou 2 :1.
La couche élémentaire de la montmorillonite est faite de trois feuillets soit un feuillet octaédrique
(O) d’alumine pris entre deux feuillets tétraédriques (T) de silice. Les sommets des octaedres
d’alumine et des tétraédres de silice se confondent en partageant leurs molécules d’oxygene. La
couche €élémentaire a une épaisseur de ’ordre de 1 nm. Les couches élémentaires sont, quant a
elles, retenues ensemble par des forces de van der Walls, ne produisant qu’un faible lien. La

structure de la montmorillonite est illustrée a la figure 2-2.

L™\

=

—— H,0 ~ cations € xchangeable Cations
in nter ayer nH,O

e

O Oxygens Hydroxyls . Aluminum, |ron, Magnesium

Q and @ Silicon, Occasionally Aluminum

Figure 2-2 : Représentations schématiques de la montmorillonite (Mitchell & Soga, 2005)

La structure feuilletée de la montmorillonite lui confere une surface spécifique élevée : elle est de
50-120 m?/g pour la surface externe des feuillets uniquement, et peut aller jusqu’a 840 m?g en

incluant I’espace interfoliaire (Mitchell & Soga, 2005).
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Des substitutions isomorphiques surviennent au sein du réseau cristallin de la montmorillonite, au
niveau de la couche octaédrique. Environ un ion Al*" sur 6 est remplacé par un cation Mg?* ou,
plus rarement, Fe®, induisant ainsi une déficience en charges négatives. Cette derniére est
compensée par la présence de cations échangeables dans ’espace interfoliaire, majoritairement
présents sous forme de Na' et de Ca*" mais également sous forme de K", Mg?" et Fe?" (Egloffstein,
2001). 1l en résulte également une capacité d’échange cationique (CEC) élevée, de 1’ordre de 80 a
150 meq / 100 g (Mitchell & Soga, 2005). La CEC se définit comme étant la somme des charges
négatives d’une surface minérale étant compensée par la présence de cations adsorbés (ASTM,

2010b).

Les divers types de bentonite peuvent étre catégorisés selon la nature et la proportion des cations
compensateurs présents. Lorsque les cations sont majoritairement du Na®, la bentonite est qualifiée
de «sodique », tandis que lorsque les ions Ca®" sont en majorité, la bentonite est de type
« calcique ». Des bentonites activées peuvent également étre retrouvées dans les géocomposites
bentonitiques. Il s’agit d’une bentonite faite de montmorillonite calcique traitée au carbonate de
sodium (Na2CO3) afin de favoriser la substitution du Ca?* pour du Na" et ainsi augmenter la teneur
en sodium du produit. Cette substitution est souhaitable puisque la présence de sodium en surface
de la couche élémentaire augmente la capacité de gonflement du minéral lorsqu’hydraté, et diminue
sa conductivité hydraulique par le fait méme, tel qu’il sera expliqué plus en détails a la section
suivante. Bien que I’activation de la montmorillonite calcique augmente la teneur en Na' du
mingéral, la bentonite sodique naturelle contient toujours un pourcentage plus élevé de sodium que
de la bentonite activée (von Maubeuge, 2002). Tel que mentionné en introduction, la bentonite
« nord-américaine » est majoritairement de type sodique, tandis que la bentonite « européenne »

est principalement de type calcique (Eigenbrod, 2003b).

2.1.1.2 Mécanismes d’hydratation

La cohésion entre les couches ¢lémentaires de montmorillonite séche est assurée par des forces de
Van der Waals relativement faibles. Les couches élémentaires peuvent ainsi facilement s’ écarter et

permettre la pénétration d’eau et d’ions ans les espaces interfoliaires.

I’hydratation de la montmorillonite s’effectue en deux phases consécutives. La premiére phase, la
phase cristalline, se produit a partir de la montmorillonite séche (McBride 1994, Prost et al., 1998).

Les charges négatives nettes élevées en surface des couches élémentaires permettent alors



14

[adsorption de moléoule deau et de catons anx couches élémentares. Plusteurs couches de
raolécules d'ean peuvent alors wemy se fizer dans les espaces interfoliares. Cesmoléoules o ean,
gualifices & d’eau licew, gont considérées comme étant immohiles et ne contnbuent pas 2 la
porosité effective delamontmonllonite Plug 1" hydratation progresse, plus 1’ espace dispontble pour
I"écoulement d'un liquide entre les fenillets diminue, et plus le chemin 4" écoulement de ce liguide
est fortueus, ce g exphoue la diminotion de la conductiwite hydrauligue ohservée ams gu’un

certain gonfl ement.

Laphase osmotique d'hydratation se produt aprés la phase cristalline. Cette phase dhydrataton
nie se produit toutefois que lorsque les cations adsorbés 4 1a surface de la montmonllonite sont
majontarement monovalents (McBride, 1994, Prost et ., 1998) Lors de la phase osmotique, le
nombre de couches de molécules dear liées a la montmonllonite contnue d angmenter, Le
notnbre de conches d7ean addittormelles adsarbées avant 4 ateindre un équilibre dépend de
Iahondance et de la charee des cations présents dans le liguide circulant entre les couches
élémentares. Le sonflement de 'argile se poursuit lors de cette phase La bentonite sodigue
contenue dans un GCE ala capacité d’absorber de 200 4 700% de samasse en ean (Egloffstan,
2001 Lafigure 2-3 represente schematiquement | hydratab on de montmonllomte sodique et son

gonflement.
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Figure 2-3 - Montmortllomte sodigque & divers mveasz d'hydratation (Pradhan et al , 20153

aj seche | b 4 couches de molécules & ean; ©) 10 couches de moléoules d7san.

Flus il 7 adecations multivalents 4 la surface des couches &l émentaires de la montmorllomte, phos.

les farces d attractions sont grandes et moins hydratation osmotique se produit. A Uestréme,
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lorsqu’il n’y a que des cations multivalents a la surface des couches élémentaires, uniquement 4
couches de molécules d’eau peuvent alors se fixer dans 1’espace interfoliaire (Jo et al., 2001). La
conductivit¢ hydraulique d’une montmorillonite contenant majoritairement des cations
multivalents dans son espace interfoliaire a donc tendance a étre plus élevée que pour une
montmorillonite sodique hydratée dans les mémes conditions et a avoir un gonflement moindre.
Ces phénomenes sont entre autre observables pour la bentonite calcique, qui possede une
conductivité¢ hydraulique prés de 1000 fois plus élevée que celle de la bentonite sodique

lorsqu’hydraté avec de I’eau d’aqueduc (Gleason et al., 1997).

2.1.1.3 Echanges cationiques

Tel que mentionné a la section 2.1.1.1, la montmorillonite posseéde une CEC élevée. Ainsi, lorsque
de la montmorillonite seéche ou hydratée subit une perméation par un liquide ayant une forte
proportion de cations multivalents, une partie ou la totalité des cations initialement adsorbés peut
étre remplacée. L équilibre préalablement établis est alors perturbé et une modification des forces

électrostatiques et du nombre de couches de molécules d’eau dans I’espace interfoliaire se produit.

La facilité avec laquelle les cations en place sont remplacés par d’autres cations dépend de la
valence des cations présents dans le liquide circulant dans la bentonite, de I’abondance relative de
ces cations ainsi que de leur dimension. Les échanges suivent habituellement la série lyotropique

(Kolstad, Benson, & Edil, 2004), soit :
Li "<Na'<K'<Rb"<Cs"<Mg?" < Ca* <Ba?" <Cu*' <AP*' <Fe*"

Il est toutefois possible qu’un cation ayant une faible capacité de remplacement prenne la place
d’un cation ayant une forte capacité de remplacement (Na" qui remplace Ca®" par exemple) lorsque
la concentration du cation de faible capacité est élevée dans le liquide perméant, en comparaison a

celle du cation de forte capacité.

La vitesse et ’ampleur des échanges cationiques dépendent respectivement de la force ionique (I)
du liquide perméant et de 1’abondance relative des cations (Benson & Meer, 2009; Kolstad,
Benson, & Edil, 2004; Mitchell & Soga, 2005). La force ionique se calcule a ’aide de 1’équation
2-1:

1
_ 2
I= ) Zi €.z,
(2-1)
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ou ¢ estla concentration melaire (mol/l) de liond et
zi est sa charge.

Le ratio des conecentrations en cations tnonevalents ¢t muoltivalents (RMD) permet d°évaluer
I"abondance relative des cations dans un liguide perméant de la bentonite, a [Paide de
I"équation 2-1 :

v!

RMD = —
WM

(2-2)
on My estla eoncentration molaire totale (mol/l) des cations monovalents et
M est Ia concentration molaire totale (mol/l) des cations multivalents.

Le remplacement du sodium par des cations multivalents dans la montmotillonite sodique erée des
ligisons plus fortes entre les silicates anioniques de la couche tétraédrigue etles cations multivalents
(Zhu et al,, 2012). Cela se traduit physiquement par une réduction de IPespace interfolinire et
hydrauliquement pat une augmentation de la eonductivité hydrauli que, vula diminution de conches
de molécules d'eau lice entre les couches élémentaires. Un liquide induisant une importante
modifigation de la structure et des propriétés hydriques d>un GCB est qualifié d’incompatible
(ASTM, 2014¢).

2.1.2 Géotextiles

Les géotextiles sont des tissus fabnigués 3 parhr de fibres synthétiques et possédant une
conductivité hydraulique élevée. Tls ont €€ introduits en génie eivil afin de remplacer les filtres de

sols gramulaires, mais leur utilisation est désormais beancoup plus variée (Koerner, 2012).

Les géotextil es sont généralement ¢ aractérisés selon leur mode de fabrication, soit tissés, non-tissés
ou trigotés. Le mode de fabrieation mfluence les propriétés physiques, mécaniques et hydrauli ques
du matérian. Les géotextiles fissés (figure 2-4a) sont préconisés pour des applications de
renforcement et de séparation, tandis que les géotextiles non-tissés (figure 2-4bj sont optinusés

pour des applications de séparation et de protection (Texel, 2017). Les géotextiles tricotés sont
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Figure 24 | Géoteztile tssé etnon tissé (Koerner, 2012)

sopvent disponibles sons forme de be, afin 4 enrober des éléments (Sere, 19%5) Pour cette ratsorn,
senles les denm premiéres familles de tissage sont utilisées dans la fabrication des GCTB. Les
principanz fournisseurs nord-améncains de GCB détallent lenrs produits en deux assemblages de
seotextiles typiques. Le premier utilice un géotextile non-tissé de 200 ofm® sur la face supétieure
et un geotextile tisse de 105 gfm? sur la face inferieure, et le second, un géotextle non-isse de
200 gfm? surla face supéreure ef un géotextile non-tissé renforcé de 200 gftn? surla Face inférieure.
Le chotz ' utie combinaison de géotextile plutét qu'une autre dépendra des propriétés mécaniques

recherclifes

2.1.3 Aiguilletage

La résstance au cisallement de la bentonite hydratée est tres fable, c'est elle qui limite la
résistance an osallement d'un GCE Des méthodes de renforcement par collage, par couture on
par agwilletage ont été développées an fil des ans afin 'améliorer 1a résistance au msallement
interne du maténan. Les prnncipaus fourmssenrs nord-améncains de GZB font tous mention de
renforcement par anguilletage dans la description de leur produit, fandiz que Uutilisation de GCB
renforceé par couture n’a eté retrouwée que dansune publication décrivant cetype de produit comme
un des plus courant en France (Didieretal | 2009) Aucune référefice récente n’a &t retrouvee dans
la littérature sur des (3CB collés La présente seciion ne trate donc gue du renforcement par

aignilletage.
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Lagmlletage dun GCE consiste & fare penétrer des aigmlles mumes d'ardillons  dans le
geotextile nof fisse du haut, puis dans la couche de bentonite et dans le géotextils inféneur
(Koemer, 2012) Des fibres du géotestile du haut d egremélent alors dans les atguilles, et sott
etitrainces usgu’ @ géotextle du bas, en smvant | Maxe de pénétraiion des stguilles. Le procéde de

renforcement par aiguilletage est schematise ala figure 2-5

Figure 2-5 | Procede de renforcement par angnilletage (inspire 4" Autospes, 2017)

Plusienrs fabricants appliquent un tratement thermugque au GCB aprés son arguilletage, afin de
frzet les Ahres dans lent position A" aomill etage et solidifi et le lien entre les fhres du testile du haot
meélangees 3 cell es dubas (Terrafiz 2017)

2.2 Propriétés physiques

Les proprietes phiysigues des GCE ef, pnncipalement, de la bentonite contenue dans le GCE,
peuvent Etre ufilistes tant pour le contrdle de la qualite du mateau gue pour evauer sa

performance potentielle comme bamére ans ludes:

Les methodes retrovvees dans la bitératore afin d' éwaluer les proprigtés physiques des GTE sont
mdioritarement des nornes de American Sooety jor Testing dnd Moterialy Gmemational
(ASTW. Cuelgques-unes corresp ondent 4 des normes couramment uhlisées en géotechnioque, telles
que la D22 Shandard Test Method for Particle-Size Analysis of Sols (horme refirée en 2016 mais
non remplacée jusqw a présent), la D22 16 Sewderd Test Methods for Laboratory Detarmingtion
af Water (Muisture) Content of Soil and Rock by Mass et la D318 Standard Test Methods for
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Liguid Limit, Plastic Limit, and Plasticity Index of Soils, employées pour déterminer,
respectivement, la granulométrique de la bentonite, sa teneur en eau, ses limites de liquidité et de
plasticité et son indice de plasticité. Les autres méthodes ont été développées spécifiquement pour
la caractérisation des géosynthétiques et des GCB et seules ces demigres méthodes seront décrites

dans les sections qui suivent.

2.2.1 Epaisseur du GCB

I.’épaisseur est une propriété de base utilisée lors du controle de la qualité d’un géosynthétique.
Elle varie toutefois selon la charge appliquée et la surface d’application de cette derniére. Lanorme
ASTM D5199 Standard Test Method for Measuring the Nominal Thickness of Geosynthetics
(ASTM, 2012a) a été développée pour le contréle qualité des rouleaux de géotextiles et de
géomembranes mais ne fait pas mention des GCB. Pour les géotextiles et gé¢omembranes, la mesure
de 1’épaisseur doit &tre réalisée a 1’aide d’une jauge d’épaisseur ayant un plateau inférieur d’au
moins 56,4 mm de diamétre dans le cas d’un géotextile, et d’au moins 6,35 mm de diamétre dans
le cas d’une géomembrane. Une pression doit ensuite &tre appliquée graduellement sur
I’échantillon (2 kPa pour les géotextiles, 20 kPa pour les géomembranes) puis maintenue pendant

5 secondes. LLa valeur obtenue est considérée comme étant 1”épaisseur du matériau.

Les valeurs d’épaisseurs de GCB rapportées par la littérature sont de 1’ordre de 7 4 10 mm pour
des GCB secs (GSI, 2016) et ont atteints des valeurs allant jusqu’a 13 mm pour des échantillons
hydratés a I’eau déionisée, sous de faibles pressions de confinement (Petrov et al., 1997). Aucun
détail n’est cependant fourni & savoir si la méthode précédente est appliquée ou non pour obtenir

ces valeurs.

2.2.2 Diametre des fibres aiguilletées

L aiguilletage réalisé sur un GCB varie d’une compagnie a une autre. Afin de déterminer la densité
et la grosseur de cet aiguilletage, Rowe et al. (2017) proposent deux méthodes. L.a premiére consiste
a placer un échantillon de 30 cm par 30 cm sur une table lumineuse installée dans une chambre
noire, puis de prendre des photographies a hautes résolution (72 dpi) du GCB. La lumiére circule
au travers des fibres aiguilletées et correspond a des points blancs sur 'image, tandis que la
bentonite bloque la lumiére et correspond a des zones noires. Les photos ainsi obtenues peuvent

étre analysées numériquement afin de déterminer la dimension et la densité de 1"aiguilletage. La
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seconde méthode proposée est une méthode manuelle. Elle consiste a hydrater des échantillons de
0,07 m de diamétre placés dans un perméamétre a paroi flexible a 1’aide d’un mélange d’eau et de
teinture bleue. La saturation est complétée lorsque de 1'cau bleue apparait dans I’effluent. Cette
opération permet de rehausser la différence visuelle entre les fibres et 1a bentonite. Les échantillons
sont ensuite coupés en deux, de maniére a exposer une surface représentative de 1’échantillon, et
au moins 20 fibres doivent étre mesurée en utilisant, entre autres, un microscope stéréoscopique.
Le nombre de fibres présent dans la surface exposée est également compté manuellement, au
microscope stéréoscopique, ce qui permet d’estimer la densité de fibre aiguilletées. Rowe et al.

(2017) ont obtenus des diamétres moyens d’aiguilletage de 0,7 a 1,6 mm ainsi que des densités de

67 000 a 114 000 fibres/m? pour 4 modéles de GCB différents.

2.2.3 Masse surfacique

Lamasse surfacique de bentonite sodique n’a pas d’effet significatif sur la conductivité hydraulique
a partir d’une valeur d’environ 2,7 kg/m?® (Touze-Foltz et al., 2011; von Maubeuge, 2002), mais
peut avoir un effet sur I’épaisseur finale d’un GCB hydraté. Cette demiére valeur peut pour sa part
avoir un impact sur le gradient hydraulique (von Maubeuge & Ehrenberg, 2014) et le flux de
diffusion de I’oxygéne (Aubertin et al., 2000), au travers du GCB, comme il sera expliqué plus en
détails aux sections 2.3 et 2.4. De plus, la masse surfacique est une propriété indiquée aux fiches
techniques des divers GCB. Ce paramétre s’avére donc pertinent tant pour la caractérisation que

pour le controle qualité des GCB utilisés.

Lanorme ASTM D3993 Standard Test Method for Measuring Mass Per Unit of Geosynthetic Clay
Liners (ASTM, 2014b) a été développée afin d’évaluer la masse surfacique séche de bentonite dans
un rouleau de GCB. Pour ce faire, 5 échantillons d’au moins 0,01 m? sont prélevés sur la largeur
du rouleau, puis pesés, avant d’étre séchés a une température de 110 + 5°C, jusqu’a ce qu’une
masse constante de chaque échantillon soit atteinte. Une masse surfacique de GCB séche peut alors
&tre calculée, en divisant la masse seéche d’un échantillon par sa superficie. L.a masse surfacique de
bentonite est ensuite calculée en soustrayant les masses surfaciques nominales des géotextiles de

la masse surfacique calculée du GCB.

Deux ¢léments doivent faire 1’objet d’une attention particuliére lors de la réalisation de cet essai.
Tout d’abord, la perte de bentonite lors du découpage d’échantillons peut avoir un impact

significatif sur la précision des résultats obtenus. Ensuite, le fournisseur de GCB devrait étre en
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mesure de confirmer que la masse surfacique réelle des géotextiles du GCB ne différe pas de plus
de 10% de la valeur nominale. En fait, 1l est recommandé d’utiliser les valeurs moyennes obtenues
par le manufacturier pour le contrdle qualité du lot de géotextiles utilisés, plutdt que les valeurs

nominales.

Les spécifications techniques des GCB disponibles sur le marché nord-américain indiquent des
surfaces massiques minimales de 3,6 kg/m? ou de 4.3 kg/m® Les données retrouvées dans la
littérature indiquent un respect généralisé de ces spécifications ainsi que des valeurs pouvant étre

jusqu’a 25% supérieures a celles indiquées par le fabriquant (Rowe et al., 2017).

2.2.4 Teneur en eau initiale, actuelle et normalisée

I.’évaluation de la teneur en eau de la bentonite renseigne sur 1’état d hydratation de cette derniére.
Lanorme ASTM D35993 (ASTM, 2014b) présente une méthode de calcul de lateneur en eau initiale
de la bentonite quun GCB contient, soit la teneur en eau avant une premidre hydratation.

I.’équation 2-3 est alors utilisée :

Wpento = LR 1100 % 2-3)

Mpenteo

ou M; est la masse initiale de 1’échantillon de GCB,
A est ’aire de I’échantillon
mace est la masse surfacique du GCB
Mbento €St 1a masse surfacique de bentonite.

Les valeurs de teneurs en eau initiale de bentonite retrouvées dans la littérature sont de 1’ordre de
7 a 13 % (Bouazza ¢t al., 2007, Jo et al., 2001; Kashir & Yanful, 2001, Kolstad, Benson, & Edil,
2004; Shan & Lai, 2002; Touze-Foltz et al., 2016; Villar & Lloret, 2008).

Certains auteurs, tel que Mazzieri et al. (2013), présentent la teneur en eau initiale en faisant
référence alanorme ASTM D2216 Standard Test Methods for Laboratory Determination of Water
(Moisture) Content of Soil and Rock by Mass(ASTM, 2010a). Cette norme n’est pas spécifique aux
géosynthétiques et permet de calculer la teneur en eau de la bentonite tout comme celle d’un GCB

dans son ensemble, a I’état initial ou non, en utilisant I’équation 2-4 :

w (%) = % X 100% (2-4)
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ou My est la masse d’eau,
M; est 1a masse de I’échantillon sec

Le fait de faire circuler une solution saline ou contenant divers ions en solutions peut avoir un
impact sur la masse séche d’un échantillon de GCB. Bouazza et al. (2007) décrivent de maniere
détaillée les mécanismes menant a cette modification de masse, qui se résument par la précipitation
d’éléments dissous présents dans le liquide interstitiel lors du séchage de 1’échantillon, un séchage
a des températures insuffisantes pour déshydrater complétement les sels en solutions et une
modification de la densité spécifique de la montmorillonite due aux échanges cationiques. Cette
derniére variation de masse est cependant minime. Afin de pouvoir comparer les teneurs en eau
d’échantillons hydratés a I’eau DI et avec une solution ayant une grande force ionique, Bouazza et
al. (2007) ont introduit le concept de masse séche actuelle (M,). Cette masse séche se calcule selon

I’équation 2-5 :

My—fM,c My, (1-fc)
M. — w w — w 2.5
A=GCB ™ M. Gop+MywC+MyCf  Ms—gep+Myc(1+f) (2-3)
ou M. ieg est la masse séche actuelle du GCB

M;s.qen est la masse des solides du GCB

f est fraction d’eau pure retenue par cristallisation

¢ est la masse de sels anhydres par gramme d’eau pure de I’eau interstitielle.
et est utilisée a la place de la masse seche réelle (Ms) dans 1”équation 2-4.

Lorsque divers échantillons de GCB n’ayant pas les mémes propriétés physiques sont utilisés au
cours d’expérimentations, il s’avere intéressant d’utiliser des teneurs en eau normalisées afin de
comparer les résultats obtenus. La teneur en eau calculée est alors divisée par une teneur en eau de
référence, @rer, correspondant a la teneur en cau maximale du GCB lorsquhydraté avec un certain
liquide, sous une certaine pression. Par exemple, Rayhani et al. (2011) ont utilisé des teneurs une
orer correspond a I’'immersion du GCB dans ’eau, sous une pression de confinement de 2 kPa dans

le cadre de leur étude sur I’hydratation de divers GCB.

Les teneurs en eau de GCB a saturation retrouvées dans la littérature, lorsque hydratés avec de
I’eau ayant une tres faible force ionique, varient de 115% a 250% (Rayhani et al., 2011; Shackelford
et al., 2000; Shan & Lai, 2002; Vasko et al., 2001).
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2.2.5 Indice des vides apparent

Tout comme pour les teneurs en eau normalisées, i1l peut s’avérer avantageux de normaliser I’indice
des vides de GCB ayant une masse surfacique et une épaisseur hydratée variable. Petrov et al.
(1997) ont proposé I'utilisation d’un indice des vides apparent (bulk void ratio), e, pouvant se

calculer avec les équations 2-6 et 2-7 :

ey = ~ELlS (2-6)

m, Mysotex
hs — bento ge (2_7)
Phenta(1+W;) Pgéatex

ou hger, est la hauteur du GCB hydraté,
hs est 1a hauteur des composantes solides du GCB,
mbent €st la masse surfacique imitiales de la bentonite,
Mgeotex &5t les masses surfaciques initiales des géotextiles
Pbento st la masse volumique des grains de bentonite dans le GCB
pgéotex €5t la volumique des grains de bentonite des géotextiles du GCB

®; est la teneur en eau initiale de la bentonite.

2.3 Propriétés hydriques

Les GCB ont été développés afin d’agir comme barriére aux liquides et de remplacer les couches
d’argile compactée. La connaissance et la caractérisation des propriétés hydriques du matériau sont

donc primordiales afin de s’assurer qu’il rencontre les exigences voulues.

2.3.1 Gonflement libre

Tel qu’indiqué précédemment, la conductivité hydraulique d’un GCB est reliée au gonflement des
minéraux argileux de la bentonite qu’elle contient (Egloffstein, 2001; Jae-Myung et al., 2005; Jo
et al., 2001; Kolstad, Benson, & Edil, 2004; Lin & Benson, 2000; Shackelford et al., 2000; Shan
& Lai, 2002). Egloffstein (2001), Eigenbrod (2003a) et Sari et Chai (2013) ont également démontré

que la capacité d’auto-réparation d’un GCB est contrélée par le gonflement de la bentonite.
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La notte ASTW D5890 Standard Test Method for Swell Index of Clay Mineral Cowponen: of
Geosyribetic Clay Liners (ASTM, 20117 est couramment utilisee afin  évauer le comportemnent
gonflant de la bentonite contenue dans un GCB Toutefos, I essal consiste d évaluer le gonflement
libre de 2 g de bentonite dans 100 ml d'rau, contrarrement & la réalité o 1e gonflement est restreint
par l"amguilletage et la pression de confinement créée par les sols au-dessus du GOB. Les valeurs
obteres sont dotic un indicatif de la capacité dela bentontte & 2 hydrater, Dans le cadre de 1essat
norme D5390, 1o terme & eau » référe & une qualitéd & eay pouvant Etre atteinte par disiillation ou

en pasiant de 1'ean d’aqueduc au travers d'une réstne échangense d'iong

Les yaleurs de gonflement libre pour de la bentomite sodique sont généralernent supeneures 3
30 mliZg La plupart des grands fourmnisseurs indiguent une valeur de gonflement minnnale de
24 mif2 g pour leurs divers produibs, A titre comparaiif, uhe bentonite calcigue possede un
gonflement de 1Tordre de moins de 10 ml/2z (Jo et a., 2001, Tonze-Foltz, 2012} La figute 2-6
illusire cette différence  les essais réalisés avec de la bentorute sodiques sont indignés par des

fleches bleues, et essat avec de la bentomte calcigque est pointé par une flécherouge

Figure 2-6 | Eésultais d'essar de gonflementlibre selon la norme ASTM DS330 (Touze-Foltz,
20129

2.3.2 Conductivité hydranligue saturée

La conductiwté hydraulique estune propriété oui définitla capacité d'un flunde & circuler au travers
d'un miltey porenz. Elle dépend des propriétes du fluide, de la distnbution delataille des pores,
dela surface spécifi que des grains et du degré de saturation du milien MMbommpa et al , 2002
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La conductivité hydraulique saturée (ksat) des échantillons de GCB peut étre déterminée au
laboratoire a I’aide d’essais en perméametre a paroi flexible. Les deux normes encadrant ces essais
sont la norme ASTM D3887 - Standard Test Method for Measurement of Index Flux Through
Saturated Geosynthetic Clay Liner Specimens Using a Flexible Wall Permeameter (ASTM, 2009)
lors de perméation a 1’eau DI, et la norme D6766 Standard Test Method for Evaluation of
Hydraulic Properties of Geosynthetic Clay Liners Permeated with Potentially Incompatible
Agqueous Solutions (ASTM, 2012b) lors d’hydratation ou de percolation avec un incompatible, tel
le drainage minier acide (DMA). Les montages utilisés pour la réalisation de ces essais sont
présentés a 1’annexe A. Tout comme leurs noms I’'indiquent, les essais décrivent une procédure
pour déterminer un flux au travers d’un GCB et non une kg Cette dernic¢re peut toutefois étre

calculée lorsque 1’épaisseur du GCB est connue.

Les normes ASTM D3887 ¢t D6766 prescrivent de placer un échantillon circulaire de GCB de
100 + 2 mm entre 2 papiers filtres et 2 pierres poreuses 100 mm de diamétre préalablement trempés
dans le liquide utilisé pour ’hydratation. Une membrane flexible est ensuite placée autour du
montage, et le tout est installé sur le piédestal du perméamétre. e capuchon supérieur du
perméametre est alors mis en place au-dessus de la pierre poreuse, et des joints toriques sont
installés a chaque extrémité de la membrane. Apres le remplissage de la cellule avec de I'eau
déionisée dégazéifiée, la pression de la cellule et des faces supérieures et inférieures de
I’échantillon sont graduellement augmentées jusqu’a des valeurs respectives de 550 kPa, 515 kPa
et 515 kPa. Cet état est maintenu pendant 40 h afin de permettre la consolidation, le gonflement,
I’hydratation et la saturation de 1’échantillon. I.’essai de conductivité hydraulique débute en
augmentant la pression a la base du spécimen a 530 kPa. Les essais D5887 et D6766 peuvent étre
réalisés a charge constante (méthode A), a charge variable (méthode B et C), ou a débit constant
(méthode D), mais la méthode a charge variable est la plus fréquemment rencontrée dans la
littérature. Dans ce dernier cas, les pressions appliquées initialement a la base et au sommet de
I’échantillon (530 kPa et 515 kPa respectivement) varient au cours de ’essai, au fur et a mesure
que le liquide perméant percole au travers de I’échantillon. Une attention particuliére doit &tre

portée afin que la différence de pression entre la base et le sommet ne soit jamais inférieure a

10 kPa.

Des critéres d’achévement des essais reliés aux débits sont énoncés tant a la norme D35887 qu’a la

norme D6766. Ces critéres peuvent se résumer a I’obtention de 3 lectures consécutives indiquant
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un ratio du débit entrant (Qin) sur le débit sortant (Qoyu) compris entre 0,75 et 1,25 sur un intervalle
d’au moins 8h. Ces 3 lectures doivent également &tre comprises dans un intervalle allant de 0,75 a
1,25 fois la moyenne des débits. Des critéres d’achévement additionnels sont formulés a la norme
D6766, soit la poursuite de 1’essai jusqu’a ce I’équivalent de deux fois le volume des vides de
I’échantillon (PVF, « pore volumes of flow ») ait circulé au travers de 1’échantillon et que I’atteinte
d’une différence de conductivité électrique (CE) entre le liquide entrant et sortant inférieure a 0,1.

Ce dernier critére a été ajouté afin de poursuivre ’essai jusqu’a I’atteinte d’un équilibre chimique.

Les conductivité hydrauliques obtenues lors de la réalisation de 1’essai D5887 sont généralement
de I’ordre de 107° 4 10°® cm/s (Bouazza, 2002). Celles provenant d’essais réalisés en suivant la
norme D6766 sont fortement influencés par la nature du liquide hydratant et perméant utilisés. Cet

aspect sera traité plus en détails a la section 2.5.3.

LASTM précise que les valeurs de conductivité hydraulique obtenues a la suite de la réalisation
des essais D5887 et D6766 ne sont pas représentatives des conditions d’utilisation du matériau et
ne devraient pas étre utilisées a des fins de coneeption. Il s’agit de valeurs obtenues sous certaines
conditions précises d’expérimentation, et servant de base de comparaison, entre autres pour le

contrdle de la qualité du matériau.

2.3.3 Courbe de rétention d’eau

Un GCB utilisé dans un contexte de recouvrement sera exposé a du drainage et possiblement du
séchage, ce qui pourrait entrainer des variations de degré de saturation. Il est donc pertinent de
connaitre les propriétés de rétention d’eau du matériau. 1.”état de 1’eau dans un sol peut étre exprimé
entermes d’énergie relative, dont le référentiel est le niveau d’énergie libre de 1’eau pure a pression
ambiante. Lors de la désaturation d’un sol, le niveau d’énergie de 1’eau dans le sol est moindre que
cet état de référence. Il est alors question de pression interstitielle négative aussi appelée succion
(Mitchell & Soga, 2005) dans le sol. L.a succion totale (yi) peut &tre calculée a partir de la loi de

Kelvin:

P = ———in (22) = - in (33) (2-8)

UMyap
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ou i est 1a succion totale (Pa)
R est la constante universelle des gaz parfaits (8,31432 I'mol* K1
T est la température absolue de 1’échantillon de sol (K)
v est le volume spécifique de 1’eau (1/pw, m*/kg)
Myap est la masse moléculaire de la vapeur d’eau (18.016 kg/kmol)
pvap €st la pression partielle de vapeur (kPa)
psat st la pression de vapeur saturante a la température T (kPa)
RH est I’humidité relative de 1’air (%)

La psat peut pour sa part se calculer a 1’aide de 1’équation de Clausius-Clapeyron :

P _ AMvap (1 1 -
in P, R (TP_ Tl) (2-9)
ou p1 est la pression de vapeur saturante a la température T (101,325 kPa a 295 K)

p2 est la pression de vapeur saturante a la température T,
AHygp est ’enthalpie de vaporisation du liquide (40,65 kJ/mol pour de 1’eau pure).

La yx peut étre définie de maniere simplifiée par la somme de la succion matricielle iy, et
osmotique Yo. La ym est reliée ala dimension des vides entourant les grains d’un sol et aux tensions
de surface développées a I'interface air-eau dans ce sol. Plus 1’espace entre les grains de sol est
petit et mieux I’eau y est retenue. La \, est pour sa part reliée a la présence de sels dans 1’ecau
interstitielle, ce qui est surtout observé dans les argiles plastiques (Tang et al., 2002). Plus la
concentration en ions sera élevée entre les feuillets d’argile, plus I’eau aura tendance a étre retenue
dans le sol en raison du gradient de concentration entre 1’eau interfoliaire et 1’eau libre adjacente
(Laloui, 2013). La ym et la yo sont indépendantes 1'une de 1’autre. Les variations de wo sont
généralement faibles en comparaison des variations de m et les courbes de succions totales et
matricielles en fonction de la teneur en eau sont congruentes (Fredlund et al., 2012). 1l est done
couramment considéré que la variation de succion totale est égale a la variation de succion

matricielle.



28

Afin de relier les propriétés hydrogéologiques du sol aux forces de succion, deux fonctions
hydriques sont couramment utilisées : la courbe de rétention d’eau (CRE) et la fonction de
perméabilité. La CRE décrit 1’évolution de la teneur en eau ou de la saturation en fonction de la
succion. Un point d’intérét de cette courbe est la valeur d’entrée d’air (AEV). Il s’ agit de la succion
qui doit &tre appliquée sur un sol pour que 1"air y pénétre et que I’eau qui s’y trouve s’évacue. Si la
succion appliquée sur un sol est en dega de I’AEV, le sol maintiendra un degré de saturation &levé
(généralement >90%) malgré la succion appliquée (Corey, 1957, Matyas, 1967). La fonction de
perméabilité présente la conductivité hydraulique du sol en fonction de la succion. Puisqu’elle est
complexe a déterminer, elle est généralement calculée a 1’aide de méthodes indirectes, a partir de
la CRE (Brooks & Corey, 1964; Fredlund et al., 1994; Mbonimpa, Aubertin, & Bussicre, 2006;
Mualem, 1976).

Un GCB est un assemblage de deux matériaux ayant des propriétés hydrauliques forts différentes.
Le géotextile posséde des propriétés similaires a un matériau grossier et se désature rapidement,
dés I’application d’une faible succion, tandis que la bentonite posséde une bonne capacité de
rétention d’eau (Abuel-Naga & Bouazza, 2010). Cette différence est illustrée a la figure 2-7a. La
présence d’aiguilletage au sein d’un GCB vient pour sa part limiter la capacité de gonflement de la
bentonite et sa teneur en eau a saturation par le fait méme. Cela confére au GCB une CRE différente
de la CRE de la bentonite seule (Beddoe et al., 2011). Abuel-Naga et Bouazza (2010) proposent
que la double porosité du matériel soit reflétée par une CRE bimodale, comme celle illustrée a la

figure 2-7b.

Aucune norme ASTM ne décrit la maniére de procéder afin de déterminer la CRE d’un GCB
spécifiquement. Toutefois, depuis une dizaine d’années, de plus en plus d’études sont publiées sur
le sujet, et les méthodes utilisées par les auteurs sont similaires a celles utilisées pour des sols fins.
Les méthodes utilisées en laboratoire afin de déterminer la CRE des sols peuvent étre divisées en
deux grandes catégories, soit celles ou la succion est contrélée et celles ou "humidité relative est
controlée (Abuel-Naga & Bouazza, 2010; Beddoe et al., 2010; Fredlund et al., 2012). Les méthodes
utilisant un controle de la succion consistent a imposer une succion constante a un échantillon et
de suivre I’évolution de sa teneur en eau et de son volume, tandis que les méthodes avec controle

de I’humidité fixent la teneur en cau d’un échantillon et mesurent la succion obtenue a 1’équilibre.
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Figure 2-7 : Propriétés hydrauliques non saturées d*un GCB : a) courbes de rétention d’eau
typiques d’un géotextile et d*une argile (Beddoe ef al., 2010) et b) courbe de rétention d’ean
conceptuelle d’un GCB - pag i 1"échelle {Abuel-Naga & Bouazza, 2010)

Letablean 2-1 présente les diverses méthodes retrouvées dans la littérature ainsi que le parameétre
contrdlé par ces méthodes (sucdion ou humidité). Les principales méthodes &'y trouvant seront
decrites sommairement aux zections qui suivent. La figure 2-8 illustre I’intervalle de succions
couvert par les méthodes présentées au tableau 2-1 ainsi que le type de succion mesurée. La figure
2-8 illugtre également le begoin de combiner diverses méthodeg afin d’obtenir la CRE compléte
d’un GCB, 1l est 8 noter que 1"appareil WP4C de Decagon ufilise la méthode de la température du
miroir tefroidi au point de rosé (« chilled-mirror dew-point method », non illustrée a 1a figure 2-8)

et convre un intervalle de succion allant de 1 3 300 MPa.

Bien que pour les sols non compressibles, les CRE s°expriment habituellement en termes de teneur
en eau volumique (8) en fonction de y; les CRE des GCB refrouvées dans la liftérature sont
majoritairement présentées sous forme de teneur en eau massique (m) en fonction de yx Toutefois,
dans le cas de matériaux compressibles tels que 1a bentonite, I’ AEV est mieux définie en utilisation
la courbe S,y que les courbes o) (Mbonimpa, Aubertin, Maqsoud, et al., 2006; Wijaya et al.,
2015).
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Tableau 2-1 : Ftudes portant sur la courbe de rétention d’eau des GCB

Méthode de mesure de la

Pression verticale

Auteurs succion*® appliquée (kPa) Cycle
. Psychrométre (SC) et équilibre .
Daniel (1993) de vapeur (MC) 0 Mouillage
Southen et Rowe Translation d’axe - Plaque 0 Séchase
(2004) pression (SC) &
Barroso et al. (2006) Papier filtre (MC) 0 Mouillage
Bouazza, Gates, et al. | Psychrométre a thermocouples )
(2006) (MC) 0 Mouillage
Translation d’axe - Plaque
f’;(;’gg)en ot Rowe pression (SC) et extracteur a 0,0.5,3et10 Séchage
membrane (SC)
Psychromeétre a thermocouples
QESZ;_ZN;E%% f;[)) (MC) et sondes capacitives 50 Mouillage
d’humidité relative (MC)
Tensiométre a haute capacité
Beddoe et al. (2010) (MC) et sondes capacitives 2 Séchage
d’humidité relative (MC)
Tensiométre a haute capacité Mouillage et
Beddoe et al. (2011) (MC) et sondes capacitives 2 séchage
d’humidité relative (MC) &
Translation d’axe - Plaque
pression (SC), papier filtre (MC) Mouillage et
Hanson et al. (2013) et sondes capacitives d”humidité 0 séchage
relative (MC)
Equilibre de vapeur (SC) et
Bannour et al. (2014) | technique osmotique avec 0, 10, ;86100 ot Mouillage
polyéthvléne glvecol (PEG)
Rouf et al. (2014) Equilibre de vapeur (SC) 0 et 20 Mouillage
. Plaque pression (SC), papier Mouillage et
Yesiller etal. (2014) filtre (MC) et tensiométre (MC) 0 séchage
Acikel et al. (2015) Papier filtre (MC) 1 Mouillage
Température du miroir refroidi Variabl
Lu et al. (2017) au point de rosé avec un WP4C artable Mouillage
de Decagon (MC) (Volume constant)
Température du miroir refroidi Variable
Leong et al. (2018) au point de rosé avec un WP4C Mouillage
de Decagon® (MC) (Volume constant)
Température du miroir refroidi Variable
Lu et al. (2018) au point de rosé avec un WP4C Mouillage
de Decagon (MC) (Volume constant)
Rajesh et Khan (2018) Equilibre de vapeur (SC) et 0et 20 Mouillage

papier filtre (MC)

* SC = Méthode par contréle de la succion. MC = Méthode par contréle de I’humidité
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2331 Papier filire

La meéthode do papter filtre est une methode simple et peu colitense de mesore indirecte de la
succton. Elle est encadrée parla norme ASTM D528 Standard Test Method for Measiremeant of
Soif Potenfial (Suciion) Using Filier Faper (L5TM, 2016k} La méthode des papiers filtres se
divize en 2 sous-méthodes qui se basent sur Mutilisation d'un papier filtre dont la TEE est contme
(déterminge en laborateirs ou basée sur des Equati ong recommandées parlanorme ASTM ou dans
la littérature). La premigte consiste 3 mettre directenient en conitact une pile de 3 papiers filtres
arecun echantillon de sol ayant une tetienr en ean désitée, en appliguantune pression de 1 kFPa sur
les papiers filires Le tout est ensuite placé dans un contenant hermétique penmettant de limiter
I"twaporati on, Lotsaue " équilibre dis succions est atieint, 1e papiet filtre au centre de la pile de 3
est pese puis seche afin d'en connatre la teneur en eau. La sucoion du papier fltre peutf 8tre connue
ordce & sa CEE et cette succion correspond également & la succion matncielle de " échantillon
putsgque le systéme est a1 équlibre La deusieme méthode diffeire de la premidre uniqiement et
ne mettant pas directement en contact empilement de 3 papiers filires avec " échantillon, La
sicciatl sbtenue cotrespond alors 4 la suceien totale La qualité des résultats obtenne dépend de la
précision de la courbe de calibration utilisée, cqui pent Etre influencee par plusieurs facteuts (Fower

et al., 2008). Bannonur et al. (2014) ont également fat mention du développement de champignons
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sur les papiers filtres lors d’essais de longue durée avec des GCB, ce qui a pu affecter les résultats

obtenus.

2.3.3.2 Translation d’axes

La méthode de la translation d’axes consiste a installer un échantillon sur une plaque poreuse ou
une membrane saturée, connectée a une sortie d’eau a la pression atmospherique (pression d’eau
uw nulle). Cette plaque ou membrane se trouve pour sa part dans une enceinte hermétique ayant
une entrée d’air pressurisée. Une pression d’air supérieure a la pression d’eau (u, > 0) est appliquée
dans la chambre ou se trouve 1"échantillon, ce qui revient a4 imposer artificiellement une succion de

valeur positive (Delage & Cui, 2000) égale a ua - uw.

Une partie de 1’eau contenue dans 1’échantillon est évacuée au travers de la plaque poreuse ou de
la membrane, jusqu’a ce que 1’équilibre soit atteint. La surpression peut étre transposée en succion
et associée 4 la teneur en eau obtenue a 1’équilibre, ce qui donne un point de la CRE. Les
mstruments utilisant la translation d’axe sont I’extracteur a pression (plaque pression) et la cellule
pression (cellule Tempe). L’essai avec extracteur a pression peut étre réalisés pour des succions
allant de 0 a 1500 kPa avec une plaque en céramique, mais 'utilisation d’une membrane permet
pour sa part de couvrir un intervalle de succion allant de 1500 kPa a 10 000 kPa (Risken, 2014).

Divers appareils pouvant étre utilisés sont illustrés a la figure 2-9.

Handle
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Figure 2-9 : Appareils utilisés pour la méthode par translation. a) Extracteur a pression (Southen

& Rowe, 2007) b) Cellule pression (Tempe Cell) (Aubertin et al., 1998).
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Les essais avec extracteurs a pression sont encadrés par méthode C de la norme ASTM D6836
Determination of the Soil Water Chararcteristic Curve for Desorption Using a Hanging Column,
Pressure Extractor, Chilled Mirror Hygrometer, and/or Centrifuge (ASTM, 2016d). L’ essai en
cellule pression (Tempe Cell) utilise pour sa part une procédure inspirée de cette norme (Aubertin
et al., 1998). La cellule Tempe n’utilise qu’un échantillon pour toute la durée de 1’essai, tandis que
I’extracteur a pression utilise habituellement un échantillon par palier de pression, bien qu’il soit
tout de méme possible d’utiliser un échantillon pour tous les paliers de pression. Les extracteurs a
pression et cellules pression ne permettent généralement pas 1’application d’une pression de

confinement pendant 1”essai.

Le temps requis pour atteindre 1’équilibre varie grandement selon le type de sol. La norme ASTM
propose d’utiliser les critéres présentés au tableau 2-2 afin de déterminer le moment d’atteinte de
I’équilibre.

Tableau 2-2 : Critére d’atteinte de I’équilibre (ASTM, 2016d)

. Temps sans changement a
Succion . .
I’interface air-eau
Moins de 500 kPa 24h
500 a 1000 kPa 48 h
Plus de 1000 kPa 96 h

2.3.3.3 Sondes capacitives d’humidité relative

Il est possible de déterminer les teneurs en eau a de fortes succions (> 1500 kPa) en utilisant des
sondes capacitives d’humidité relative. Cette sonde consiste en un condensateur fait d’un matériau
di¢lectrique hygroscopique placé entre deux électrodes. Lorsque I'humidité augmente, la
capacitance du condensateur augmente, et le signal est converti en humidité selon la température

et la pression ambiante (Rotonic, 2017).

Beddoe et al. (2010, 2011) ont utilisé le montage illustré a la figure 2-10 afin de déterminer la
teneur en eau de divers échantillons de GCB. La sonde était placée au-dessus de 1’échantillon, sans
toutefois lui toucher, et chaque essai avait une durée minimale de 12 h, pendant lesquelles la

température et ’humidité relative étaient également enregistré3s.



Figure 2-10 - Montage pour 1 essal avec sotide capacitives d hnmidité relative (Beddoes et al
20107

2334 Equilibre delapression des vapeurs

La méthode d équilibre de la pression des wapeurs consiste & placer un échantillon dans une
chambre confinée dont 'hmmidité est conirdlée par nne solubion saline saturée exercant nne
cettaitie pression partielle de vapeur d'ean Les transferts d'eau entre |échantillon et 1a vapetr
d'een s'effectue meqgu’a oe qu'un egmbibre soit atteint (typigquement de 1 & 2 mois) (Tang et Coi,
20051, ce oqui 8" obsetve par vne stabilisation de la masze de échantillon 3 "étmde. Puiseue la
temperature a un impact imporfant sur la pression de vapeur saturante, la temperature doit
idealement tre conttélée pendant " essar La succion peut ensuite Btre determinée a partir delaled
de Eelvin (equation 2-6),

Cette methode est genéralement ntilisee pour Uevaluanon de la teneur en eau & des succlons de
plus de 31dFa, et peut imposer des succions allant msogu’ dplus de 300 MFPa (Delage et Cur, 200000
La syccion est Fonction du sel utilisé La foure 2-11 tllustre un montage utilisant uh dessicoateur
sans 'application d'une pression de confinement, tandis gue la figure 2-12 illusire un montage
possthle pourlatéalisation del”essa aver applicaion dune pression de confinement, en combinant

un dessicoateur & nne celluls e domeétn gque.
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Figure 2-11 : Controle de la succion par équilibre des vapeurs a l'aide d'un dessiccateur et de

solution saline saturée (Benchouk, 2003).
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Figure 2-12 : Contrdle de la succion par eéquilibre des vapeurs avec application d’une pression de

confinement (Pintado et al., 2009).

2.3.3.5 Température du miroir refroidi au point de rosé

Dans la méthode de la température du miroir refroidi au point de rosé, la teneur en eau de
I"échantillon est connue et fixee, la pression partielle de vapeur varie jusqu’a atteinte d’un équilibre
et la pression partielle a I’équilibre est utilisée afin de déterminer la succion totale correspondante,

al’aide de la loi de Kelvin (equation 2-6). Pour ce faire, I’échantillon ayant la teneur en eau désirée
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est placée dans une chambre scellée contenant un miroir dont la température peut étre contrélée
avec précision. La chambre est également equipée d'un détecteur de condensation sur le miroir.
Lorsque I’équilibre est atteint entre ’échantillon et 1’air ambiant de la chambre scellée, la
température du miroir est abaissée jusqu’a ce que de la condensation se forme a sa surface, ce qui
correspond au point de rosée. La psa au point de rosée est égale a la pvap de 1’échantillon, tandis
que la pat a la température de I’échantillon peut étre déterminée a partir de la formule de Clausius-

Clapeyron (équation 2-7).

La détermination d’une CRE a 'aide de la méthode de la température du miroir refroidi au pomt
de rosé est encadre par laméthode D de la norme ASTM D636 (ASTM, 2016d). Lorsqu’un méme
échantillon est utilisé pour réaliser une CRE, 1l est recommandé de sceller 1”échantillon aprés un
ajout d’eau ou une période de séchage et de le laisser reposer 24h afin que la teneur en eau soit

wniforme au semn de 1’échantillon.

L’ appareil WP4C de Decagon (devenu METER Group en 2016), utilisant la méthode de la
température du miroir refroidi au point de rosé, a été utilisé dans le cadre de plusieurs études sur
les CRE de GCB au cours des dermeres armées. Cet appareil permet ["analyse d’échantillons de
38 mm de diamétre et d’environ 8 mm de hauteur. La figure 2-13 illustre la configuration du
WPAC. La précision de I’appareil est de 0,05 MPa pour des succions de 0-5 MPa et de 1% pour

des succions de 5 a 300 MPa. L appareil ne peut pas déterminer des succions supérieures a 300

Capteur de
température

|

Mireir et cellule
de photodétection

Ventilateur

L

Bouton d'ouverture Echantillon  Tirior iselant
et de fermeture Godet

du tiroir a échantillon

Figure 2-13  Appareil WPAC et composantes internes (Edaphic Scientific, 2018; Lu et al.,
2017)
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2.3.3.6 Choix de la méthode et mterprétation

Le choix de la méthode utilisée pour 1’élaboration d’une CRE d’un GCB dépendra de la plage de
succion a évaluer ainsi que du besoin d’appliquer une pression de confinement ou non pendant
I’essai. La réalisation d’essais avec une pression de confinement peut s’avérer intéressante dans le
cadre d’études sur les GCB puisque ce paramétre a une grande influence sur le comportement du

matériau (voir section 2.5.2).

Une revue des principales méthodes utilisées en laboratoire afin de déterminer la CRE de sols a été
réalisée par Abuel-Naga et Bouazza (2010), afin de déterminer quelles méthodes étaient davantage
appropri¢es pour déterminer la CRE d’un GCB. Au niveau des méthodes avec contrdle de la
succion, la méthode de la translation d’axe a été identifiée comme étant peu recommandable pour
des GCB considérant leur structure composite. En effet, pour que cette méthode soit efficace, il est
important d’avoir une continuité entre la plaque ou membrane connectée a la sortie d’eau a la
pression atmosphérique et 1’cau interstiticlle de 1’échantillon analysé. Toutefois, la présence du
géotextile entre la bentonite et la plaque ou la membrane peut créer un bris de capillarité et
empécher cette continuité, tout particuliérement lorsque les succions sont élevées. Ce phénomene
a d’ailleurs été observé par Southen et Rowe (2007) lors d’essais avec une plaque pression. La
technique osmotique avec polyéthyléne glycol n’est pas recommandée pour les mémes raisons. La
technique de 1’équilibre des pressions de vapeur a pour sa part été identifiée par Abuel-Naga et
Bouazza (2010) comme étant fiable puisque le développement d’un bris de capillarité avec les
géotextiles n’est pas possible. Les méthodes avec contréle de I’humidité ont été considérées comme
étant généralement plus appropriées pour 1’évaluation de la CRE de GCB puisque le mouillage ou
séchage direct des échantillons n’est pas affecté par la tendance des géotextiles a former des bris
de capillarité. Bien que la méthode du papier filtre soit simple a appliquer, la réussite de 1’essai et
la qualité des résultats dépend grandement de la courbe de calibrage utilisée (Rajesh & Khan,
2018). Jusqu’a présent, la méthode a connu un succes limité lorsqu’utilisé avec des GCB (Acikel

ctal., 2015).

La méthode du tensiomeétre haute capacité a été décrite par Beddoe et al. (2010) ne faisait pas
I’objet de la revue de méthodes de Abuel-Naga et Bouazza (2010). Selon ses auteurs, cette méthode

permettrait d’obtenir des résultats plus rapidement que par translation d’axe. Toutefois, le
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tensiometre n’est en contact qu'avec la bentonite du GCB, ce qui ne permet pas de considérer la

structure composite du matériau.

Le choix d’un modele afin de représenter la CRE d’un GCB est complexe considérant sa forme
bimodale. Abuel-Naga et Bouazza (2010) recommandent d’utiliser le modéle de Gitirana et
Fredlund (2004) plutét qu'un modele comme celui de van Genuchten (1980) pour tracer la CRE,
afin de tenir compte de cette bimodalité anticipée lors du drainage. Toutefois, la majorité des
résultats disponibles sont issus de cycles de mouillage, afin de documenté 1"hydratation des GCB
a partir de I’humidité contenue dans la couche de sol sous-jacente au matériau. La forme bimodale
de la CRE en séchage n’a donc pas été confirmée par des essais de laboratoires et 1’utilisation des
modeles de van Genuchten (1980) et de Fredlung et Xing (1994) ont donnés de bons ajustements

a Bannour et al. (2014) pour les résultats obtenus lors de cycles de mouillage.

2.4 Propriétés diffusives

Les principaux mécanismes de migration de gaz observés dans un milieu poreux sont I’advection
¢t la diffusion. Le premier résulte d’un gradient de pression, tandis que le second découle d’un
gradient de concentration (Fredlund et al., 2012). Lorsque le degré de saturation du milicu est élevé
(> 80-85%), la phase gazeuse est occluse. La perméabilité a 1’air est alors trés faible, le gaz peut
difficilement circuler par advection, et les mécanismes de diffusions sont prédominants.
Considérant qu’il est attendu qu'un GCB maintienne un degré de saturation élevé dans un contexte
de recouvrement, 1’évaluation du flux diffusif d’oxygéne au travers du GCB permet d’évaluer la

performance du matériau comme barriére a I’oxygene.

Le flux diffusif de I’oxygéne (équation 2-10) peut étre évalué avec la premiére loi de Fick (Aachib

etal., 2004) :

aczt)

L 0c(zt)
= —BQqD

dz

F(z,t) = —-D, (2-10)
ou F est le flux diffusif
De est le coefficient de diffusion effectif de I’oxygéne

D* est le coefficient de diffusion apparent de 1’oxygéne

C est la concentration en oxygéne
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z est la profondeur
t est le temps
O¢q est la porosité effective

La porosité effective, Oeq, est un parametre développé afin de tenir compte a la fois de la diffusion

dans 1"air et dans 1’eau qui se calcule a I’aide de I’équation 2-11 (Aubertin et al., 2000):
Beq = 0a + HOw (2-11)
ou 0, est la teneur en air volumique
Bw est la teneur en eau volumique

H est la constante d’Henry dans le cas de la dissolution de 1’oxygéne dans 1’eau (=0,03)

Divers modeles prédictifs ont été développées afin d’estimer le De de Ioxygéne. Un modéle
fréquemment utilisé dans le contexte de recouvrement minier est celui de Aachib et collaborateurs

(Aachib et al., 2002; Aachib et al., 2004) :
D, = — (D362 + HDYE}") (2-12)
ou n est la porosité du sol
D." est le coefficient de diffusion de I’oxygéne dans 1air (1,8 x 10~ m?/s a 20°C)
Dy est le coefficient de diffusion de I’oxygéne dans 1’eau (2,5 x 107 m?¥/s a 20°C)
pa et pw sont des parametres liés a la tortuosité définis par les équations :
pa = 1,2010 0,° - 1,5150 0,2 + 0,9870 0, + 3,119 (2-13
pw = 1,2010 0y° - 1,5150 0y% + 0,9870 0y + 3,119 (2-14)

I.’équation 2-12 est applicable pour des porosités allant de 0,1 a 0,8 et des degrés de saturations
supérieurs a 10%. Une valeur de 3,4 représente généralement une bonne estimation de pa et pw

(Aachib et al., 2004).

Un nombre limité d’études a été réalisé sur la migration des gaz au travers des GCB (Aubertin ot

al., 2000; Bouazza & Vangpaisal, 2003; Didier et al., 2000; Rouf et al., 2016; Shan & Yao, 2000),
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et que parmi e Lok, senle 1" étude 4" Aubertin et al, (20000 £ interesse an Flus diffasif an travers & un
GCE Afin de détertniner ce flux, le coefficient de diffusion effecif du GCB, De, doit Btre contin
I essat décrit par Anbertin et al, (20007 permet d'en faire U évaluabion en unilizant le tontage

lustré & la fugure 2-14.
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Figure 2-14: Beprésentation schématioue dela cellule de diffusion (Aubertin et al,, 20000

Lacellule de diffusion utilisée par Aubertin etal (20000 ftatun cylindre de PV ayant un diam ére
interienr de B.5 cm et une hautenr de 20-30 cm. Une plaque petforée (50 trons de 0.5 cm de
chametre) atout & abord £t& install é8 dans le bas de la cellule, puis recouverte dun géotestle et de
5o de sable sec dont la relation T — St &tait connue Din sable & béton ayant 35% de ses grains
de diametre infénenr & 1 mm et une Fable pressvon dentrée J air a éte uiilisé T échantillon
circnlaire de GCE de 8.5 cm aensuite &8 installé surle sable sec. Afin  gssurer un bon conttact
entre la parc de la cellule et I échantillon, la paret de la cellule a préalablement € graissée, et de
la bentonite en poudie a 2t8 ajoutée & prozimte des parois. Le GUB en place a finalement gté
recouvett de 5 om do méme sable, d'une autre plague perforee, et d'une charge exercant une

presstoq de 10 & 30 kPa T espace denvirot (L5 cm a ete tamtenu entre la plague etla charge
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afin d’assurer une bonne circulation de 1’oxygeéne. Quatre valves se trouvaient sur le tube de PVC

afin de pouvoir purger le systéme a I’azote.

La premicre étape de 1’essai a consisté a amener au niveau de saturation désiré 1’échantillon de
GCB installé dans la cellule. Lorsque I’hydratation a été complétée, la cellule a été purgée al’azote.
L’essai a débuté en ouvrant rapidement le réservoir du haut, de maniére a ce que les conditions
atmosphériques soient atteintes. La variation de concentration en oxygene dans ce réservoir en
fonction du temps a ensuite été enregistrée périodiquement, a 1’aide d’une sonde installée dans la

plaque du haut du montage.

Les résultats obtenus ont finalement été traités a 1’aide du logiciel POLLUTE, permettant de
déterminer une courbe théorique s’ajustant bien aux données enregistrées, et d’en déduire la valeur
de D¢ pour le GCB. 1] a été possible d’observer deux phases de diffusion dans les courbes obtenues,
soit une premicre, relativement courte, correspondant a la diffusion au travers du sable, puis une

seconde phase correspondant a la diffusion au travers du GCB.

Les valeurs de De obtenues par Aubertin et al. (2000) pour divers échantillons d’un méme GCB a
un degré de saturation de 100% varient de 0,8 x 1071 4 8,6 x 107! m?/s. Un essai a été réalisé a un

degré de saturation de 71%, et la valeur de D obtenue était de 9,5 x 108 m¥s.

2.5 Facteurs d’influence des propriétés et du comportement

Les propriétés des GCB présentées précédemment peuvent étre affectées par des facteurs
mtrinséques, en lien avec les matériaux contenus dans le GCB et son mode de fabrication, des
facteurs externes ayant une influence a court terme sur les GCB, soit ceux liés a I’installation et la
premiere hvdratation du GCB, et des facteurs externes menant a des conséquences a plus long

terme (Touze-Foltz, 2012). Ces facteurs d’influences sont présentés aux prochaines sections.
2.5.1 Facteurs intrinseques

2.5.1.1 Minéralogie de la bentonite

Tel que mentionné précédemment, le terme bentonite désigne une argile colloidale composée
majoritairement de minéraux gonflants du groupe des smectites. La performance de la bentonite
comme barriére a 1’ecau dépend du pourcentage de montmorillonite qu’elle contient (Lee &

Shackelford, 2005). Tandis que certains fournisseurs indiquent dans leurs fiches techniques un
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pourcentage minimal de montmorillonite dans leurs produits, d’autres mdiquent un pourcentage en
smectite minimal ou simplement, un gonflement libre minimal devant étre atteint (24 ml/ 2 g dans
tous les cas). Divers assemblages de minéraux peuvent mener au respect des critéres du fournisseur,
tout en ayant des propriétés differentes. Par exemple, I’impact de la minéralogie sur le gonflement

libre, 1a CEC et la conductivité hydraulique sont illustrés aux figures 2-15 et 2-16.
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Figure 2-15 : Gonflement libre de 1a bentonite en fonction de la proportion de sodium

échangeable (Guyonnet et al., 2009)
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2.5.1.2 Texture de la bentonite

La bentonite contenue dans un GCB peut étre manufacturée sous forme de poudre (70% des
particules passant le tamis 0,075 mm), sous forme granulats fins (0,075 mm — 0,475 mm), ou sous
forme de granulats grossiers (>0,475 mm). La bentonite en granulats présente I’avantage de générer
moins de pertes de bentonite et moins de poussiéres lors de I'installation de GCB. Toutefois,
certains auteurs ont rapporté une hétérogénéité de I’hydratation plus élevée dans les GCB utilisant
ce demier type de granulats. Aprés une période d’hydratation et de perméation adéquate, les valeurs

de ksat obtenues sont généralement similaires pour tous les types de bentonite (Abichou et al., 2002).

2.5.1.3 Masse surfacique

Tel que mentionné précédemment, la masse surfacique de bentonite peut influencer 1’épaisseur
d’un GCB saturé, pour une méme pression de confinement. Ainsi, bien que la ksat ne varie pas
significativement avec la masse surfacique de la bentonite, le gradient hydraulique au travers du

GCB varie, ce qui a un effet sur le débit de percolation. Ce phénomeéne est illustré a la figure 2-17.

Pour des raisons similaires, le De d’un GCB ne devrait pas &étre influencé par la masse surfacique

de bentonite, mais le flux diffusif d’oxygéne pourrait 1”étre.

2.5.1.4 Grosseur et densité d’aiguilletage du GCB

Scalia ¢t Benson (2010) et Benson et al. (2010) ont documenté la présence d’écoulements
préférentiels 1e long de fibres aiguilletées de GCB ayant subi des échanges cationiques. La présence
de ces écoulements se traduit par une conductivité hydraulique plus élevée. Les auteurs ont posé
I’hypothése que les écoulements préférentiels étaient attribuables a un échange cationique se
produisant en premier le long des fibres en question, empéchant I"hydratation osmotique de la
bentonite située a proximité des fibres. Les raisons de 1I’occurrence du phénomeéne sur certains GCB

et sur certaines fibres plutét que sur d’autres ne sont toutefois pas encore clairement identifiées.

Rowe et al. (2017) ont procédé a I’évaluation de 4 types de GCB ayant été enterrés pendant 5 et 7
ans sur un site témoin en Ontario, Canada. Les GCB a I’étude possédaient des dimensions et densité
d’aiguilletage différentes. Des essais de conductivité hydraulique ont été réalisés sur les divers

¢chantillons, et il s’est avéré qu’aucun écoulement préférenticl ne s’est produit le long des fibres
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do GCB ayant les plus petites fibres aiguilletées et la plus faible densité d*aignilletage, peu importe

le gradient hydraulique otilisé. Les autres GCB ont maintenus leur conductivité hydraulique a de

faibles gradients, mais un éconlement préférentiel produisant une augmentation de conductivité

hydraulique de 2 4 3 ordres de grandeur s°est produil pour les gradients plus élevés. Les principaux

résultats de cette étude sont présenteés au tablean 2-3. pour les GCB exhumeés aprés 7 ans et soumis

a des gradients hydrauliques de 9 et 158.

Tableau 2-3 ; Diameétre et densité de fibres aiguilletées (Rowe et al., 2017)

Diamétre Densité surfacique 2o de la surface Keat (cm/s)
Echantillon moyen des e Thran by occupée par Gradient de 9
fibres des fibres Gradient de 158
%
GCLI 07+02mm | 114000 fibres/m? 4 9% Lol onre
4.1 =107 cm/s
: 54x10°
GCL2 11405 mm |94 000 fibres / n¥ 9 9 ST P
5.2x10° em/s
_ = em/
GCL3 1.2 +02mm | 80 000 fibres / o 9 15 et I s
7.3x 10" cm/s
1.1 x 10" em/s
+ 7 2 0 2 _
GCL4 1.6 0,5 mm |67 000 fibreg/ my 14 %4 4.9 x 107 cmife
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2.5.2 Facteurs externes ayant une influence a court et moyen terme

2.5.2.1 Pression de confinement

Lors de I’hydratation d’un GCB, les forces associées au gonflement de la bentonite s’ opposent a
celles de de I"aiguilletage. L application d’une pression de confinement sur un GCB vient donc
augmenter les forces agissant contre le gonflement. Petrov et Rowe (1997b) et Lake et Rowe (2000)
ont étudié I’effet de la pression de confinement sur 1’indice des vides et la ket d’échantillons de
GCB. Leurs travaux ont tout d’abord démontré qu’une augmentation de la pression a pour effet de
diminuer I’indice des vides final ainsi que la kst de 1’échantillon, toute chose étant €gales par
ailleurs. De plus, le fait d’appliquer la pression de confinement pendant 1’hydratation plutot
qu’apres une hydratation libre a pour effet de diminuer I’'indice des vides final. L’effet sur la ket
n’est cependant pas aussi clairement défini, avec des variations de ksyt de 1’ordre d’un facteur 3.
Les principaux résultats obtenus par Petrov et Rowe (1997b) et Lake et Rowe (2000) sont illustrés
a la figure 2-18. Des tendances similaires ont également été observées par d’autres auteurs

(Bouazza, 2002, Chevrier et al., 2012; Sani & Chai, 2013).
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Figure 2-18 — Relations entre la pression de confinement, I’indice des vides apparents et la

conductivité hydraulique saturée (Petrov & Rowe, 1997a; Petrov & Rowe, 1997b)

Conzelman ct al. (2017) a ¢galement réalis¢ des essais de perméabilité sur des ¢chantillons de GCB
avee 2 liquides incompatibles. Dans un premier cas, la norme ASTM D6766 a ¢té suivie tandis que

dans le second cas, la contrainte effective moyenne a été maintenue a 27,6 kPa, mais des pressions
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de confinement de 0 4 35 kPa fan lien de 515 a 530 P3) ant ete appligquess, Les walears de
conductivités hydrauliques saturée des échantillons soutrds 4 de basses pressiots se sotit avérees
de S0a 100 folsplus élewees que pontles échantillons sowtmsa de fetes pression, imalore attevnte
de degres de saturation srmlaires

Lateneut et eaid d'un madénan a une succioh dontiée est reli ée, etdre autres, & sofvindkce des wides.
1l est done attendu gunane vanation de pression de confinement it v effet sorla CRE dun GCE.
L5 resultats obitenus par Banhow etal. (2014) confinment cet effet, et une diminiuton dela tenear
Eal & sattmiion attsi o un aplanissemert de la CEE sonb observés aves augmeniation de la

pression de confinemett (fignre 2-197,

Figure 2-19 ° Conthe detétention d'ean obtenues par séchage, pour diverses fression de
comfinetrent { Touge-Foliz etal , 2016)

La pression de corfinermerd influence égalemert la capadté dauto-repatation de GO perforés
(Ilazzien & Pasgualnd, 2000; Sani & Chat, 2013 Cette derniere a £té évalice en mesurant 1a
permitivité apres staturation de la zonedroude du GO Wazzen ef Pasgquialing { 20000 ont réalises
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des essais sur des GCB ayant des perforations de 1 mm et en applicant des pressions de confinement
allant jusqu’a 500 kPa, tandis que Sari et Chai (2013) ont réalisés leurs essais sur des GCB ayant
des perforations allant de 0 a 50 mm de diameétre et en appliquant des pressions de confinement de
0a 200 kPa. Les résultats obtenus indiquent une méme tendance, soit une diminution de la
conductivité hydraulique ou de la permittivité vis-a-vis I’endroit perforé pour un pression de
confinement allant jusqu’a 200 kPa, pour un méme diametre initial de perforation constant. La

figure 2-20 présente certains résultats de ces expérimentations.
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Figure 2-20 : Effets de la pression de confinement sur la conductivité hydraulique pour une
perforation a) de 10 mm (Mazzieri & Pasqualini, 2000) et b) de 50 mm de diameétre (Sari & Chai,
2013)

2.5.2.2 Protection du GCB

La nature, la granulométrie et le niveau de compaction des matériaux mis en place de part et d’autre
d’un GCB peuvent avoir un effet localisé sur son épaisseur (Dickinson & Brachman, 2006; Fox et
al., 2000; Shan & Chen, 2003) ou entrainer des perforations. Une diminution de 1’épaisseur du
GCB correspond a une diminution de la masse surfacique de bentonite a cet endroit (voir section
2.5.1.2), ce qui pourrait entrainer une diminution de 1’épaisseur du GCB hydraté et une
augmentation locale du débit de percolation de I’eau et de la diffusion d’oxygene au travers du
GCB. Toutefois, les essais réalisés en laboratoire par Fox et al. (2000) et Shan et Chen (2003) avec
échantillons de GCB placés sous des granulats ayant un diameétre allant jusqu’a 76 mm indiquent
que la conductivité hydraulique globale d’un échantillon de GCB est peu affectée par les variations

d’épaisseur locales.
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Une série d’études réalisées en laboratoire et sur le terrain a pour sa part documenté les
conséquences liées au fait de laisser un GCB exposé dans une pente, sans le recouvrir rapidement
d’une couche de protection (Ashe et al., 2014, 2015; Rowe et al., 2014, Rowe et al., 2016a; Rowe
et al., 2016b). Il a été observé que la bentonite contenue dans le GCB peut migrer vers le bas de la
pente aprés avoir subi plusieurs cycles de mouillage-séchage. T.a migration de la bentonite peut

&tre assez importante pour résulter en 1’absence compléte de bentonite a certains endroits.

2.5.2.3 Hydratation initiale

LLa nature du liquide utilisé lors de la premiére hydratation d’un GCB a un impact significatif sur
sa Kear. Un échantillon ayant une importante hydratation osmotique lors de sa premiére hydratation
pourrait subir une augmentation de kg lors d’une perméation subséquente avec un liquide
incompatible. Ce ks final aurait toutefois tendance a étre plus faible que lors d’une hydratation
initiale avec le méme liquide incompatible (Lin & Benson, 2000). Les résultats de diverses études
démontrant ce phénomene sont compilés au tableau 2-4. Il est a noter que ce tableau compare des
résultats issus d’une méme méthode de réalisation d’essai (méme temps d hydratation et pressions

de confinement), mais que les méthodes utilisées varient d’une étude a Iautre.

Tableau 2-4 : Conductivité hydraulique saturée d’échantillons hydratés avec divers liquides

Ftude Liquide hydratant Liquide perméant ksat (cmy/s)
Petrov et Rowe (1997b) | Eau DI 0,6 mol/l NaCl 8,0 x 10 cm/s
0,6 mol/l NaCl 0,6 mol/l NaCl 40x 107 cm/s
Eau DI 2,0 mol/l NaCl 47x10% em/s
2,0 mol/l NaCl 2,0 mol/l NaCl 1,2 x 10 em/s
Shackelford et al. Eau DI 6.7 mol/l CaCl, 108 cm/s
(2000) 6,7 mol/l CaCly Eau DI 10°° em/s
Eau DI pH 8,7 et330mg/l | 7x 10™ cm/s
pH 8,7 et 330 mg/l | pH8,7et330 mg/l | 9 x 10 em/s
Shan et Lai (2002) Eau dure Eau dure 4,4 x 107 cm/s
Eau dure Eau de mer 23 x 10% cm/s
Eau de mer Eau de mer 1,7 x 10~ cm/s
Shackelford et al. Eau souterraine Eau souterraine 1,7 x 10° cm/s
(2010) Eau souterraine DMAS 7.9 x 107 em/s
DMAS DMAS 3.9 x 10 em/s
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hydrauliques similaires a celles d’'un GCB sodique hydraté a 1’eau dure (Rowe et al., 2017) ou

déionisée (Bradshaw et al., 2013).

De nombreuses études ont été réalisées afin d’évaluer 1’'impact de ’hydratation et/ou de la
perméation de GCB avec des liquides fortement incompatibles. Les tableaux 2-5 a 2-7 ont é&té
extraits de deux études ayant grandement contribué a I’avancement des connaissances dans le
domaine, soit Jo et al. (2001), ou les effets des cations monovalents, divalents, trivalents et du pH
sur la conductivité hydraulique a été étudié, et Kolstad et al. (2004) qui a étudié I'influence des
liquides inorganiques contenant un mélange de plusieurs espéces de cations sur la ks Dans ces
deux études, les essais de perméabilité ont été réalisés directement avec le liquide perméant, sans
préhydratation a 1’eau déionisée. Dans un contexte de recouvrement minier, un GCB pourrait
également &tre hydraté a partir d’un liquide incompatible si le matériau est posé directement sur
des résidus miniers, ou si les fluctuations saisonniéres de la nappe phréatique entrainent un contact

entre ’eau des résidus miniers et le GCB.

Un GCB hydraté avec un liquide incompatible aura un gonflement moindre que s’il était hydraté
avec de I’eau DI. La capacité de la bentonite a réparer les fissures ou perforations sera alors affectée
(Egloffstein, 2001). Une diminution de la limite de liquidité de la bentonite a également été
observée lors d’une hydratation avec un liquide ayant des concentrations de 1000 ppm en Cu, Zn

ou Pb (Dutta, 2016). La limite de liquidité est alors passée de plus de 500 % a 300%.
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Tableau 2-5 ' Conductivités hydrauliques de GCB hydratés et perméés avec diverses solutions inorganiques (Jo et al,, 2001)
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Tableau 2-6  Conductivités hydrauliques de GCB hydratés et permeées avec des solutions inorganiques & divers pH (Jo et al., 2001
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Tableau 2-7 - Conductivités hydrauliques de GCB hydratés et perméés aves des solutions

inorganigques multi-espéces 4 diverses concentrations
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2531 Cyclesdegele

t degel

Lors du gel depates et de gels de bhentonite et de montmoarill onite, des changements de structure

comrrencenta apparditre lors dela fommation de cristang de glace, L'eau contenue entreles feuillets

d'argile a alors tendance 3 migrer vers ces cristavs qui grossissent (Anderson & Hoekstra, 1965;

Hortish & Rausell -Colorm, 1963; Svensson & Hansen, 20100, [1 en résulte une diminution de 1"ean
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adsorbée sur les feuillets d’argile et une structure alvéolée, telles que représentées a la figure 2-22
(Norrish & Rausell-Colom, 1962). Lors du dégel, la structure initiale de 1’argile est restaurée.
Anderson et Hoekstra (1965) ont étudiés la variation de I’espacement basal des feuillets (d001) lors
du gel et dégel de gels et de pates de bentonite homoionique (Li, K, Na ou Ca) préparés avec de
I’eau déionisée, a I’aide d’un diffractométre a rayon X (radiation Ko du cuivre). La contraction des
feuillets dus a la nucléation de la glace a été observé a des températures d”environ -5°C (Anderson
& Hoekstra, 1965). Lors du degel, I'espacement des feuillets était restauré a partir d’une
température d’environ 0°C (Anderson & Hoekstra, 1965). La variation de ’espacement basal des
feuillets de bentonite sodique en fonction de la température obtenu au DRX par Anderson et
Hoekstra (1965) est illustré a la figure 2-23. 1l est a noter que dans cette étude, la variation de
I’espacement basal de la pate de bentonite calcique était d’environ 34, comparativement a une

variation de pres de 20A pour la pate de bentonite sodique.

a b

Figure 2-22 : Représentation schématique des changements structuraux dans I’argile dus a la
migration de [’eau pendant le gel (N : noyau de glace) : a) avant le gel; b) apres le gel (Norrish &
Rausell-Colom, 1962)

Des essais réalisés en laboratoire et sur le terrain ont indiqué que I'exposition a des cycles de gel-
dégel d’un GCB hydraté avec de [’eau trés faiblement chargée en cations n’a pas d’effet sur sa kg
(Kraus et al., 1997; Podgorney & Bennett, 2006). En fait, une légeére diminution de kst a méme été
observée aprés un premier cycle de gel-dégel. Le maintien d’une faible kg a €té expliquée par la
fermeture des fissures créées par le gel grace au gonflement de la bentonite lors du dégel

(Higenbrod, 2003b).
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Figure 2-23 Evolution de ’espacement basal du réseau cristallin de la bentonite sodique pendant

un cycle de gel-dégel (Anderson & Hoekstra, 1965)

La baisse de kst parfois observée apreés le premier cycle a pour sa part été attribuée a un
réarrangement et une consolidation de la bentonite lors de la phase de dégel (Kraus et al., 1997,

Podgomey & Bennett, 2006).

Finalement, une émde préliminaire a été menée par St-Laurent et Chevé (2015), dans laquelle des
échantillons de GCB hydratés avec de I’eau souterraine légérement acide et chargée en métaux
dissous ont été exposés a 1, 4 et 10 cycles de gel-dégel. La k;x de I’échantillon soumis a 4 cycles
de gel-dégel a augmentée d’un facteur 400, tandis que celle de I'échantillon soumis a 10 cycles de
gel-dégel n’a subi aucune augmentation. La raison de cette différence n’a pu étre expliquée sur la

base des résultats disponibles.
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2.5.3.2 Cycles de mouillage et séchage

Depuis le début des années 1990, de nombreuses expérimentations en laboratoire et sur le terrain
ont été réalisées sur des GCB afin d’évaluer leur comportement lorsque soumis a des cycles de
mouillage-séchage, et les impacts sur la performance en découlant. Shan et Daniel (1991) ainsi
que Boardman et Daniel (1997) ont réalisé des essais de mouillage-séchage avec de 1’cau
d’aqueduc. Dans les deux cas, des fissures de dessication se sont formées lors du séchage, mais ces
derniéres se sont refermées apreés le cycle de mouillage. Ia ke de 10” em/s est demeurée inchangée
avant et aprés ’essai. Les études portant sur les effets combinés de I’échange cationique et des
cycles de mouillage et séchage sur la conductivité hydraulique des GCB (Benson & Meer, 2009;
Bouazza, Vangpaisal, et al., 2006, Egloffstein, 2001; Lin & Benson, 2000; Mcer & Benson, 2007)
ont pour leur part démontré une diminution de la capacité d’autoréparation des fissures de
dessiccation induites par le séchage d'un GCB, au fil de la perméation de ce GCB avec un liquide
incompatible. Benson et Meer (2009) ont indiqué que dans le cadre de leurs expérimentations que
le RMD contrélait la capacité de gonflement finale de la bentonite et la conductivité hydraulique
finale du GCB a la suite de 5 et 9 cycles, tandis que la [ affectait la vitesse a laquelle les

changements de propriété se produisaient.

La géométrie des fissures développées lors du séchage a un effet sur la perméabilité a I’cau et a
I’air des GCB. Tant que la bentonite séchée n’a pas adsorbé suffisamment d’cau pour se gonfler,
se plastifier et refermer les fissures en place, une augmentation du débit d’eau et d’air s”écoulant
au travers du GCB peut étre attendues. Toutefois, la réparation d’un réseau de nombreuses fissures
fines devrait induire une augmentation de débit plus faible que pour un réseau de quelques larges

fissures (Egloffstein, 2001, Bouazza et al., 2007).

2.5.3.3 Cycles combimés de gel-dégel et mouillage-séchage

Une étude préliminaire sur les effets combinés des cycles de gel-dégel et de mouillage-séchage a
&té réalisée par St-Laurent et Chevé (2015) afin de déterminer le ke obtenu a la suite de la
combinaison de ces phénomenes. Trois lixiviats ont &té utilisés dans le cadre de cette étude, soit de
I’eau déionisée, de 1’eau de pluie synthétique, et de 1’eau souterraine contaminée en métaux issue
d’un site minier. Les essais ont été réalisés pour 1, 4 et 10 cycles et les résultats obtenus sont

présentés a la figure 2-24.
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Les résultats obtenus pour les cycles combunés de gel-dégel o de mouvillage-séchage avec
hydratation 417 e souterraine ont indigue des augmentations de keg un fcteur 5 aprésd cydles,
et d’un factenr 2000 aprés 10 cycles combings. Ces augmentations étatent toutefnis respectiremesit
100 fois et 2 foisinferieuresa celles obtermes pour 1" exposition @ des cycles de mowmllage-séchiage
umauernent. La cause des differences de gy obtenues pour les divers essas n'a ceperidant pas pu

dire 1dentifiee avec la quantite limitee de rémltats dispombles.

‘_ Do )y | it
x L= R TR TR | )
. bbbl fymar M|
l- Gl | | s, |
+ Pl o 1 1 s
. Sl |
E ' “ul:]ﬂ __ *" Lile ol o i i e o i ) il — W b i e
u = &+
i S i
Z opd
E = 1
'_1;1-' =
- =
: 400 = w
g
E 1 —=
= = -
E =3 .
4
1 —
: = A R
& D1 ! [ ' i ' i |
B 2 4q G 3 1d

Nombre de' cy e

Figure 2-24 | Varatioh de conductivite hydaligue saturée en fonetion du nombre de cycles(51-
Lanett et al |, 2015)
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2.6 Besoins en recherche

Le GCB est un matériau de plus en plus considéré comme couche de faible ke au sein de
recouvrement miniers multicouches. Bien que le matériau ait démontré son efficacité comme
barriére aux liquides dans le domaine de 1’enfouissement municipal, 1"utilisation de GCB comme
recouvrement minier vient pousser ['utilisation du matériau au-dela de ses limites bien

documentées ¢t testées (Bouazza, 2018; Hornsey et al., 2010).

La revue de littérature a permis d’identifier trois principaux besoins en recherche qui permettraient
d’évaluer la capacité du matériau a agir comme barriére aux fluides au-dessus de résidus miniers

PGA :

- Evaluer les propriétés hydriques de GCB en contact avec du DMA représentatif de
celui retrouvé dans plusieurs mines du Québec exploitant des gisements de sulfures

massifs, soit ayant un pH faible et de fortes concentrations en fer et en sulfates.

- Déterminer I'influence des cycles de gel et dégel sur la ksat de GCB hydratés avec
du DMA.

- Déterminer I’influence d’une hydratation au DMA sur les propriétés diffusives d’un

GCB ayant un degré de saturation élevé.

Le présent mémoire vise a combler en partie ces besoins en recherche, en mettant 1”accent sur les

travaux a ’échelle du laboratoire.
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CHAPITRE3 MATERIAUX ET METHODES

I’objectif du présent projet de recherche est d’évaluer en laboratoire la performance d’'un GCB
comme barriere aux fluides dans un contexte de recouvrement de rejets miniers générateurs
d’acide. De maniére plus spécifique, les propriétés hydrauliques et diffusives a 1’oxygéne d’un
GCB non tissé et renforcé (SRNW) sont étudiées. Pour ce faire le projet a été divisé en deux volets :
la caractérisation en laboratoire du GCB utilisé et plus particulierement, de la bentonite qu’il
contient, puis I’étude en laboratoire des propriétés hydrauliques et diffusives a 1'oxygéne

d’échantillons de GCB hydratés a I’eau ou au drainage minier acide (DMA).

Dans les sections qui suivent, les méthodes utilisées pour caractériser les matériaux utilisés lors
des expérimentations seront décrits, ainsi que les méthodes employées pour réaliser les essais

permettant de répondre aux objectifs du projet.
3.1 Caractérisation des échantillons solides

3.1.1 Provenance des échantillons

Les échantillons solides utilisés proviennent tous du méme rouleau de GCB non tissé et renforcé
(SRNW). Ce rouleau de 4,7 m x 45,7 m a été expédié sur un site minier situé en Abitibi-
Témiscamingue (Québec, Canada) dans le cadre de travaux de recouvrement de cellules
expérimentales contenant des résidus miniers générateurs d’acide. Un morceau d’environ 3 m de
longueur a été prélevé du rouleau lors du recouvrement des cellules, en octobre 2016, afin d’étre
acheminé aI’UQAT. Ce morceau a par la suite été découpé en morceaux d’au moins 45 cm x 45 cm

qui ont été entreposés au laboratoire, a plat.

3.1.2 Préparation des échantillons

Trois types d’échantillons solides ont été préparés dans le cadre du projet de recherche, soit des

¢chantillons de GCB, de bentonite et de géotextiles.

Les échantillons de GCB ont été préparés selon les méthodes décrites dans les normes ASTM 5887
(ASTM, 2016¢) Measurement of Index Flux Through Saturated Geosynthetic Clay Liner
Specimens Using a Flexible Wall Permeameter ou ASTM (ASTM, 2012b) Standard Test Method
Jfor Evaluation of Hydraulic Properties of Geosynthetic Clay Liners Permeated with Potentially
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Incompatible Agqueous Solutions. Des échantillons de GCB de 100 = 2 mm de diamétre ont été
taillés a 1’aide d’un couteau de précision au centre des morceaux d’au moins 45 cm X 45 cm. Le
géotextile du haut a tout d’abord été coupé en suivant un gabarit circulaire de coupe. De I’eau
déionisée (DI) ou du drainage minier acide synthétique (DMAS) a ensuite été appliqué dans la
ligne de coupe du géotextile supérieure afin d’humidifier la bentonite et ainsi éviter les pertes lors
du découpage. Aprés un temps de repos d’au moins 3 a 5 minutes, la préparation de 1’échantillon
circulaire de GCB a été¢ complété en découpant la bentonite et le géotextile inférieur. Quatre

mesures de diamétre et 8 mesures d’épaisseur ont été prises sur chaque échantillon ainsi obtenu.

Les échantillons de bentonite séche ont été obtenus de deux maniéres différentes. La bentonite
perdue lors du découpage de 1’échantillon sec de 4,7 m x 3 m de longueur en morceaux d’au moins
45 cm x 45 cm a été récupérée et ’échantillon composite ainsi obtenu a été homogénéisé. Les
essais de caractérisation de 17état initial du matériau ont été réalisés a partir de cet échantillon,
nommeé ci-apres « Bnt-Ref ». Pour ce qui atrait a la caractérisation de la bentonite a la suite d’essais
de perméabilité, les échantillons de GCB humides ont tout d’abord été séchés a 1’étuve, a 65°C ou
110°C. Une température de 65°C a été utilisée pour les échantillons sur lesquels des analyses
minéralogiques devaient &tre réalisées, tandis que tous les autres échantillons ont été séchés a une
température de 110°C. Les géotextiles situés de part et d’autre des échantillons séchés ont ensuite
été retirés et la bentonite restante a été écrasée jusqu’a 1’obtention de particules d’environ 1 mm et
moins. Lorsque discernables, les fils d’aiguilletage situés au travers de la bentonite ont été retirés

de I’échantillon.

Les échantillons de géotextiles ayant fait I’objet d’analyses ont été obtenus en suivant le méme
protocole que pour les échantillons de GCB secs taillés dans un échantillon de 45 cm x 45 cm, sans
toutefois humidifier le pourtour de ces demiers. I.’échantillon de GCB a ensuite été secoué afin de
le vider de son contenu en bentonite, puis coupé en son centre, au niveau de ’aiguilletage. Chaque
géotextile a finalement été nettoyé a 1’aide d’un pinceau sec puis a 1’air comprimé, afin d’enlever
un maximum de bentonite pouvant s’y loger. Seuls des essais de caractérisation physique de 1°¢tat

initial ont été réalisés sur les échantillons de géotextiles constituant le GCB.
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3.1.3 Masse surfacique de bentonite seche

La masse surfacique de la bentonite contenue dans les échantillons de GCB a été évaluée en se
basant sur la norme ASTM D5993 Standard Test Method for Measuring Mass Per Unit of
Geosynthetic Clay Liners (ASTM, 2014b). La masse surfacique a été obtenue en soustrayant la
masse surfacique des géotextiles de la masse surfacique des échantillons de GCB secs. Toutefois,
la masse surfacique des géotextiles mesurée en laboratoire a été utilisée pour le calcul de la masse

de bentonite séche, plutdt que la masse surfacique nominale.

La masse surfacique des échantillons de GCB secs a été estimée a partir de 5 échantillons de
100 mm de diameétre. Des valeurs allant de 5554 a 5800 g/m? ont été obtenues, avec une valeur

moyenne de 5700 kg/m>.

La masse surfacique des 2 géotextiles (et des fibres d’aiguilletage, considérant la méthode de
préparation décrite a la section 3.1.2) a été calculée a partir de 3 échantillons de 75 a 100 mm de
diamétre. Des valeurs allant de 497 a 506 g/m? ont &té obtenues, avec une valeur moyenne de

502 g/m>.

La masse surfacique de bentonite séche a été estimée a partir des 5 échantillons utilisés pour le
calcul de la masse surfacique des GCB. Considérant les masses surfaciques des GCB et des
géotextiles précédents, la masse surfacique de bentonite séche varie de 5047 a 5302 g/m?, avec une

valeur moyenne de 5195 g/m?2.

Il est a noter que la fiche technique du GCB TM600 SRNW indique des valeurs de 200 g/m? pour
le géotextile tissé et non-tissé renforcé, donc de 400 g/m? pour la combinaison des 2 géotextiles, et

une masse surfacique de bentonite séche de 4100 g/m?.

3.1.4 Teneur en eau initiale

Les méthodes de calcul de la teneur en cau initiale ont été présentées a la section 2.2.4. Dans le
cadre de la présente étude, la teneur en eau initiale de la bentonite (®ibento) a été calculée en se
basant sur la norme ASTM D2216 (ASTM, 2010a). Cette méthode a été privilégiée a celle décrite
a la méthode ASTM D5993 (ASTM, 2014b) puisqu’elle utilise des masses directement mesurées
sur un échantillon plutét que des masse surfaciques obtenues par mesures indirectes. L’équation

3-1 a été utilisée :
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M —M_
winitialg — i—hen s—hento * 100% (3_1)
Ms—ben
ou Mi.bento €5t la masse de la bentonite, a 1’air ambiant du laboratoire

Ma-bento €5t 1a masse de la bentonite séchée a I’étuve, a 110°C.

La teneur en eau initiale a été évaluée sur 3 sous-échantillons de bentonite provenant de Bnt-Ref.
Les valeurs obtenues variaient de 6,1 % a 7.6 %, avec une valeur moyenne de 7,1 %, ce qui

correspond a la limite inférieure des valeurs retrouvées dans la littérature (section 2.2.4).

3.1.5 Densites relatives (Gy)

La densité relative (Gs) de la bentonite a été évaluée par un laboratoire externe (SGS Canada) a
I’aide d’un pycnometre a gaz. Le Gs des 2 échantillons analysés était de 2,51, Le Gs des géotextiles
a également été mesuré a l"aide d’un pycnométre a gaz, aux laboratoires de 1I"UQAT
(UltraPic 1200e de Quantachrome instruments, précision de 0,045 %), en suivant la méthode
ASTM D353550 Standard Test Method for Specific Gravity of Soil Solids by Gas Pycnometer
(ASTM, 2014a). Les valeurs obtenues étaient de 0,973 et (0,962,

La densité relative du GCB a été calculée a partir des densités relatives de la bentonite et des
géotextiles ainsi que de la masse surfacique moyenne des géotextiles (Sm geotex) €t de la masse seche

d’échantillons de GCB (May ccB), selon la formule 3-2 :

G _ Ms 6ep _ Ms Gen (3-2)
5GCB — Vs geotex+Vs bento — A gep*Mgeotex M5 GCB- A GCB*Mgeotex
Gs_géotex Gs bento
ou Gs cep est la densité relative du GCB

M5 aep est 1a masse seche d’un échantillon de GCB

Vs seotex est le volume des grains solides de géotextiles

Vs bento €8 le volume des grains solides de bentonite

A acp est aire de I’échantillon de GCB

Mgeotex €5t 1a masse surfacique moyenne des géotextiles (502 g/cm?)
Gs geotex st la densité relative moyenne des géotextiles (0,97)

Gs bento €5t la densité relative de la bentonite (2,51)
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La densité relative du GCB a été estimée a partir de 5 échantillons et a mené a des valeurs variant

de 2,19 a 2,21, avec une valeur moyenne de 2,20.

3.1.6 Analyse granulométrique de la bentonite

La granulométrie apparente de la bentonite a été déterminée al’aide d’un granulométre a diffraction
laser (Mastersizer S de Malvern Panalytical, United Kingdom). Cet appareil peut &tre utilisé pour
des particules de 0,05 um a 900 pum et les résultats obtenus ont une précision de +2%. e
fonctionnement du granulométre repose sur le fait que lorsqu’un faisceau laser rencontre une
particule, I’angle de I’onde diffusée est grand pour une petite particule et petit pour une grosse
particule. En connaissant les propriétés optiques du milieu dispersant et en utilisant une approche
itérative afin de déterminer les propriétés optiques des particules contenues dans ce milieu, 1l est
alors possible de calculer la distribution granulométrique volumique des particules sur la base d’un
modele sphérique équivalent (Malvern Panalytical, 2019; Merkus, 2009). Le liquide utilisé comme
milieu dispersant ne doit permettre ni la dissolution, ni le gonflement du matériau analysé
(HORIBA Instruments, 2013). Puisque la bentonite a tendance a gonfler dans I’cau, les analyses
granulométriques ont été réalisées dans I’isopropanol (Boulanger-Martel, 2015; Taylor-Lange et

al., 2015).

Les essais ont été réalisés sur 2 échantillons intacts de granulats de bentonite (Bnt-Ref-01 et Bnt-
Ref-02, non désagglomérée), et les résultats obtenus sont illustrés a la figure 3-1 et détaillés a
I’annexe B. La taille des granulats de bentonite est majoritairement comprise entre 75 pum et 475
pum, ce qui équivaut a un sable fin selon lanorme ASTM D2487 (ASTM, 2017) et une classification
de bentonite a granulats fins par le fait méme. Les résultats obtenus sont similaires a ceux
d’échantillons de bentonite a granulats fins présentés par Shackelford et al. (2000) ¢t Rowe et al.
(2011) (illustrés a la figure 3-1).

3.1.7 Limites d’ Atterberg de la bentonite

Les limites d’Atterberg ont été déterminées en suivant la norme CAN/BNQ 2501-092/2006
Deétermination de la limite de liquidité a l'aide du pénétromeétre a cone et de la limite de plasticité
(BNQ, 2006). La limite de liquidité (o1) a été déterminée en utilisant la méthode a plusieurs points.

Pour ce faire, la pénétration d’un céne d’une hauteur d’au moins 20 mm, pesant 60 g et dont la téte
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Figure 3-1 : Granulométrie apparente d’échantillons de bentonite

forme un angle de 60° a ét€¢ mesurée dans des échantillons de bentonite mis en place dans un moule
semi-sphérique. Les teneurs en eau correspondant a un certain enfoncement moyen ont &té
calculées, puis la relation teneur en eau versus enfoncement moyen a été tracée sur un graphique
pour les enfoncements compris entre 7 mm et 15 mm. La limite de liquidité est la valeur de teneur
en eau correspondant a une pénétration de 10 mm selon la droite de régression obtenue. La limite
de plasticité (wp) a pour sa part €t€ obtenue en €valuant la teneur en eau a laquelle un rouleau de
matériau de 3 mm de diameétre se brise en morceaux de 3 a 10 mm de longueur. L’indice de

plasticité (Ip) se calcule en soustrayant la limite de plasticité de la limite de liquidité.

Les o1 et ®p de la bentonite ont été évaluées pour une hydratation avec de I’eau DI pour 2
¢chantillons, et les valeurs obtenues sont une ®; de 433% et une o, de 35%, ce qui correspond a

un I, de 398%. Les résultats détaillés sont insérés a ’annexe B.
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3.1.8 Analyses ¢lémentaires de la bentonite

Les principaux éléments chimiques constituant la bentonite comprise dans le GCB a1’ étude ont été
déterminés par spectrométrie d’émission atomique au plasma a couplage inductif (ICP-AES) et par
fluorescence au rayon X (XRF). Les échantillons ont préalablement été pulvérisés a I'aide d’un

broyeur planétaire (PULVERISETTE 5 de FRITSCH, Allemagne).

Pour les analyses a I'ICP-AES (Skoog et al., 2017), les échantillons ont d’abord été digérés au four
a micro-ondes avec du HNOs, du Brz, du HF et du HCI. Les échantillons ont ensuite été analysés
avec un appareil Perkin Elmer Optima 3100 RL pour 22 éléments : Al, As, Ba, Be, Ca, Cd, Co, Cr,
Cu, Fe, K, Li, Mg, Mn, Mo, Na, Ni, Pb, S, Si, Ti et Zn. La précision des mesures obtenues est
d’environ 10% pour tous les éléments analysés, a part le K dont la précision est estimée a 15%

(CEAEQ, 2018).

Les analyses XRF (Skoog et al., 2017) ont été réalisées par un laboratoire externe (SGS Canada).
Les échantillons ont été dissous dans des sels de borate puis moulés en un disque de verre afin
d’é&tre analysé. Les concentrations, exprimées en pourcentage d’oxyde, ont été obtenues pour 12
éléments : Al, Ca, Cr, Fe, K, Mg, Mn, Na, P, Si, Ti et V. La perte au feu (LLOI) a également été
évaluée. La précision des résultats obtenus dépend du pourcentage massique et de 1’oxyde analysé
(SGS Canada, communication personnelle, 18 décembre 2018). Elle varie généralement entre 2%

et 5% pour des pourcentages d’oxvde de 1% et plus.

Les principaux résultats d’analyse ¢lémentaire sont présentés au tableau 3-1, en mg/kg.
I’échantillon Bnt-Ref-03 a été analysé a I’'ICP-AES tandis que les échantillons Bnt-Ref-04 et Bnt-
Ref-05 ont été analysés a la XRF. Les limites de détections et résultats d’analyse XRF ont été

converties en concentrations élémentaires pour fin de comparaison.
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Tableau 3-1 : Composition élémentaire de la bentonite (en g/kg)

Eléments Al Ba Ca Cr Fe K Li Mg

LDR ICP-AES | 0,06 0,005 0,06 0,005 0,01 0,001 0,005 0,02
LDR XRF 0,05 n.a 0,07 n.a 0,07 0,08 n.a 0,06
Bnt-Ref-03 107,30 | 0,197 9,54 0,029 | 24,00 | 3,970 | 0,041 11,86
Bnt-Ref-04 100,83 n.a 8,79 n.a 26,54 4,39 n.a 13,30
Bnt-Ref-05 97,39 n.a 10,86 n.a 27,84 4,65 n.a 13,63

LDR : Limite de détection rapportée
n.a : non analysé

Tableau 3-1 (suite) : Composition chimique de la bentonite (en g/kg)

Eléments Mn Na P S Si Ti 7n
LDR ICP-AES | 0,005 | 0,001 n.a 0,2 n.a 0,03 0,06
LDR XRF 0,08 0,07 0,04 n.a 0,05 0,06 n.a
Bnt-Ref-03 0,22 12,50 n.a 2,8 n.a 0,55 0,07
Bnt-Ref-04 0,16 15,88 0,22 na | 26925 | 084 n.a
Bnt-Ref-05 0,16 13,58 0,22 na | 281,87 | 0.84 n.a

LDR : Limite de détection rapportee
n.a : non analysé

3.1.9 Minéralogie de la bentonite

Puisque le minéral qui procure des propriétés avantageuses a la bentonite est la montmorillonite,
diverses méthodes ont été utilisées afin de quantifier la proportion relative de ce minéral dans la
bentonite des GCB a 1’étude. L.’accent a également été mis sur la quantification de la proportion
d’autres minéraux gonflants appartenant a la famille des smectites, et sur la quantification des

minéraux porteurs de carbonates pouvant éventuellement neutraliser du DMA.

3.1.9.1 Analyse au diffractométre de rayons X (DRX)

La composition minéralogique de la bentonite a été évaluée qualitativement par analyses au
diffractométre de rayons X (DRX), a partir de 2 sous-échantillons de Bnt-Ref. La méthode du DRX
consiste a bombarder un échantillon de rayons X ¢t a évaluer les angles et I'intensité des rayons
diffractés. Un diffractogramme est obtenu en illustrant graphiquement 1’intensité des rayons en
fonction de I"angle formé par le faisceau incident et le faisceau diffracté (20) (Skoog et al., 2017).
Puisque chaque phase cristalline posséde un diffractogramme qui lui est propre, il est possible

d’identifier les principales phases minérales présentes dans un échantillon en comparant les pics
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du diffractogramme de 1’échantillon a ceux d’un catalogue de fiches de minéraux. Deux
¢chantillons de bentonite ont fait 1’objet d’analyse DRX. La préparation ainsi que 1’analyse
qualitative de ces échantillons ont été réalisées par un laboratoire externe (Université Laval). Les
échantillons transmis ont été broyés jusqu’a I’ obtention d’une poudre avec des particules de moins
de 100 pm. Des analyses DRX ont ensuite été réalisées sur les échantillons en poudre et 2
diffractogrammes ont ét¢ obtenus. Les analyses qualitatives réalisées par I’Université Laval sur ces
diffractogrammes ont permis 1’identification de montmorillonite 15A (sodique), de beidellite 12 A
(sodique), de quartz, de cristobalite, d’albite et de calecite dans les deux échantillons de bentonite.

Les résultats détaillés sont présentés a 1’annexe C.

Les minéraux argileux sont faiblement cristallisés et ont une structure feuilletée. L identification
des espéces minérales en place a partir d’échantillon en poudre peut donc s’avérer difficile. Afin
d’amplifier la réfraction des minéraux argileux présents dans les échantillons de bentonite, des
analyses DRX sur lames orientées ont été réalisées. Ces demieres ont été préparés avec la fraction

argileuse des échantillons, extraite pas centrifugation.

Divers traitements peuvent également &tre appliqués a une lame orientée afin de modifier les
propriétés des minéraux s’y trouvant. Il est ensuite possible d’identifier certains minéraux argileux
en comparant le diffractogramme d’une lame orientée « naturelle » a celui obtenu a la suite d’un
traitement. Dans le cadre de la caractérisation minéralogique des échantillons de bentonite, des
traitements au glycérol (gonflement des smectites) ainsi que par chauffage (destruction de la
kaolinite et des chlorites, déshydratation des vermiculites et des smectites) ont été appliqués a
chaque lame orientée. Les résultats d’analyses, insérés a 1’annexe C, confirment la présence de

smectites, et plus spécifiquement, de montmorillonite.

3.1.9.2 Analyse semi-quantitative des diffractogrammes

Une analyse semi-quantitative des minéraux présents dans les échantillons de bentonite a été
réalisée par un laboratoire externe (SGS Minerals Services Lakefield), a partir des
diffractogrammes des analyses sur poudres réalisés par I'Université Laval et des résultats
d’analyses chimiques du tableau 3-1. Les diffractogrammes ont été analysés a 1’aide du logiciel
Topas®. Ce demier utilise la méthode Rietveld (Sema et al., 2014; Yong, 1995) qui consiste a
simuler un diffractogramme a partir de phases minérales sélectionnées, puis a estimer par une

approche itérative les proportions relatives de chaque phase jusqu’a ce que le diffractogramme
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simulé soit le plus proche possible du diffractogramme de référence. a précision des résultats ainsi
obtenus est de "ordre de 1% massique. L’interprétation ne refléte toutefois pas la présence de
minéraux amorphes et les résultats sont normalisés aune valeur de 100% pour la liste des minéraux
identifiés. Les résultats de 1’analyse semi-quantitative réalisée par SGS Minerals sont présentés au

tableau 3-2.

Tableau 3-2: Proportion relative des minéraux cristallisés (par SGS Minerals Services Lakefield)

Echantillon | Majeurs (>30%) Moven (10-30%) Mineur (2-10%)
Bnt-Ref-06 | Montmorillonite Beidellite sodique Quartz
(15A) (12A) Cristobalite
Orthoclase
Albite
Calcite
Bnt-Ref-07 | Beidellite sodique Montmorillonite Quartz
(12A) (15A) Cristobalite
Orthoclase
Albite
Calcite

Afin de tenter de préciser les proportions relatives de minéraux obtenus par SGS, une analyse semi-
quantité a également été réalisée a partir de la liste des pics identifiés par I’Université Laval
(Annexe C). Des pics propres a chaque minéral ont été identifiés sur le diffractogramme, puis
I'intensité de ces pics (en excluant le bruit de fond) a été comparé a I’intensité de ce pic dans un
diagramme de diffraction de référence du minéral (Barthelmy, 2012) . Les proportions relatives
des minéraux estimées par cette méthode sont présentées au tableau 3-3, tandis que le détail des

calculs est présenté a I’annexe C.

Tableau 3-3: Proportions relatives estimées des minéraux dans la bentonite (en %)

Echantillon . M1.néra1 . ; .

Mnt 15A | Beid 12A | Quartz | Cristobalite | Albite | Calcite | Orthose
Bnt-Ref-06 40 19 19 5 10 5 2
Bnt-Ref-07 30 37 18 3 4 2 6
Moyenne 35 28 19 4 7 4 4
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3.1.9.3 Analyse au microscope électronique a balayage (MEB) couplé a la spectrométrie X

par dispersion en énergie (EDS)

Des analyses minéralogiques ont été réalisées au MEB-EDS afin de déterminer la composition
¢lémentaire de la montmorillonite et de la beidellite contenue dans la bentonite, avant et aprés une
hydratation avec du DMAS. Ces analyses ont été réalisées dans les laboratoires de 'UQAT avec
un MEB Hitachi S-3500N (Hitachi High-Technologies Corporation, Japon) couplé a un
spectrométre EDS X-Max Silicon Drift Detector (Oxford Instruments, Royaume-Uni) et dans un
laboratoire externe (IOS Services Géoscientifiques inc) utilisant un MEB EVO® MA 15 (Zeiss,

Allemagne).

Un microscope électronique a balayage (MEB) est un instrument permettant de documenter la
morphologie et la composition chimique d’un objet en utilisant les interactions électrons-matiére.
Un filament de tungsténe est chauffé, ce qui produit un faisceau d’électrons primaires qui est
accéléré puis concentré grace a une série de lentilles électromagnétiques. Lorsque le faisceau entre
en contact avec la matiére, il pénétre dans celle-ci et il en résulte, entre autres, la rétrodiffusion des
¢lectrons incidents ainsi que 1’émission d’électrons secondaires, d’électrons Auger et de photons
de fluorescence X (Skoog et al., 2017). L’analyse des électrons secondaires permet de déterminer
la morphologie de I’endroit analysé tandis que les électrons rétrodiffusés renseignent sur la
composition atomique. Dans ce demier cas, les zones constituées d’éléments ayant un faible
numeéro atomique apparaissent dans une teinte de gris pale tandis que les zones plus foncées sont
associées a des éléments ayant un numéro atomique plus élevé. 1l est possible de quantifier la
composition élémentaire de la zone pointée par le faisceau en analysant rayons X émis par la
matiére avec un spectrometre a dispersion d’énergie (EDS). Cette méthode permet la quantification

des éléments présents en quantité supérieure a environ 0,2%.

Les analyses au MEB-EDS ont été réalisés sur des sous-échantillons provenant de Bnt-Ref
(granulats fins, diamétre < 1mm). Les essais faits 4 'UQAT ont été réalisés sur des échantillons
collés sur un support cylindrique a I’aide d’un collant double face conducteur, puis recouverts
d’une fine couche de carbone. Les essais faits par IOS Services Géoscientifiques ont pour leur part

été réalisés sur des sections polies préparées a leur laboratoire.

Lors de 1’analyse des sous-échantillons de Bnt-Ref au MEB-EDS, des minéraux ayant des

compositions élémentaires similaires a la montmorillonite 15A et 4 la beidellite 12A ont été
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identifiés, sans toutefois pouvoir clairement étre différenciés. La composition élémentaire des
points d’analyse sont présentés au tableau-3-4, ainsi que celle de la montmorillonite 15A et de la
beidellite 12A, a titre indicatif. De la calcite a également été identifiée lors d’une analyse au MEB

réalisée par IOS Services Géoscientifiques inc. (14,87% C, 33,46% Caet 51,66% O).

Tableau 3-4 : Composition élémentaire de la montmorillonite et/ou beidellite contenue dans un

sous-échantillon de Bnt-Ref

Point analysé au MEB Composition élémentaire (en% massique)

0 Na Mg Al Ni Ca Fe
UQAT-5418 51,99 0,23 0,51 | 19,34 | 25,99 | 0,56 1,38
UQAT-5421 55,26 (0,62 1,06 | 20,77 | 18,56 | 0,13 | 3,02
UQAT-5422 47,16 0,21 1,26 | 13,36 | 34,16 | 1,03 | 2,44
10S- U74459 45,03 0,35 1,82 | 13,95 | 34,52 | 0,37 | 3,88
Movenne 49,86 0,35 1,16 | 16,86 | 28,31 | 0,52 | 2,68
Mnt 15A 55,55 1,71 --- 13,38 | 27,86 --- -
Beidellite 12A 58,28 1,57 - 12,28 | 25,58 - ---

3.1.9.4 Réconciliation des résultats chimiques et minéralogiques

Les résultats obtenus par analyses chimiques, DRX ¢t MEB ont été rassemblés afin de tenter de
déterminer plus précisément le pourcentage massique de montmorillonite, de beidellite et de calcite
dans la bentonite. Pour ce faire, une comparaison a été faite entre les pourcentages massiques des
¢léments obtenus par analyse semi-quantitative et les résultats d’analyses chimiques. Les
pourcentages massiques ont &té ajustés de maniére itérative, jusqu’a 1’obtention d’une bonne
concordance. Plus de détails sur cette méthode sont disponibles dans Chopard (2017) et Bouzahzah
(2013).

Dans le cadre de la présente analyse, les compositions élémentaires obtenues au MEB ont &té
utilisées pour les smectites (montmorillonite et beidellite, indifférenciées) et la calcite, tandis que
les compositions proposées sur la base de données minéralogique webmineral (Barthelmy, 2012)
ont été utilisées pour les autres minéraux. Les résultats de la réconciliation minéralogique indiquent
un contenu de 65% en smectites, 15% en quartz et cristobalite (indifférenciés), 12% en albite, 4%
en feldspath potassique, 2% en calcite, et 2% en autres minéraux dans la bentonite. Les détails de
la réconciliation minéralogique se trouvent a I’annexe C. Le contenu en smectites de 65% est plutét
faible comparativement aux valeurs retrouvées dans la littérature pour de la bentonite sodique. Ces

derniéres se situent majoritairement entre 70%-90% (Bouazza et al., 2007; Jae-Myung et al., 2005,
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Rowe et al., 2017; Shackelford et al., 2000; Shackelford et al., 2016). 1l est d ailleurs a noter que
la fiche technique du GCB analysé indique que la bentonite contenue dans le matériau a un contenu

minimal en smectites de 90%.
3.2 Caractérisation des ¢chantillons liquides

3.2.1 Préparation du drainage minier acide synthétique (DMAS)

Le drainage minier acide synthétique (DMAS) utilisé pour la réalisation de divers essais en
laboratoire a été inspiré des résultats d’analyses chimiques d’échantillons de DMA prélevés sur
une mine d’or localisée en Abitibi-Témiscamingue. Les tableaux 3-5 et 3-6 présentent les résultats
d’analyses du DMA prélevé sur le terrain (échantillon DM Agrgr). Seuls les métaux en concentration
supérieure a 1 mg/l dans le DMA de référence ont été sélectionnés pour faire partic du DMAS. Ce
dernier a été préparé en ajoutant des sels ou solutions aqueuses a de 1’ecau DI. Le tableau 3-7 liste
les composantes utilisées dans 1’élaboration du DMAS ainsi que les concentrations utilisées. Afin
de maximiser la dissolution des composants solides, le mélange obtenu a la suite de 1’ajout de
toutes les composantes a été agité pendant au moins une heure puis placé dans un bain a ultrasons
pendant au moins 30 minutes. Le mélange a ensuite &té filtré et mis dans des bouteilles de plastique
de 1L pour conservation. Au total, 6 lots de DMAS d’un volume varniant de 1,5 1. 4 4,0 L. ont été
préparés. Il est a noter les résultats présentés a la section 4 du présent mémoire ont été obtenus avec

les lots de DMAS #2 a #5 (utilisation de moyennes pondérées en fonction des volumes utilisés).

Tableau 3-5 : Composition chimique du DMA de référence (en mg/l)

Klément | Al As Ba Be Bi Ca Cd Co Cr
LDR 0,010 0,060 0,001 [0001 [0020 |0,030 [0003 |0,004 |0,003
DMAgrer | 128 <0,06 |0,038 [<0,001 |<0,02 [431 0,192 [0.212 |0,399

Elément | Cu Fe K Li Mg Mn Mo Na Ni
LDR 0,003 | 0,006 |[n/d n/d 0,001 0,002 [0,009 |n/d 0,004
DMAggr | 5,47 1890 6,01 0,142 69,7 7,04 <0,009 | 5.43 0,678

Flément | Pb S Se Si Sr Te Ti n
I.DR 0,020 0,090 0,100 0,040 n/d n/d 0,002 0,005

DMAgrgs | 0,979 | 1000 <0,1 53,8 0,705 10,000 |<0,002 | 128
LDR = Limite de détection rapportée
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Tableau 3-6 : Paramétres ¢lectrochimiques du DMA de référence (a 25°C)

Parameétre Valeur
Conductivité électrique (CE) 4,83 mS
Potentiel d’oxydo-réduction (Eh) | 698 mV (ENH)
pH 3,1

Tableau 3-7 : Composantes du DMAS

Composante Quantité /1
Fe2(804)3 xH20 17,80 ¢
CaMg(CO3) 1,98 ¢
AlCl3-6 H20 1,15 ¢
Zn(S04)-7TH20 0,56 g
Mn* 0,70 ml
K* 0,60 ml
Cu* 0,55 ml
Na* 0,54 ml

* Utilisation d’une solution contenant 10 000 ppm de
I’élément dans du HNOs (2%)

3.2.2 Analyses chimiques et électrochimiques du DMAS

I’analyse élémentaire des échantillons liquides a été effectuée par ICP-AES. Les échantillons ont
été filtrés avec un filtre de 0,45 um puis acidifiés avec 2% d’acide nitrique (HNO3). La
concentration de 26 ¢léments a été analysée, soit : Al, As, Ba, Be, Bi, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, K,
Li, Mg, Mn, Mo, Na, Ni, Pb, S, Se, Si, Sr, Te, Ti et Zn.

I’analyse des anions a été réalisée sur des échantillons filtrés mais non acidifiés par
chromatographie ionique sur le lot 6 uniquement. Les échantillons ont été filtrés avec un filtre de
0,45 um puis analysés pour les 3 principaux anions pouvant se trouver dans le DMAS soit les

chlorures (CI°), les nitrates (NO3") et les sulfates (SO4%).

Les parameétres électrochimiques évalués sur certains échantillons liquides sont la conductivité
électrique (CE), le potentiel d’oxydoréduction (Eh) et le pH. TLa conductivité électrique a été
mesurée a 1’aide d’un appareil portable CON 6+ Meter (Oakton Instruments, Ftats-Unis) ayant
une précision est de £0,5%. Le potentiel d’oxydoréduction et le pH ont respectivement &té mesurés

a l’'aide d’une sonde WD-35805 (Oakton Instruments, Etats-Unis) et d’une sonde avec
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compensation automatique de la température Orion Green pH Electrodes (Thermo Fisher
Scientific, Etats-Unis), toutes deux connectées a un dispositif de mesure pour paillasse VWR
sympHony® B30PCI (VWR International, Etats-Unis). La précision des mesures est de I’ordre de
+0,05% pour I’Eh et de +0,02 pour le pH.

Les résultats d’analyses élémentaires, des anions et des paramétres électrochimiques des lots de
DMAS sont présentés aux tableaux 3-8 a 3-10. Les échantillons ont été prélevés pour analyses
moins de 2 heures aprés la filtration du mélange. Bien que les résultats obtenus soient satisfaisants
considérant les objectifs du projet de recherche, ils mettent en lumiére certaines problématiques

relies 4 la préparation des lots de DMAS :

- Différence de concentration obtenues selon la source utilisée (méme contenant de fer

ferreux utilisé pour les lots # 1 a 4 et #6, mais autre contenant utilisé pour le lot #5).

- Utilisation de verrerie ayant une faible précision au niveau du volume (5-10%) et dilution

dans 1’eau DI approximative.

- Erreurs de calculs des quantités de sels et solutions aqueuses a ajouter, conduisant a des

concentrations élevées en métaux (Lot #6).

- Présence d’impureté dans les sels, conduisant a la présence d’éléments, en faible

concentrations, ne faisant pas partie des composantes du tableau 3-7.

- Différence de concentrations obtenues selon I’ordre d’ajout des composantes du tableau 3-7
(solutions aqueuses ajoutées avant les sels lors de la préparation du Lot #2, et sulfate

ferrique ajouté a la fin du mélange).

Toutefois, il importe de rappeler que des variations en termes de composition chimique du DMA
d’un site minier peuvent &tre observées issue au fil des saisons et des années. Les autres résultats
d’analyses électrochimiques réalisées sur des échantillons liquides seront présentés aux sections 4

et 5, en lien avec le suivi de la conductivité hydraulique des GCB.
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Lot Al As Ba Be Bi Ca Cd Co Cr Cu Fe K Li
LDR 0,010 [ 0,060 0,001 0,001 0,020 0,030 0,003 0,004 | 0,003 | 0,003 | 0,006 n/d n/d
DM ARer 128 <0,06 | 0,038 | <0,001 [ <0,02 431 0,192 | 0,212 | 0,399 5,47 1890 6,01 0,142
Lotl 124 <0,06 | 0,042 | <0,001 [ <0,02 448 <0,003 | 0,164 | 0,427 6,70 2470 6,98 0,014
Lot 2 107 <0,06 | 0,063 | <0,001 | 0,028 605 <0,003 | 0,170 | 0,364 6,28 1410 7,49 0,010
Lot3 126 <0,06 | 0,065 | <0,001 | 0,093 543 <0,003 | 0,175 0,419 5,92 1720 8.03 0,015
Lot 4 130 <0,06 | 0,075 | <0,001 | 0,105 514 <0,003 | 0,115 0,331 8.87 2140 8.38 0,012
Tots 148 <0,06 | 0,097 | <0,001 | <0,02 551 <0,003 | 0,681 1,45 10,4 3530 8,40 0,018
Toté 156 <0,06 | 0,074 | <0,001 | <0,02 642 <0,003 | 0,182 | 0,719 8,80 2210 12,4 0,022
LDR : Limite de détection rapportée
Lot Mg Mn Mo Na Ni Pb S Se Si Sr Te Ti 7n
IL.DR 0,001 | 0,002 | 0,009 n/d 0,004 | 0,020 0,090 | 0,100 0,040 n/d n/d 0,002 | 0,005
DM ARer 69,7 7,04 | <0,009 5,43 0,678 | 0,979 1000 <0,1 53.8 0,705 | 0,000 | <0,002 128
Totl 288 12,5 <0,009 6,82 0,689 | 0,133 2980 <0,1 2,75 0,084 | 0,000 | 0,004 140
Tot?2 398 10,7 | <0,009 6,62 0,756 | 0,068 2310 <0,1 18,8 0,122 | 0,000 | 0,010 111
Lot3 385 11,9 | <0,009 4,71 0,851 0,093 2700 <0,1 243 0,112 | 0,000 | 0,023 138
Lot 4 345 7,76 | <0,009 6,00 0,638 | 0,201 3040 <0,1 20,4 0,100 | 0,000 | 0,018 145
Lot 5 453 26,7 | <0,009 22,4 0,818 | 0,270 3830 <0,1 27.5 0,138 | 0,000 82,7 175
Toté 447 21,9 | <0,009 17,7 0,559 | 0,114 3070 <0,1 18,3 0,192 | 0,000 3,82 184

LDR : Limite de détection rapportée




Tableau 3-9 : Composition anionique des lots de DMAS (en mg/1)

Lot Cr NOy S04+
Lot 5 662 125 10517
Lot6 836 151 8189

Tableau 3-10 : Composition électrochimique des lots de DMAS

Lot CE (mS) | Eh (mV) pH
DM Agrg 4,83 698 3.10
Lot 1 8.28 759 2.18
Lot2 8.82 829 2.44
Lot3 8.32 783 2.32
Lot 4 8.50 705 2.31
Lot 5 9.34 662 2.47
Lot 6 9.41 726 2.31
Movenne - Lots 1 4 6 8.78 744 2.34
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3.2.3 Force ionique et quantité relative de cations monovalents et multivalents

La force 1onique (I) ainsi que la quantité relative de cations monovalents et multivalents (RMD)
ont été présentés a la section 2.1.3 et les équations 2-1 et 2-2 indiquent comment calculer ces

paramétres. Ces demniers ont été estimés pour le DMA s et pour chaque lot de DMAS.

Le RMD a été évalué a partir des résultats d’analyses présentés au tableau 3-8, des couples Eh-pH
présentées au tableau 3-6 et des diagrammes de Pourbaix de I'Atlas of Eh-pH diagrams du
Geological Survey of Japan (Takeno, 2005). Ces derniers illustrent les domaines de prédominances
des différentes formes d’un élément X a une concentration de 107!° mole/kg, pour des systémes X-
H-0O a une température de 25°C et pression atmosphérique de 100 kPa. La charge ionique attribuée
achaque élément listé au tableau 3-11 est celle du domaine du domaine de prédilection de 1’¢1ément
au couple Eh-pH de son lot. La concentration molaire de chaque cation ainsi que le RMD ont

ensuite été calculés (tableau 3-12).

La force 1onique a été calculée a partir des résultats d’analyse chimique présentés aux tableaux 3-8
et 3-9. Les anions des lots #1 a 4 n”ayant pas été analysés, la concentration en sulfate de chaque lot

a été estimée a partir de la concentration en soufre de chaque lot, et les valeurs moyenne des



Tableau 3-11 : Charge ionique prédominante supposée
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* Eléments présents sous forme de BiO*, 047, H48i04 et TiO2

Elément Al Ba | Bi* | Ca | Cd | Co | Cr | Cu Fe K Li
Charge ionique | 3+ 2+ 1+ 2+ | 2+ 2+ 3+ 2+ 3+ 1+ 1+
Elément Mg | Mn | Na Ni Pb §* Si* Sr | Ti* | Zn
Charge ionique | 2+ 2+ 1+ 2+ | 2+ 2- 2+ 0 2+

Tableau 3-12: Concentration molaires totales des cations monovalents (Mw), multivalents (Mp) et

RMD
Mm Mp RMD
Lot 1/2
(mol/l) (mol/1) (mol/l)

DM Apet 0.0004 0,0544 0,0018
Lot 1 0,0005 0,0743 0,0018
Lot2 0,0005 0,0627 0,0019
Lot 3 0,0004 0,0673 0,0016
Lot 4 0,0005 0,0727 0,0018
Lot5 0,0029 0,1046 0,0091
Lot 6 0,0011 0,0831 0,0038

Tableau 3-13 : Force ionique du DM A er et des lots de DMAS (en mol/1)

Force ionique

Lot M
DM Ager 0,27
Lot1 0,83
Lot 2 0,64
Lot3 0,74
Lot4 0,83
Lot5 0,63
Loté 0,87

résultats des lots #5 et 6 ont été utilisés pour le Cl- et le NO3-. Les résultats obtenus sont présentés

au tableau 3-13.

Une valeur de 0 a été attribuée aux concentrations situées sous la limite de détection rapportée tant

pour le calcul de I que du RMD. Les valeurs de I et de RMD calculées sont approximatives
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puisqu’elles sont basées sur une liste non exhaustive des ions en solution, et sur des diagrammes
de Pourbaix ne considérant pas le mélange des ¢léments. Toutefois, il est attendu que les ions non
considérés soient présents en faible quantité et que les ordres de grandeur de I et du RMD soient

adéquats.

3.2.4 Masse volumique du DMAS

La masse volumique du DMAS a &té évaluée sur 4 échantillons de 10 ml de DMAS, soit 2
provenant du lot #3 et 2 du lot #5. Pour chaque échantillon, 10 ml de DMAS a été prélevé a I’aide
d’une pipette de précision et a été déposé dans un tube gradué préalablement pesé. La masse de
DMAS calculée a ensuite été divisée par le volume de DMAS, soit 10 cm3. Les résultats obtenus

sont présentés au tableau 3-14.

Tableau 3-14 : Masse volumique du DMAS

Lot et Echantillon Masge de 10 ml de DMAS (g) | Masse volumique (g/cm?®)
Lot #3 — Echantillon 1 10,2466 1,025
Iot #3 — Echantillon 2 10,2502 1,025
Lot #5 — Echantillon 1 10,3539 1,035
Iot #5 — Echantillon 2 10,3631 1,036

Les résultats de masse volumique obtenus sont cohérents avec les concentrations en métaux des
lots #3 et #5 présentées au tableau 3-8. En effet, une masse volumique plus élevée est obtenue pour

le lot de DMAS #35 ayant des concentrations élémentaires plus élevées.
3.3 Evaluation des propriétés hydrogéologiques

3.3.1 Essais de perméabilité

La ksat des échantillons de GCB a été déterminée 4 I’aide d’essais en perméametre a paroi flexible
ingpirés des normes présentées au chapitre 2, soit la D5887 (ASTM, 2009) et la D6766 (ASTM,
2012b). Dans le cadre de la présente étude, 2 types de montages ont été utilisés, soit des cellules
triaxiales de Karol Wamer (KW) connectées a un panneau de contréle manuel et une cellule
triaxiale de GDS utilisant le logiciel GDSLAB pour le contrdle de 1’essai et 1’acquisition des
données. Le panneau de contrdéle manuel ne permet que la réalisation d’essais a charge variable

(méthodes ASTM B et C). Toutefois, puisque I'utilisation du panncaun manuel ne permet pas
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I’application le maintien d’une charge constante en aval (méthode B), les essais avec les cellules
KW ont été réalisés selon la méthode C a charge variable (diminution de la charge en amont et
augmentation de la charge en aval). De son c6té, le logiciel GDSLAB ne permet que la réalisation
d’essais selon la méthode a charge constante (méthode A des normes ASTM). Cette méthode a
donc été utilisée pour les essais réalisés avec la cellule GDS et le logiciel GDSLAB. L. équipement

et les montages utilisés afin de réalisés les divers essais de conductivité hydraulique sont illustrés

aux figure 3-2 et 3-3.

Figure 3-2 : Montage utilise pour I’essai de conductivité hydraulique avec perméametre a paroi

flexible inspiré de la norme ASTM 6766 : a) montage global; b)vessies; ¢) cellule triaxiale GDS.
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Figure 3-3 : Montage utilisé pour 1’essai de conductivité hydraulique avec perméameétre a paroi

flexible mspiré de la norme ASTM 5887 : a) panneau de contréle manuel; b) cellules KW
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Les essais de perméabilité ont été réalisés a de faibles pressions de confinement afin de se
rapprocher des conditions rencontrées dans un recouvrement minier ¢t d’éviter 1’obtention de
conductivité hydrauliques faibles dues a [D’utilisation de pressions confinement élevées
(Conzelmann, 2017). Considérant que 1’hydratation d’un GCB dans un contexte de recouvrement
minier se fait entre autres par percolation de liquide au travers du matériau plutét que par le
maintien d’une colonne d’eau au-dessus du matériau, les essais de perméabilités ont débuté en
faisant directement circuler de 1’eau DI ou du DMAS au travers de I’échantillon a 17étude, sans
procéder préalablement 4 la période de préhydratation de 40h prescrite par les normes ASTM. Pour
les essais réalisés selon la méthode a charges variables, une pression cellulaire de 38+2 kPa a été
utilisée, ainsi que des pressions initiales a la base et au sommet de, respectivement, 18+2 kPa et
3+2 kPa. Une attention particuliére a été portée aux essais afin que la différence de pression entre
la base et le sommet de soit jamais inférieure a 10 kPa. La contrainte effective initiale appliquée
¢tait d’environ 27,5 kPa, soit similaire a celle des normes ASTM D3887 et D6766, et a varié entre
22,3 ¢t 31,1 kPa pendant les essais. Pour les essais réalisés selon la méthode a pression constante,
une pression cellulaire de 40 kPa a été appliquée conjointement a des pressions a la base ¢t au
sommet de 20kPa et 5 kPa. Ces pressions ont été maintenues tout au long des essais avec des
variations de + 1 kPa enregistrées a I’occasion, ce qui correspond également a 1’application d’une
contrainte effective de 1’ordre de 27,5 kPa. Les essais ont &té réalisés jusqu’a Iatteinte des critéres
d’achévement applicables spécifiés dans les normes ASTM D3887 et D6766. Pour les essais
réalisés avec du DMAS, les critéres d’achévement en lien avec le pH recommandés par Shackelford
ct al. (1999) et présentés a la section 2 ont initialement été considérés mais ont été abandonnés en
cours d’essais (détails a la section 4). Des échantillons liquides ont également été collectés
réguliérement a la sortie de la cellule triaxiale, pendant la réalisation de 1’essai de perméabilité,
afin d’évaluer le pH et la conductivité électrique du liquide sortant des échantillons de GCB et
I’évolution de ces paramétres électrochimiques. Il est & noter que lorsque le liquide hydratant était
de I’cau déionisée, cette demiere était dégazée afin de limiter les erreurs pouvant survenir lors de
la mesure de la ksa. Toutefois, lors d’hydratation avec du DMAS, ce demiére n’a pas ¢été désaéré

afin d’éviter la modification de ses caractéristiques (p.e, potentiel d’oxydoréduction).

Puisque la perméation de la bentonite peut entrainer des modifications au niveau du volume de

I’échantillon, le calcul de la conductivité hydraulique a été réalisé a partir de la superficie et de la
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hauteur finale des échantillons de GCB, apres les avoir retirés des cellules triaxiales. Ta kgt a été

évalué a I’aide de 1’équation 3-6 lors des essai & charge variable:

__ QinQoutll ﬂ
At(aip tout) ha

(3-6)

ksat

ou ksat est la conductivité hydraulique saturée en (cm/s),
ajn est I’aire du réservoir contenant le liquide entrant (en cm?),
agut est 1’aire du réservoir contenant le liquide sortant (en cm?),
H est I’épaisseur moyenne de la bentonite (en cm),
A est I’aire du I’échantillon de GCB (en m?),
h; est la charge au temps t; (en cm),
h; est la charge au temps t; (en cm) et
t est le temps écoulé entre t; et t2 (en s).

Pour les essais a charge constante, 1’équation 3-7 est utilisée :

0H
sat = Ath (3-7)

Ou  Q est un volume de liquide (en cm?), correspondant a la moyenne du volume de liquide

entrant et sortant de I’échantillon,
t est I’intervalle de temps (en s) pendant lequel Q se produit et

h (en cm) est la différence de charge appliquée entre la base ¢t la téte de 1’échantillon.

Il est a noter que pour faciliter la comparaison des résultats, les divers paramétres mentionnés a la
présente section ont été exprimés aux section 4 et 5 en termes de volume de liquide circulant au
travers de I’échantillon plutdt qu’en terme de temps. L unité utilisé pour exprimer ce volume est le

PVF (pour « pore volume of flow »), ou 1 PVF correspond au volume des vides de I’échantillon.

3.3.2 Effet des cycles de gel et dégel sur la conductivité hydraulique saturée

L’effet des cycles de gel-dégel sur la ksar a été investiguée sur 3 échantillons de GCB, en s’ inspirant

de la norme ASTM D6035 Standard Test Method for Determining the Effect of Freeze-Thaw on
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Hydraulic Conductivity of Compacted or Intact Soil Specimens Using a Flexible Wall
Permeameter (ASTM, 2013). Un échantillon a été hydraté avec de I’eau DI tandis que les 2 autres
I’ont été avec du DMAS. La kg a été déterminée sur chaque échantillon apres 3, 5 et 10 cycles de

gel-dégel.

Les échantillons testés ont été soumis a un gel et du dégel unidimensionnel, dans un systeme fermé.
Le dispositif ayant été utilisé€ est celui développé par Boulanger-Martel et al. (2014), illustré a la
figure 3-4. Chaque échantillon a tout d’abord fait ’objet d’un essai de conductivité hydraulique
saturé en suivant la méthodologie décrite a la section 3.3.1. L échantillon saturé a ensuite €té pesé
et mesure, puis installé sur la thermistance se trouvant sur 1’anneau inférieur de polystyreéne
assurant I’isolation de la base de I’échantillon. L’isolation latérale a été réalisée a I’aide d’anneaux
en mousse polystyréne d’environ 35 cm de diamétre extérieur et 11 cm de diametre intérieur, ainsi

que de la laine minérale insérée entre I’échantillon de GCB et I’anneau de polystyréne.

Figure 3-4 : Dispositif utilisé pour le gel et dégel unidimensionnel des échantillons

Le gel de I’échantillon a été réalis€¢ en plagant le montage dans un congélateur ayant une
température de -15°C, jusqu’a ce que la base de 1’échantillon atteigne une température d’au moins
-5°C. Cette derniére température a été sélectionnée puisqu’elle correspond a la température a

laquelle 1a majorité des changements structuraux dus au gel sont observés dans des échantillons de
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montmorillonite sodique (section 2.5.3.1). Le dégel a pour sa part été réalisé en plagant le montage
a la température de la piéce (20-23°C), jusqu’a ce qu’une température d’au moins 3°C soit atteinte
alabase de I’échantillon. Le temps minimal requis pour compléter un cycle de gel-dégel respectant
les criteres précédents a varié de 6 a 12 heures, selon la teneur en eau de I’échantillon. L’évolution
de la température a la base de I’échantillon GCB 24 (hydraté a I’eau DI) a été enregistrée aux 10
minutes pendant la majeure partie des cycles # 1 et 2 de gel-dégel, et les résultats obtenus sont
présentés a la figure 3-5. Les températures mesurées a la base de tous les échantillons, au début et

a la fin de chaque cycle de de gel-dégel, sont pour leur part présentés a I’annexe D

——Cyclel-Gel — ----- Cycle 1 - Dégel
- Cycle 2 - Gel ----Cycle 2 - Dégel

25,0
20,0
15,0
10,0
5,0
0,0
-5,0
-10,0
-15,0
-20,0

Température (°C)

Temps (h)

Figure 3-5 : Evolution de la température pendant les cycles de gel-dégel #1 et 2 de 1’échantillon

hydraté a I’eau DI

Comme le montre la figure 3-4, une pellicule plastique a été placée au-dessus de 1’échantillon de
GCB subissant des cycles de gel-dégel afin de limiter la sublimation et I’évaporation. Une attention
particuliére a également €té portée au dégel des échantillons, afin de limiter le temps d’exposition
a la température ambiante et I’évaporation par le fait méme. Malgré ces précautions, le suivi de la
masse du montage indique de 1égeres pertes de masses, généralement inférieures a 1,0 g, a chaque

gel et dégel d’échantillon.

L’épaisseur des échantillons de GCB a été¢ mesurée a 8 emplacements a la fin de chaque série de

cycles de gel-dégel.
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3.3.3 Teneur en eau, porosité et degré de saturation

La teneur en eau massique (), la porosité (n) ainsi que le degré de saturation (S;) des échantillons
de GCB ont été évalués a la fin de chaque essai de perméabilité ainsi qu’a la suite de chaque série

de cycles de gel-dégel.

Pour les échantillons de GCB hydratés avec de 1’eau DI, @, n et S ont été calculés a 1’aides

I’équation 2-4 et des équations 3-8 et 3-9 :

(V +Ms—GCB)
__vw _ Wige +Vs—gep)  \T6CB TR —GoR (3-8)
Vt-GCB Vt-GC Vt—G
ou Vy est le volume des vides,

Viacn est le volume total de 1’échantillon de GCB,
Vs.gep est le volume occupé par les solides du GCB, Ms.aes est 1a masse séche du GCB et
Gs.gep est la densité relative moyenne des GCB (calculée a la section 3.1.5).

Le volume total de I’échantillon, Vi.gen, a été calculé a partir du diametre (d) et de 1’épaisseur (H)

moyen des échantillons de GCB.

_ VW _ (Mp_gecp—Ms—GcB)Xpw i
Sr = v, Vv (3-2)

ou Vw est le volume d’cau et
pw est la masse volumique de I’eau, estimée a 1,000 g/ cm?

Tel que mentionné a la section 2.2.4, le fait d hydrater un GCB avec du DMAS plutét que de I’eau
DI a un impact sur sa masse séche. Une masse seche actuelle plutét que réelle a donc été utilisée
dans les calculs de relation de phase. Les valeurs n et S; des échantillons perméés au DMAS ont
donc été calculés en substituant Ms.aep par Ma.gep dans les équations 3-8 et 3-9. Le calcul de Ma cen
(équation 2-5) a été fait, dans le cadre de la présente étude, en supposant que la fraction d’eau pure
retenue par cristallisation aprés séchage était négligeable et que f'était égal 4 0. La valeur de ¢ a
pour sa part été déterminée a partir des masses volumiques du DMAS présentées a la section 3.2.4.
Une valeur de ¢ de 0,025 g/g a été utilisée lorsque I’essai de ksat d’un échantillon a été complété
avec les lots de DMAS #1 a 4 ou #6, tandis qu’une valeur de 0,035 g/g a été utilisé avec le lot de

DMAS #5. Somme toute, il est estimé que 1’incertitude sur le S; calculé est d’environ 4%.
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3.3.4 Courbe de rétention d’eau

Des courbes de rétentions d’eau d’échantillons de GCB hydratés a I’eau DI et au DMAS ont été
obtenues en combinant les résultats obtenus sur divers échantillons de GCB, a 1’aide de diverses
méthodes. La méthode de I'extracteur a pression a été sélectionnée pour couvrir ’intervalles de
succions allant de 0 a 1500 kPa, tandis qu’un appareil WP4C de Decagon a été utilisé pour les
succions allant de 1 MPa a 300 MPa (essais réalisés au laboratoire de Génie de I’environnement de
I’Université de Carleton, ci-aprés LGEUC). Des essais sur un GCB hydraté a 1’eau DI ont
également été réalisés avec la méthode des pressions de vapeur. Dans tous les cas, les essais ont

été réalisés sans application de pression de confinement.

Deux echantillons de GCB saturés a I’eau DI ont fait I’objet d’essais avec un extracteur a pression
d’une capacité nominale de 100 bars, muni d’une membrane en cellulose a sa base (Soilmoisture
Equipment Corp., Etats-Unis). La pression dans I’extracteur a été bétie a ’aide d’azote comprimée
et mesurée a 1’aide de manomeétres. L.e montage utilisé pour la réalisation des essais est illustré a la

figure 3-6.

Figure 3-6 : Montage utilisé pour les essais a I’extracteur a pression

Le premier échantillon (GCB 07) a €té saturé en respectant les pressions prescrites par la norme
ASTM 5887, tandis que le second (GCB 18) a été saturé en utilisant la méthode modifiée, utilisant
de faibles pressions de confinement. Les paliers de pression réalisés sur chaque échantillon sont
présentés au tableau 3-15. Chaque palier a été poursuivi jusqu’a ce que la masse de 1’échantillon

se stabilise (20,5 g), ce qui correspond a des délais supérieurs a ceux de la norme ASTM D6836
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(tableau 2-2). La stabilisation de la masse n’a cependant pas été atteinte pour le demier palier de
pression de chaque série d’essais. Dans le cas de I’essai sur le GCB 07 a 1380 kPa, une fuite dans
le systéme n’a pas permis le maintien de cette pression jusqu’a la stabilisation de la masse, malgré
un changement de membrane. Dans le cas de 1’essai sur le GCB 18, 1’essai a été abandonné a la
suite de 1’observation de plusieurs gains de masse de 1’échantillon. 1l est a noter que la membrane
¢tait humectée avec de I’eau déionisée a chaque pesée, avant de refermer I’extracteur a pression, et
que cette eau semble étre a la source du gain de masse observé. Cet aspect sera discuté plus en

détails au chapitre 5.

Tableau 3-15 : Essais a I’extracteur a pression

Echantillon | Méthode de saturation | Paliers de pression (kPa)
GCB 07 ASTM 5887 14— 138 — 300 — 627 — 1000 — 1380*
GCB 18 ASTM 3887 modifiée | 100510 —1175*

I’échantillon GCB 18 a été pesé puis coupé en deux apreés la série de mesures a |’extracteur a
pression. Chaque moitié d’échantillon a alors été placé dans un dessiccateur contenant une solution
saturée en sel. Les deux solutions salines utilisées étaient du sulfate de cuivre (CuSQOa4) et du nitrate
de potassium (KNO3). Leur humidité relative a été estimées a 98,0% et 92,6% respectivement
(Wexler & Hasegawa, 1954; Young, 1967), pour une températures de 22,5 °C, ce qui correspond
a des succions de 'ordre de 2,7 MPa et 10,5 MPa. Les essais ont été arrétés aprés 106 jours et 69

jours respectivement, alors que la masse des échantillons était stable a + 0.1 g depuis 14 jours.

Deux échantillons ont fait 1’objet d’analyses avec un WP4C (METER Group Inc, Etats-Unis) soit
le GCB20, saturé avec du DMAS selon lanorme ASTM D6766 modifiée, et le GCB23, saturé avec
de I’eau déionisée selon lanorme ASTM D5887 modifiée. Les échantillons ont été transportés dans
du papier cellophane jusqu’au LGEUC afin de limiter la désaturation des échantillons durant le
transport. Une fois au laboratoire, trois échantillons de 38 mm de diamétre ont été taillés avec un
couteau de précision dans chaque GCB hydraté (sous-échantillons A, B et C). Ce diamétre est
celui du godet a échantillon. Bien que ce godet ait une hauteur de 13 mm, il ne peut contenir des
échantillons de plus de 7-8 mm sans risque de contamination des capteurs présents dans la chambre
scellée. Le GCB 23 avant une épaisseur initiale d’environ 9 mm a son arrivée au LGEUC, deux
modes de préparation des échantillons ont été utilisés afin de pouvoir réaliser des mesures sur cet

échantillon. Les sous-échantillons 23A et 23B ont été écrasés a 1’aide d’un pilon a bout plat
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d’environ 35 mm de diamétre, jusqu’a ’atteinte d’une épaisseur inférieure a 8 mm. La bentonite
dépassant des géotextiles a la suite de 1’écrasement de 1’échantillon a ensuite été retirée a ’aide
d’un couteau de précision, pour ramener le pourtour des échantillons a un diamétre de 38 mm. Pour
sa part, I’échantillon 23C a été mis a sécher a I’étuve pendant 2h, puis a la température ambiante
jusqu’a "atteinte d’une hauteur de 7,9 mm. Le GCB 20 avait pour sa part une épaisseur initiale
d’environ 8 mm a son arrivée au LGEUC. Afin de comparer adéquatement les résultats du GCB20
avec ceux du GCB23, le sous-échantillon 20B a été écrasé au pilon jusqu’a Iatteinte une épaisseur
inférieure a 7 mm. Les échantillons 20A et 20C ont été mis a sécher a température ambiante jusqu’a

I’atteinte d’une hauteur de 7.5 mm environ.

A la suite d’une lecture réalisé au WP4C, un sous-échantillon était pesé, son diamétre était mesuré
en deux endroits, et son épaisseur en six endroits. Le sous-échantillon était ensuite placé dans une
étuve a 105 °C, jusqu’a ce qu'une perte de masse d’au moins 0,3 g soit mesurée. L’ échantillon était
ensuite transféré au réfrigérateur dans un contenant de plastique scellé pour 30 a 60 minutes, avant
d’étre placé a la température de la piéce, toujours dans le contenant scellé, pendant au moins deux
heures. Cette méthode a été utilisée afin d’accélérer le temps de réalisation des essais en laboratoire.
La teneur en cau au sein des échantillons analysés devait étre moins uniforme que si la norme
ASTM avait été suivie (période de repos de 24h aprés un séchage), ce qui s’est traduit par des
temps d’analyses de 2 a 4 heures, plutdt que de 10 a 15 minutes tel qu’indiqué dans le manuel du
fabriquant (Devices, 2010). La figure 3-7 illustre 1’équipement et les sous-échantillons utilisés lors

des essais avec le WP4C.

3.4 Evaluation des propriétés diffusives

Le coefficient de diffusion effectif de 1'oxygéne a été mesuré expérimentalement a 1’aide d’un
montage similaire a celui utilisé par Aubertin (2000) (figure 2-14). Une cellule a deux chambres
de diffusion et a un port d’échantillonnage, ayant un diamétre intérieur de 10,0 cm et une hauteur

de 27.6 cm, a été utilisé pour la réalisation des essais. Un géotextile de 10 cm de diamétre a tout
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Figure 3-7 : Analyse de s succion d’échantillon de GCB a 1’aide d’un WP4C (LGEUC)

d’abord éte place sur la plaque perforee inférieure de la cellule. Ce geotextile a éte recouvert
d’environ 5,0 cm de sable légerement compacte et préalablement pesé dont la granulométrie était
connue (sable caractérisé par Ait Khowa, 2019), puis du GCB a I’é¢tude. Une pate de bentonite
hydratée a ensuite €té placée sur le pourtour de I’échantillon de GCB, afin d’éviter les écoulements
prefeérentiels le long de la paroi de la cellule. L’échantillon de GCB a été recouvert d’environ 5,0
c¢m de sable Iégérement compacte, puis de la plaque perforée supérieure. Les couches de sables
situces de part et d’autre du GCB agissent comme bris de capillarité afin de limiter la désaturation
du GCB en cours d’essai (Aachib et al., 2004) . Deux ressorts ayant une constante de rappel de
4,55 N/mm ont ete placé au-dessus de la plaque perforée, de maniére a ce qu’une contrainte de 15
kPa soit appliquée sur le systéme lorsque la cellule était fermée. Avec ce montage, la chambre de
diffusion inférieure avait une hauteur de 6,3 c¢m tandis que la chambre superieure mesurait 10,7
cm. Des capteurs 4 oxygéne SO-110 (Apogee Instruments Inc, Etats-Unis) ayant un temps de
réponse de 60 secondes et une précision de £0.5 mV ont €té connectes a la chambre inférieure et
superieure de la cellule afin de mesurer la concentration en oxygene dans chaque chambre pendant
’essai. Ces capteurs etaient connectés a un enregistreur de dounees Hobo UX120 (Onset Computer
Corporation, Etats-Uris). Finalement, chaque chambre de la cellule a été purgée & I”azote humide

Jusqu’a ce que les capteurs a oxygene indiquent des valeurs proches de zero.
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Deux types d’essais ont été réalisés. Dans le premier cas, 1’essai débutait en enlevant le couvercle
supérieur, afin que 1’air ambiant remplace 1’azote dans la chambre supérieur. Le couvercle était
ensuite remis en place, et les essais &taient poursuivis jusqu’a ce que les concentrations en oxygéne
des chambres supérieures et inférieures soient égales. Le volume d’oxygéne présent dans la cellule
était donc constant pendant tout ’essai. Dans le second type d’essai, le couvercle supérieur était
¢galement ouvert en début d’essai afin de remplacer 1’air ambiant remplace 1’azote contenu dans
la chambre supérieure. Toutefois, une valve d’étanchéité de la chambre du haut ou du bas était
maintenue ouverte, afin que la chambre soit en équilibre avec 1air ambiant. Ce type d’essai était
arrété lorsque la concentration en oxygéne dans le réservoir fermé présentait une tendance
asymptotique. Le volume d’oxygéne contenu dans la cellule était alors variable pendant 1’essai. L.a
deuxieme méthode n’a été appliquée que lorsqu’une fuite était détectée dans une des chambres de
la cellule, a I’étape de la purge. Les essais de diffusion réalisés sont résumés au tableau 3-16, tandis
que le montage utilisé pour la purge et la réalisation des essais est illustré a la figure 3-8. Les essais

ont une durée variant de 7 a 14 jours.

Les capteurs a oxygénes utilisés répondent a la concentration absolue en oxygéne dans I’air, et
rapportent ces valeurs en mV. Afin de convertir ces mV en concentration d’O,, une courbe de

calibrage a été déterminée pour chaque capteur a partir des équations suivantes (Instruments, 2016)

0; =CF-mVM-b (3-10)
_ Oze }
CF = perr— (3-11)
ou O, est la pression partielle de 1’oxygéne

CF est le facteur de calibrage (en kPa Oz / mV)

mVy est la mesure de la concentration en oxygéne, en mV

b est 'ordonnée a I’origine de la droite de la fonction O2(mV)

mVc est la valeur affichée par le capteur, en mV, a une concentration en oxygeéne de Ozc

mVy est la valeur affichée par le capteur, en mV, dans un milieu sans oxygeéne
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La pression barométrique a été déterminée a 1’aide d’une sonde barométrique Baro-Diver (Van
Essen Instruments, Pays-Bag), tandis qu'un chromatographe a phase gazeuse MicroGC (Agilent
Technologies, Etats-Unis) a été utilisé afin de déterminer la concentration en oxygéne
correspondant a diverses valeurs mesurées par les capteurs, en mV. Les courbes de calibrages

obtenues pour chaque capteur utilisé sont présentées a I’annexe F.

Le chromatographe a phase gazeuse a également été utilisé afin de réaliser un contréle de la qualité
des résultats enregistrées par les capteurs SO-110. Des échantillons d’oxygéne d’air ont été
prélevés de manicére ponctuelle dans la chambre du haut de la cellule en cours de réalisation des
essais. La teneur en oxygeéne mesurée au chromatographe a ensuite été comparée a la teneur
calculée au méme moment a partir des équations 3-10 et 3-11. Le montage utilisé pour le calibrage

des sondes et le contrdle de la qualité des données est illustré a la figure 3-9.

Tableau 3-16 : Résumé des essais de diffusion

(g;g::tti?:,) Montage Méthode de préparation du GCB Type d’essai
Sable sec Sable seul n/a Systeme fermé
) , Systéme ouvert
12 (Eau DI) GCB seul Submersmn dans I'eau DI (gonflement (ri’servoir du haut
libre)
ouvert)
GCB entre 2
13 (Eau DI) couches de Méthode ASTM 6766 modifice Systéme fermé
sable sec
GCB entre 2 .
16 (Eau DI) couches de gﬁg:fgzzzIilli\c]ﬁllgernrfofloﬁssl?:ée) Systéme fermé
sable sec
Hydratation initiale selon la norme
GCB entre 2 ASTM D3887 modifiée. Systeme ouvert
18 (Eau DI) couches de Réhydratation aprés des essais a la (réservoir du bas
sable sec I’extracteur a pression, par submersion | ouvert)
dans I’eau DI
GCB entre 2
20 (DMAS) couches de Méthode ASTM 6766 modifice Systéme fermé
sable sec
GCBentre 2\ cihode ASTM 6766 modifice et 10 | SySieme ferme
22 (DMAS) couches de . (fuite en cours
sable sec cycles de gel-dégel d’essai)
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Figure 3-8 : Montage pour I’essai de diffusion de I’oxygene au travers un GCB
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enregistrées
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Tout comme dans Aubertin (2000), le modele numérique POLLUTEvV7 (GAEA Technologies 1.td,
Canada) a ¢été utilisé afin de simuler la diffusion de I"oxygéne dans la cellule expérimentale et
déterminer le De des échantillons de GCB. Les paramétres utilisés lors de I’analyse numérique sont
la masse volumique des grains solides des matériaux au travers desquels 1’oxygéne circule, la
porosité effective O et le coefficient de diffusion apparent (D*). Une approche itérative a &té
appliquée, ou la valeur de D* a été modifiée jusqu’a I’atteinte d’une bonne concordance avec les
données enregistrées par les sondes. Le De du sable seul a tout d’abord ét¢ déterminé, et les valeurs
obtenues ont été utilisées dans 1’analyse des essais a 3 couches de matériaux. Des exemples de
modéle numériques utilisés pour la simulation des essais de diffusion d’oxygéne sont illustrés 4 la
figure 3-10. 1] est a noter qu’une légere désaturation des échantillons de GCB a été observée en
cours d’essais, malgré les précautions prises. Les modélisations dans POLLUTEV7 ont donc été
réalisées avec les porosités effectives a la fin des essais. Les valeurs obtenues ont été comparées

aux valeurs calculées a 1’aide de la formule semi-empirique 2-12.
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Figure 3-10 Modéle numériques utilisés pour la simulation des essais de diffusion d'oxygéne

a) & volume d' Oz constant et b) 2 volume 4’02 variable.
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CHAPITRE 4 ARTICLE 1: LABORATORY
INVESTIGATION OF THE COMBINED EFFECTS OF
ACID MINE DRAINAGE AND FREEZE-THAW CYCLES
ON THE SATURATED HYDRAULIC CONDUCTIVITY OF
A GEOSYNTHETIC CLAY LINER

Cette section présente un article soumis a la revue Géotextiles and Géomembranes le 1 avril 2019.
Il vise a répondre aux deuxiémes et troisiémes objectifs spécifiques du projet énoncés a la section
1.3, soit évaluer 1’effet du DMA sur la capacité du GCB a agir comme barriére aux liquides en
comparant la ksar d’échantillons hydratés a 1’cau déionisée et au DMA, et évaluer ’effet du DMA

sur la résistance du GCB aux cycles de gel-dégel.
Abstract

Geosynthetic clay liners (GCL) are increasingly considered as part as engineered multi-layer covers
for the remediation of acid-generating mine wastes. In this study, three conventional GCIL.
specimens were used to assess the combined effects of permeation with acid mine drainage (AMD)
and freeze-thaw cycles (FTCs) on their saturated hydraulic conductivities (%), in the context of
an engineered mine cover. One specimen was permeated with deionized water (DIW) while the
two others were permeated with a synthetic acid mine drainage (SAMD) that was characterized by
a low pH and high concentrations of iron and sulfate. For all specimens, the ks was evaluated at
before FICs, and after 3, 5, and 10 cycles. One of the GCLs permeated with SAMD was also
partially desaturated at the end of each series of FTCs. The k.. values measured for GCL permeated
with DIW ranged from 1.2 - 1.9 x 10" cm/s before and after the FTCs. In contrast, the ks values
of the GCLs permeated with SAMD initially ranged from 1.2 - 4.4 < 10-® cm/s but increased after
10 FTCs to 1.8 x 107 cm/s for the specimen without desaturation, and 6.3 = 10 cm/s for the
partially desaturated specimen. These results suggest that exposure to SAMD adversely affects the
measured ks of GCLs and that the occurrence of FTCs only negatively impacts the ks of GCLs
permeated with SAMD. This behaviour is likely due to the formation of cracks unsealed during
subsequent permeation because of a loss of swelling capacity induced by permeation with SAMD.
The series of permeability tests with SAMD lasted between 58-63 pore volumes of flow (59-66

days), however, chemical equilibrium was not achieved by the end of the tests. The results indicated
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that the bentonite neutralized the SAMD during permeation and that buffering reactions were still

occuring at the end of testing,

Keywords: geosynthetic clay liner, freeze-thaw, hydraulic conductivity, acid mine drainage, mine

cover

4,1 Imtroduction

Sulfide-bearing mine wastes exposed to water and oxygen can oxidize and generate acid mine
drainage (AMD), which is typically characterized by low pH values and high sulfate and metal
concentrations (e.g. Akcil & Koldas, 2006; Blowes et al., 2014; Moncur et al., 2005). Over the last
decades, numerous methods were developed to prevent or control the production of AMD and
thereby limit the associated environmental problems. However, at some older or abandoned mine
sites, acid generation is already well underway. One method frequently used to mitigate AMD
production at such sites is the construction of engineered covers over the mine wastes (Aubertin et
al., 2016). The purpose of these covers is to control fluid (water and/or oxygen) movement into the
reactive wastes and to reduce or eliminate the further production of contaminants. In most multi-
layered enginecered covers, one layer is made of a low saturated hydraulic conductivity (ksar)
material that limits the percolation of water or the migration of oxygen. The materials commonly
used for that layer are fined grained soils, low sulfide tailings and geomembrane, but they may not

always be available or an economically viable solution.

Presently, geosynthetic clay liners (GCLs) are increasingly being considered as alternative low
saturated hydraulic conductivity materials for engineered covers. The latter is manufactured in thin
sheets (~5-10 mm) that consist of a layer of bentonite interlaid between two geotextiles. Many
variations of GCLs exist, primarily in terms of the bentonite’s mineralogy and grain size, the
geotextiles used, and the bonding methods. However, the products most commonly used in North
America contain a large proportion of sodium montmorillonite and are assembled using a needle-
punching technique (Bradshaw et al., 2013; Jo et al., 2006; Kong et al., 2017; Lee & Shackelford,
2005; Petrov & Rowe, 1997b; von Maubeuge, 2002). Geosynthetic clay liners have been widely
used in waste confinement facilities for two to three decades, particularly in municipal solid waste
landfills. The interest in the material resides in its: ease of installation, ability to generally withstand

greater differential settlements than natural low-permeability materials, high metal attenuation
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capacity, low saturated hydraulic conductivity when permeated with water (ks typically on the
order of 10~ cm/s), and ability to self-heal small cracks and perforations (Bouazza, 2002; Daniel
et al., 1997, Eigenbrod, 2003a; Lange et al., 2007; Melchior, 2002; Sari & Chai, 2013; Sivakumar
Babu et al., 2001).

The low ks« and the self-healing potential of GCLs are mainly linked to the sodium montmorillonite
content of the material. When sodium montmorillonite is exposed to water, layers of water
molecules bound to the clay sheets they move away from each other as the number of layers
increase. The pathway for free water to circulate through the Na-Mnt structure narrows is more
tortuous (Jo et al., 2001; Mitchell & Soga, 2005; Petrov et al., 1997; Pradhan et al., 2015). An
increase in volume and a decrease in hydraulic conductivity is then observed. However, when
sodium montmorillonite is hydrated or permeated with a solution containing multivalent inorganic
cations, such as in municipal solid waste leachates, the weakly bonded Na™ monovalent cations of
the sodium montmorillonite are likely to be replaced by multivalent cations with greater strength
of attraction with the montmorillonite sheets. The degree of cation exchange depends on the
relative abundance of monovalent and multivalent cations in solution (RMD), while the kinetics
are related to the ionic strength (/) of the solution (Benson & Meer, 2009; Kolstad, Benson, & Edil,
2004). As Na' ions are replaced, strong attractive forces between the multivalent cations and the
montmorillonite sheets prevent the bonding of a large number of water layers on the clay sheets.
This results in less swelling and higher hydraulic conductivities (Egloffstein, 2001; Mesri & Olson,
1971; Shackelford, 1994; Shackelford et al., 2000; Shackelford et al., 2010). Further information
on the hydration of bentonite and cation exchange reactions can be found in Jo et al. (2001) and

Kolstad, Benson et Edil (2004).

Acid mine drainage generally has lower pH values and greater concentrations of dissolved metals
than municipal solid waste leachates: Therefore, transferring the application of GCLs from
municipal solid waste facilities to the mining industry pushes the performance of the material
beyond its well-documented and tested limits (Bouazza, 2018; Homnsey et al., 2010). Although
literature on the properties of GCLs in a mining context are more frequent, research gaps still exist,
particularly with respect to the application of GCLs in mine waste covers in cold climates. In these
contexts, GCLs could not only be exposed to AMD (Kashir & Yanful, 2001; Lange et al., 2010,
Liu et al., 2013; Shackelford et al., 2010) and wet-dry cycles (Bouazza et al., 2007, Bouazza,
Vangpaisal, et al., 2006; Lin & Benson, 2000; Mazzieri et al., 2017; Rowe et al., 2011; Shan &
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Yao, 2000), but also to freeze-thaw cycles (FTCs). Previous laboratory investigations on the effects
of FTCs on the saturated hydraulic conductivity of GCLs were only conducted with deionized
water (DIW) (Kraus ¢t al., 1997, Podgorney & Bennett, 2006) or low ionic strength salt solution
(Makusa et al., 2014). These studies concluded that the saturated hydraulic conductivity of GCLs
was not adversely affected by FTCs. Some field-based studies have also evaluated the performance
of engineered covers with GCL in cold climates: Renken et al. (2009) found that their tested cover
did not freeze because of the insulative effect of the snowpack over the cover; Adu-Wusu et Yanful
(2007) found that the ks, was controlled by the consequences of the improper installation of the
GCL, and thus the effect of FTCs could not be evaluated;, and Hosney et Rowe (2013) tested
conventional GCI. covers installed above non-acid generating tailings. They found that the GCL
with the thinner cover was more susceptible to wet-dry cycles and FTCs and showed higher %z
values than the samples with covers thicker than the estimated frost penetration. However, the

observed difference in kg values may have also been related to differences in confining pressure.

The main objective of the present study is to assess the effects of FTCs on the saturated hydraulic
conductivity and swelling properties of a conventional GCL in the context of an engineered mine
cover installed over acid-generating mine wastes. To reach this objective, permeability tests were
conducted under low confining pressures after 3, 5, and 10 FTCs on three GCL specimens. One
sample was permeated with DIW, in order to establish a benchmark and the other two samples
were permeated with a synthetic acid mine drainage (SAMD) similar to AMD samples from a gold
mine located in northern Québec (Canada). After the FTCs, the thickness of the GCL specimens
and their hydraulic conductivities were assessed (to follow the swelling of the GClLs through the

experiment).
4.2 Materials and methods

4.2.1 Geosynthetic clay liners

The geosynthetic clay liner tested in this study was a Texel TM600 NWSR. Rolls with the
dimensions 4.72 m x 45.72 m were shipped to a nearby mine site for installation; a + 3-meter long
sample was taken from one of the rolls for laboratory investigation. The 3-meter long sample was

divided into 45 cm x 45 cm sub-samples and stored in laboratory until testing. The bentonite lost
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during the cutting of the sub-samples was recovered and used as a composite sample (hereafter

referred to as “Bnt-Ref™) for bentonite analysis.

The tested GCL. consisted of a layer of fine, granular bentonite interlaid between a non-woven and
a reinforced non-woven geotextile that was assembled by a needle-punch process and thermally
treated. The initial thickness of the GCL sample was measured at ten locations on various sub-
samples and values ranged from 6.5 to 6.9 mm. The mass per unit area of the top and bottom
geotextiles, as well as the oven-dried bentonite in the GCL., was evaluated on three specimens cut
in the middle of the sub-samples. Average values of 240 g/m?, 260 g/m? and 5200 g/m? were

obtained for the top, bottom, and bentonite samples, respectively.

The specific gravity (Gs) of the geotextiles and the bentonite was measured using gas pycnometer
(UltraPyc 1200e, Quantachrome Instruments) with an accuracy of + 0.045%. The specific gravity
of the geotextiles was measured on two specimens that were emptied of their bentonite content
then cut in half for cleaning using compressed air. The obtained Gs values were 0.973 and 0.962.
The Gs of the bentonite was measured on two sub-samples retrieved from the Bnt-Ref. A value of
2.51 was obtained for both sub-samples. The overall Gs of the GCI. was estimated to be 2.20 based
on the Gs measurements of the geotextiles and the bentonite, and the weight and dimensions of five

dry specimens (see Chevé (2019) for more details).

Semi-quantitative X-ray diffraction (XRD) analyses were performed on two sub-samples of
bentonite extracted from the Bnt-Ref sample. The results indicated that the bentonite contained an
average of 65% smectite minerals (£ 35% montmorillonite and 30% beidellite), 15% quartz and

cristobalite, 12% albite, 4% K-feldspar, 2 %o calcite, and trace amounts of other minerals.

The initial water content of bentonite was measured on three sub-samples of the Bnt-Ref following
the ASTM D2216 protocol. The initial moisture content varied from 6-7% by dry mass. The
Atterberg limits were determined on four sub-samples of the Bnt-Ref following the CAN/BNQ
2501-092 protocol. The average plastic and liquid limits were 35% and 433%, respectively, which

corresponds to an average plasticity index of 398%.

The bentonite contained in the GCL used in this study has a smectite content and a plasticity index
on the lower end of values found in the literature for sodium bentonites contained in GClLs
(montmorillonite contents of ~70-90% and plastic index of ~400-500%) and is similar to the “lower

quality bentonite™ tested by Lee et Shackelford (2005).
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4.2.2 Permeant liquids

Tests were conducted on three GCL specimens (GCL1, GCL2, and GCIL3) with two different
permeants liquids (de-aired DIW and SAMD). Deionized water was used with GCLI to establish
benchmark results in which all changes in the saturated hydraulic conductivity could be attributed
to freeze-thaw processes (Podgomey & Bennett, 2006). GCL2 and GCL3 were permeated with
SAMD to represent a worst-case scenario; that is, a GCL that hydrates solely by the uptake of
AMD leached from the underlying mine wastes. With the same logic, the samples permeated with

SAMD were not prehydrated.

The SAMD was prepared based on chemical analyses of a reference AMD sample collected from
an existing gold mine site. The water quality of the reference AMD sample is typical of other
samples presented in the literature (e.g., Blowes et al., 2014; Lindsay et al., 2015). The SAMD was
prepared using DIW, salts, dolomite, and nitrate solutions. The compounds used for the SAMD
preparation and the average measured elemental concentrations are shown in Table 4-1. The
SAMD had a pH of 2.4, high Fe and sulfate concentrations of 2.25 g/I. and 9.06 g/1., respectively,
and moderate concentrations of Al, Ca, Mn, and Zn ranging from 100-550 mg/I.. The density of

the SAMD was measured on four 10-mL samples and the average value was 1.025 + 0.001 g/cm?,

Table 4-1 : Chemical and electrochemical properties of synthetic acid mine drainage (SAMD).

Parameter Source in SAMD
SAMD
Aluminium (Al) AlCl3 « 6 H20 128 mg/l
Calcium (Ca) CaMg(COs) 547 mg/l
Copper(Cu) CuNO; 7.6 mg/l
Iron (Fe) Fex(SO4): « H20 | 1930 mg/l
Magnesium (Mg) CaMg(COs), 392 mg/l
Manganese (Mn) MnNQO3 11.3 mg/l
Potasgsium (K) KNO;3 7.8 mg/l
Sodium (Na) NaNOs 11.3 mg/l
S (S) Fea(SOa)3 « H20 | 3020 mg/l
Zn(S04) « 7TH20

Zinc (Zn) Zn(SO4) +» 7TH20 | 142 mg/l
pH --- 2.4
Redox potential (Eh) --- 744 mV
Electrical conductivity | --- 8.7mS
(EC)
RMD 0.004 M”
Ionic strength --- 0.83 M
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4.2.3 Permeability tests and freeze-thaw cycles

GCL1, GCL2, and GCL3 were prepared by cutting, with a precision knife, circular specimens with
a diameter of 100 + 1 mm in the center of randomly selected sub-samples. DIW or SAMD was
applied along the cutting line of the circular specimen to wet the bentonite at the edge and minimize

bentonite loss during preparation.

The saturated hydraulic conductivity was determined in flexible-wall permeameters based on the
ASTM D5887 (ASTM, 2016¢) and ASTM D6766 (ASTM, 2012b) protocols for tests using DIW
and SAMD, respectively. The permeability tests were conducted using the falling headwater rising
tailwater elevation method. Low backpressure and effective stress were used during the
permeability tests to simulate conditions representative of a GCL in a cover system (Makusa et al.,
2014; Meer & Benson, 2007; Rowe & Hosney, 2013; Scalia & Benson, 2010) and to avoid a lower
ks associated with the default pressures of the ASTM 6766 method (Conzelmann et al., 2017). An
initial average effective stress of 27.5 kPa was applied to the specimen using a cell pressure of
38+2 kPa, a backpressure of 3+2 kPa, and a base pressure of 18+2 kPa. The corresponding initial
hydraulic gradient was 230 + 5 (varied with the specimen thickness). The average effective stress
and hydraulic gradient varied from 26.5 kPa to 31.1 kPa and from 90 to 2335, respectively, because
of'the nature of the selected test protocol (falling headwater rising tailwater). This gradient is higher
than the ones encountered in field conditions, but Shackelford et al. (2000) showed that elevated
hydraulic gradient have a limited effect on the ksa of GCLs. The uncertainty of the ks

measurements are estimated to range from 30 to 50% (Daniel et al., 1997, Koerner, 2004).

Permeation of all specimens was carried out until ASTM D35887 flow rate (Q) termination criteria
were reached. For GCL2 and GCL3, which were permeated with SAMD, additional termination
criteria related to chemical equilibrium were considered. These criteria were based on
recommendations made by Shackelford et al. (1999) and the ASTM D6766 termination criteria,
and consisted of an outflow to inflow electrical conductivity (EC) ratio (ECou/ECin) and outflow
to inflow pH ratio (pHouw/pHin) of 1.0 = 0.1. In order to follow the evolution of these ratios, liquid
samples were regularly collected from the outflow line of the flexible-wall permeameter for pH

and EC analyses.

The saturated hydraulic conductivity was evaluated on a same specimen after 3, 5, and 10 FTCs

according to the ASTM D6035 protocol (ASTM, 2013), which results in four permeability tests
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per specimen, namely ko, k3, k5, and k10 . The GCL specimens underwent one-dimensional freezing
and thawing in a closed system (Boulanger-Martel ¢t al., 2014). The freeze-thaw apparatus was
equipped with a thermistor to measure the temperature at the bottom of the specimen. Freezing was
performed in a temperature-controlled chamber (set at -15 °C) until the specimen reached at least
-5 °C; 1.e., the temperature at which most of the structural changes in Na-bentonite associated with
freezing are observed (Anderson & Hockstra, 1965). Thawing took place at ambient room
temperature (20 — 25 °C) until a value of at least 3 °C was reached. The time needed to perform a
complete one-dimensional FTC varied between 6 and 12 hours depending on the water content of
the specimen. Special care was taken to limit the time of exposure of GCL1 and GCL3 to ambient
temperatures after athaw cycle in order to avoid desaturation of the specimen, which might obscure
the effects of the FTCs on the k. However, GCL2 was exposed to ambient temperatures until a
water content of ~ 60% was reached after the 3™, 5" and 10" thaw in order to evaluate the
combined effects of FTCs and drying. The water content of 60% was selected because desiccation
cracks are usually visible at this water content (Bouazza, Vangpaisal, ¢t al., 2006; Meer & Benson,
2007) and this value is within the range of water contents that were measured in GCLs installed

under 450 mm of soil cover in humid climates (Egloffstein, 2001; Melchior, 2002).

The diameter and height (h) of the GCI. specimens were also measured after the permeability tests
and FTCs using a digital caliper with an accuracy of + 0.01 mm. Diameters were measured at four
locations and heights at eight locations. Specimen were also weighed after the completion of a

permeability test and at the end of each FTC.

4.2.4 Chemical and thermodynamic equilibrium evaluation

The state of interaction between the SAMD and the bentonite was evaluated twice during
permeation of GCL2 and GCL3; once at the end of %y and once after £;5 . Kashir et Yanful (2001)
observed that the effluent from permeability tests on bentonites permeated with SAMD had similar
chemistry to the pore fluids contained in the bentonite samples. The chemical composition of the
cffluents at the end of the kyp and £jo tests were used to evaluate the interactions happening in the

GCL specimen at these times.

Chemical analyses of the effluent samples were performed by ICP-AES (precision of + 10% for all
elements except K, which has a precision of + 15%). Prior to analysis, samples were filtered at a

pore size of 0.45 um and acidified with HNO3z (2% total sample volume). Thermodynamic
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equilibrium calculations were performed on the water quality results (ICP-AES and pH
measurements) using VMinteq 3.1 (Gustafsson, 2018) assuming a temperature of 21 °C (ambient
laboratory conditions). Calculated saturation indices (SI) were used to assess the saturation state of
various secondary minerals, assuming that the system is at chemical equilibrium. Positive ST values
indicate mineral precipitation, SI values near zero suggest an equilibrium between precipitation

and dissolution of a mineral, and negative SI values correspond to mineral dissolution.

4.2.5 Post-testing chemical and mineralogical analysis

After the kje test, GCL2 and GCL3 were oven-dried at 60 °C. This temperature was selected to
limit potential mineralogical changes that could be induced by higher drying temperatures (Price,
2009). The geotextiles of the GCls were subsequently removed and the remaining dry bentonite

was crushed into 1-2 mm particles (or smaller).

Analyses by scanning electron microscope coupled with an energy dispersive spectrometer (SEM-
EDS) were conducted on crushed bentonite samples from GCIL.2 and GCL.3 (grains < 1 mm) and
on a sub-sample from Bnt-Ref in order to determine the elemental composition of the smectites
minerals before and after permeation with SAMD. The SEM-EDS system used was a Hitachi S-
3500 N equipped with an Oxford X-Max 20-mm? silicon drift detector. Each sample was first
mounted on a SEM sample stub and coated with a fine layer of carbon. The elemental composition
of the smectite minerals was then analyzed on eight grains for GCI.2 and four grains for GCI.3 and
Bnt-Ref. Analyses were performed with an accelerating voltage of 20 kV, a pressure in the chamber

fixed at 25 Pa, and a working distance of approximately 15 mm.

Approximately 15 g of Bnt-Ref, GCL2, and GCL3 were also pulverized then analyzed by X-ray
fluorescence (XRF) spectroscopy to determine the elemental composition of the bentonite before

and after permeation with SAMD.

4.2.6 Gravimetric water content

The gravimetric water content (@) at the end of each permeability test and series of FTCs were
back calculated using phase relationships based on their oven-dry mass after the ko test. For GCL1,
where DIW was used for permeation, calculations were straightforward. However, for GCL2 and

GCL3, the calculation of @ was more complex because the SAMD may have dissolved or
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precipitated some minerals in the bentonite (Gates et al., 2009; Homsey et al., 2010; Kashir &
Yanful, 2001; Shackelford, 1994), thereby leading to variation in the mass of the solids during each
permeability test. Morcover, the dissolved compounds in SAMD precipitated during drying and

increased the dry mass (Bouazza et al., 2007).

The mass of precipitate accumulated in the sample during the drying process can be estimated using
Equation 4-1 which was derived from Bouazza et al. (2007), assuming that no water remains

trapped in the GCL. after drying.
Mg =My +c Xm,, (4-1)

Where mgq is the dry mass of the GCL (g); m, is the actual mass of the GCL without the mass of
precipitates generated due to drying (g): ¢ 1s the salt concentration (g of salts / g of pure water =
0.025 based on the SAMD density); and mw 1s the mass of pure water (g). Because the dry mass of
the GCL after the ko, k3, and ks tests could not be determined, the actual mass could not be
determined. Therefore, the actual mass of the GCL after the ko test was used to calculate all the

water contents of for GCL2 and GCL3.
4.3 Results and interpretation

4.3.1 Final saturated hydraulic conductivity

Figure 4-1 shows the measured k4 values at the end of each permeability test as a function of the
number of F'TCs and the permeability test results are summarized in Table 4-2. The initial ko-sar of
GCL1 was 1.6 x 10®%em/s, which is typical for GCLs tested at similar low-pressure conditions
(Kolstad, Benson, Edil, et al., 2004; Liu et al., 2015). Permeation with SAMD led to ko.sa values
at least one order of magnitude higher, with values of 4.4 x 10%cm/s and 1.2 x 10%cm/s for GCL2
and GCL3, respectively. After three FTCs, the k3.5 of GCLI remained nearly constant. However,
the kzsa of GCL2, which was air-dried until a & of 61% after the third FTC, increased to 2.3 = 10°
¢ cm/s (52 times its kp.sar) While k3.5 of GCL3 increased to 3.2 < 10-7cm/s (26 times its kp.sar). These
values are 200-1400 times greater than the ks of GCL1. Additionally, there was a one order of
magnitude of difference between GCL2 and GCL.3. For all GCL specimens, variations within less
than %2 order of magnitude were measured between the permeability tests conducted after 3, 5, and

10 FTCs. However, after three FTCs, a difference of at least two orders of magnitude was observed
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between the k. of specimens permeated with DI and SAMD. The largest difference (three orders
of magnitude) was observed for GCL2, where FTCs were combined with punctual desaturation to

water contents of 61%, 63%, and 59%.
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Figure 4-1: Hydraulic conductivity of GCLs permeated with DIW (GCL1) and SAMD (GCL2
and GCL3) as a function of the number of FTCs.

4.3.2 Thickness variations

The average thicknesses of GCL1, GCL2, and GCL3 samples after the FTCs and permeability tests
are presented in Table 4-2. Changes in the average thicknesses from the dry state are shown in
Figure 4-2. All values correspond to the arithmetic mean of the eight measurements taken on a

specimen. The standard error of the average thickness measurements ranged from 0.06-0.11 mm

for GCL1, 0.02-0.03 mm for GCL 2, and 0.04-0.09 mm for GCL3.



Table 4-2 : Permeability test (k test) results.

104

Test Duration Termination criteria Thickness Saturated propertics
Specimen  # | # PVF/ Cumulative Cumulative hinitia hfina s a
(Plérmeant) FTC | ktest  #PVF days Qou/Qin - ECon/ECin - pHow/pHin (mlt;ll) (nfml) &; (cl;;s) Kat /Koot
GCL1 0 1.3 1.3 26.4 1.00 n/a n/a 6.5 9.9 133%  1.6x10° 1
(DIW) 3 0.3 1.6 43.0 0.92 n/a n/a 10.4 11.0 150% 1.2x10° 1
5 0.1 1.7 48.3 0.93 n/a n‘a 11.2 11.2 152% 19x10° 1
10 0.2 1.9 60.8 1.00 n/a n'a 11.6 11.7 164% 1.8x10° 1
GCL2 0 355 355 55.3 0.97 0.97 1.71 6.7 8.2 84% 44x10% 30
(SAMD) 3 7.4 42.9 59.1 0.97 1.00 1.30 8.5 8.2 72% 23x10% 1420
5 5.2 48.1 59.2 0.99 1.01 1.25 8.3 79 71% 33x10° 2030
10 10.2 58.3 59.3 1.06 0.97 1.25 8.0 7.6 75% 63x10° 3880
GCL3 0 221 221 54.3 0.99 1.00 1.67 6.8 8.1 87% 1.2x 10°® 10
(SAMD) 3 20.7 42.8 57.8 1.01 0.98 1.69 79 7.8 75% 3.2x 107 200
5 21.7 64.4 64.0 1.05 1.03 1.61 79 7.7 75% 1.8x 107 110
10 18.7 83.1 66.3 1.06 0.98 1.41 7.8 7.6 78% 1.8 x 107 110
Notes :

# FTC : Number of freeze-thaw cycles completed before the k test.
# PVF : Number of pore volume of flow (details in section 4.3.3)

hinitiat : Sample thickness before the permeability test

hfinal : Sample thickness before at the end of the permeability test
kret : ksat of GCL.1 before freeze-thaw cycles (ko sat = 1.6 x 10® cm/s)
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Figure 4-2 : Variation in the average thicknesses of the GCLs after permeability tests and FTCs
for samples permeated with DI (GCL1) and SAMD (GCL2 and GCL3).

The average dry thickness of the three GCL specimens was similar, with values ranging from 6.5
to 6.8 mm. The initial swelling, from dryness to the initial saturated state (ks-so) was more than two
times greater for GCL1 than for GCL2 and GCL3, with an increase of 3.4 mm compared to 1.3 mm
and 1.5 mm, respectively. Saturated and nearly-saturated GCL specimens swelled during the FTCs
regardless of the permeating fluid. The only exception was noted for GCL3 after three FTCs, when

a slight decrease in the thickness was observed.

Variations in the specimen thickness from the first to the last permeability test followed opposite
trends for specimens permeated with DI and SAMD. While no changes or additional swelling were
observed for GCLI, decreases in thickness were observed for GCL 2 and GCL3. Similarly, after
the first series of FTCs, the overall trend for GCL1 was to thicken over the course of the

permeability tests and FTCs, while GCL2 and GCL3 generally contracted.

4.3.3 Permeability tests duration

The permeability tests were carried out until termination criteria were reached independently of the
number of pore volumes of flow (#PVF) passing through the specimens. A single pore volume of
flow varied from 57-73 cm? for GCL1 and from 39-44 cm?® for GCL2 and GCL3. The out/in flow

and EC ratios at the end of each test are indicated in Table 4-1, and the evolution of the ratios and
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the hydraulic conductivity as a function of the PVF are illustrated in Figures 4-3 and 4-4. All 12
permeability tests conducted on GCL1, GCL2, and GCL3 were complied with the ASTM flow-
related termination criteria. However, while the out/in EC ratio criterion of 1.0 £ 0.1 was met for
all permeability tests on GCL2 and GCL3, none of the tests met the out/in pH ratio criterion of
1.0+ 0.1, even after 58 and 83 PVF (59 d and 66 d, respectively). Therefore, the pH ratio was
abandoned as termination criterion after the persistence of a plateau at a value of 1.6 during the 4

test on GCL2.
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Figure 4-3 : Evolution of hydraulic conductivity (k) and out/in ratios of flow (Q) as a function of

pore volumes of flow (PVF) for a) GCLI1

The initial permeability test ko was completed after 1.3 PVF (26.4 d) for GCL1. The missing data
in Figure 4-3 from 0.7 to 1.1 PVF corresponds to a leak in the effluent line that caused an
underestimation of the outflow volume. For the 4y tests on GCL2 and GCL3, stabilization and
respect of the Q and EC ratio termination criteria occurred at approximately 15 PVF. The test
performed on GCL2 was extended for 20 more PVF to observe if the pH ratio would eventually

decrease, however, this did not occur. The test was then stopped.

The permeability tests 43 and ks on GCL1 were completed within 0.3 and 0.1 PVF, respectively.

Such short durations were expected because of the already high degree of saturation (S;) of the
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Figure 4-4 : Evolution of hydraulic conductivity (k) and out/in ratios of flow (), electrical
conductivity (EC) and pH as a function of the number of pore volumes of flow (#PVF) for:
a) GCL2 and b) GCL3. Open circles correspond to a clogged system.

specimen after FTC 3 and 5. During permeability tests k7 and ks, respectively 7.4 and 5.2 PVF
passed through GCL2 and 20.7 and 21.7 PVF passed through GCL3. For the &7 and & tests on
GCL3, a decrease in the hydraulic conductivity was observed. This was caused by precipitates
clogging the porous stone of the flexible-wall permeameters. In both cases, gradual clogging and

system re-stabilization after the replacement of porous stone lasted approximately 7 PVF.

The k;o permeability tests lasted 0.2, 10.2, and 18.2 PVF for GCL1, GCL2, and GCL3, respectively.
The final S, values of all specimens after the &0 tests were estimated to be greater than 95% based
on the calculated actual mass. The Q and EC ratio termination criteria were always reached at the

end of all permeability tests, as indicated in Table 4-1.
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The full series of permeability tests on the GCI. specimens lasted around 60 days, but the
cumulative PVF having circulated through the specimens varied from 1.9 (GCL1 with DI water)
to 58-83 (GCL2 and GCL3 with SAMD). The large difference in volume passing through GCL2
and GCL3 compared to GCL1 over a similar period of time reflects the difference in hydraulic

conductivity induced by the two different permeants.

4.3.4 Evolution of outflow pH and EC

For GCL.2 and GCL3 involving permeation with SAMD, the evolution of the pH and EC ratios
was monitored during permeability tests as an indicator of the chemical equilibrium. These ratios
are illustrated as a function of the PVF in Figure 4-4a (GCL2) and Figure 4-4b (GC1.3). The same
patterns of varations were observed for the two specimens. In general, there were no
discontinuities observed in the ratios before and afier a series of FTCs. Therefore, the chemical

changes that happened during the permeability tests are considered to be independent of the FTCs.

The pH ratios of GCL2 and GCL3 both started at values greater than 1. They rapidly decreased
during the early PVF until they reached an initial plateau around 1.7 (pH ~ 4.1). Subsequently, a
second plateau was established around 1.3-1.4 (pH ~ 3.1-3.5) and lasted until the end of the ko
tests. These final ratios, greater than 140. 1, indicate that chemical equilibrium was not fully reached
by the end of the last permeability test, after 58 to 83 PVF. The pH ratio plateau of + 1.7 occurred
carlier in the permeation process of GCL2 than GCL3 and lasted around 25 PVF compared to 55
PVF for GCL3. The hydraulic conductivity of GCL2 and GCL3 did not vary when the outflow pH
changed from 4.1 to 3.1.

Electrical conductivity ratios started at values greater than 1, then decreased rapidly to values near
1. An EC ratio of of 1 = 0.1 was reached after 2.4 PVF for GCL.2 and afier 8.8 PVF for GCL3. EC

ratios remained relatively stable for the remainder of the tests.

4.3.5 Chemical and mineralogical evolution

Table 4-3 shows the average elemental composition of the initial and post-test smectites as
determined by SEM-EDS analyses. Montmorillonite and beidellite could not clearly be
differentiated during SEM-EDS analysis, thus the results were grouped under the more general
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term “smectites”. Table 4-4 shows the proportions of selected elements in the bentonite samples

before and after permeation with SAMD.

Table 4-3 : Average elemental compositions of smectite minerals (in wt%) measured by SEM-

EDS analyses.

Source of smectites | Al |Ca | Fe [ Mg | Na| Si S
Bnt-Ref 1690512712 (04283 0
GCL2 (after k;0) 1281656 1.7[02]1290]|1.4
GCL3 (after k10) 136109175115 ](03]295]1.1

Table 4-4 : Average elemental compositions of the overall bentonite (in wt%) measured by XRF

analyses.
Source Al |Ca|Fe| K | Mg |Na| Si
Bnt-Ref 10.2]11.0]12.6[05[1.3 | 1.4]27.6

GCL2 (after kj0) |98 [0.9(39(04]1.2 [0.4]259
GCL3 (after kjp) |96 [1.2[143 (04113 [03]256

SEM-EDS analyses of smectite minerals in the Bnt-Ref sample indicated average Na and Ca
contents of 0.4% and 0.5%, respectively (Table 4-3). This corresponds to 17 and 13 ecmol/kg and
thus a greater number of Na atoms than Ca atoms in the initial smectites, as expected for Na-
bentonite. Permeation with SAMD affected the chemical composition of the smectites. While the
mass fraction of Na and Al in smectites were smaller in GCL.2 and GCL3 than in the Bnt-Ref by
20-25% and 25-35%, respectively, the mass fraction of Ca, Fe, and Mg were greater by 65-200%,
110-180%, and 30-45%, respectively (Table 4-3). The SEM-EDS analyses also suggest that S

accumulated within the smectites during the tests (1.1-1.4% increase).

Smectite minerals initially represented approximately 65% of all minerals in the bentonite.
However, the variations observed in the elemental composition of the smectites (Table 4-3) do not
correspond to 65% of the variation in the overall elemental composition of the bentonite
(Table 4-4). For example, for GCL2 and GCL3, the decrease in Al in the smectites (-3.3
to -4.1 wt%) is 10 times greater than the decrease observed in the bentonite at the end of the &0

tests (-0.35 %). These differences may be attributable to the reactions of the other minerals
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contained in the bentonite with the SAMD and to the accumulation of secondary minerals during

permeation.

Table 4-5 shows the chemical compositions of the effluents of GCI.2 and GCIL.3 at the end of ko
and k9. Thermodynamic equilibrium calculations were performed with VMinteq 3.1 using these
data. The calculated saturation indices, which indicate which secondary minerals have the potential

to precipitate and to dissolve at various states of the permeation with SAMD, are shown in

Table 4-6.

Table 4-5 : Chemical composition of the effluents measured by ICP-AES

Eh Concentration (mg/L
Effuent | #PVE | PH | vy [TAT [ Ca | Fe | K ( gI/\/Ig) Na | S
ko GCL2 35.5 4.2 535 122 493 1680 | 5.2 | 421 | 20.4 | 2680
ko GCL3 22.1 4.1 459 115 493 1970 | 13.4 | 484 | 37.9 | 3020
k10 GCL2 58.8 3.1 564 320 497 1960 | 1.09 | 407 | 12.5 | 3040
k1o GCL3 83.1 33 498 277 486 1680 | 1.93 | 395 | 14.4 | 2960

Table 4-6 : Saturation indices for potential mineral phases in the bentonite at the end of the kp and

k1o tests.
Saturation Index (SD*
Mineral Formula ko GCL2 | ko GCL3 | k10 GCL3 | k1o GCL2
(pH=4.2) | (pH=4.1) | (pH=3.5) | (pH=3.1)
Jarosite KFe3(8S04)(0OH)s 12.4 12.9 10.4 8.7
Natrojarosite | NaFe3(SOa4) 2(OH)s n/d 7.8 5.8 4.2
Hydronium | /11y ke (SO4) 2(OH)s 6.3 6.9 5.4 4.4
jarosite
Goethite o-FeOOH 6.7 6.5 5.4 4.6
Lepidocrocite | y-FeOOH 5.9 5.8 4.7 3.9
Alunite KAI(SO4)2(OH)s 4.2 3.6 0.6 -1.6
Ferrihydrite Fe*20;5 « 0.5(H,0) 2.2 2.1 1.0 0.2
Gypsum CaSO4 « 220 0.05 0.11 0.06 0.03
Gibbsite Al(OH) -0.1 -0.6 -1.8 -2.9
Boehmite AlIOOH -1.0 -1.5 -2.7 -3.7
:;Eiroxysulfate Aly(SO4)(OH)10 * 10H,0 -1.4 -3.3 -7.1 -10.3
Al-hydroxide 1 4y 3y, 3.2 3.7 4.9 .59
(am)

* 81> 0 : Solution oversaturated, tendency for precipitation of the mineral
SI < 0 : Solution undersaturated, tendency for dissolution of the mineral
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At pH values around 4 (pH ratio of ~ 1.7), Fe-hydroxides (OH), Fe-oxyhydroxides (OOH), and Fe-
hydroxysulfates (SO4OH) were oversaturated, while Al-OH, Al-OOH and Al-SO4OH were near
equilibrium or undersaturated, except for alunite. In general, as pH decreased, SI decreased for all
minerals. At pH 3.1 (pH ratio of ~ 1.3), SI for all Fe-OOH and Fe-SO4OH minerals still have the
potential to precipitate, while the SIfor ferrihydrite was close to equilibrium. At slightly lower pH
values SI became negative. In contrast, for the same pH, SIfor all Al minerals remained negative
(-2.9 to -10.3). Visual observation of the bentonites in GCL2 and GCL3 showed an ochre

coloration, also suggesting the precipitation of secondary Fe minerals such as those listed in

Table 4-6.

Complementary information about the evolution of the elemental composition of bentonite
permeated with SAMD can be obtained from the chemical composition of the effluents, which are
presented in Table 4-5. Differences in the Na concentrations of the effluent at the end of ko
(20.4-37.9 mg/l) and kjp (12.5-14.4 mg/l) suggest that cation exchanges and/or dissolution of
Na-bearing minerals was greater towards the beginning of the tests. Additionally, Ca
concentrations in the effluents (493-497 mg/1) at the end of the kg and ko tests on GCL2 and GCL3
were lower than in the influent (547 mg/1). This suggests an accumulation of Ca in the bentonite
from at least the end of kp, which is consistent with the differences observed in the composition of

the smectites (Table 4-3).

4.4 Discussion

4.4.1 Conceptual explanation for the combined effect of SAMD and FTCs on

the saturated hydraulic conductivity

Previous studies about the effects of FTCs on GCLs and bentonite reported the development of
small, randomly oriented lenses of segregated ice in frozen bentonite (Kraus et al., 1997) that cause
frost-induced cracks in the material (Eigenbrod, 2003a; Kraus et al., 1997). When these cracks do
not close during thawing and subsequent permeation, they provide preferential flowpaths among
the material, causing an increase in the hydraulic conductivity (Eigenbrod, 2003a). Generally, for
fine-grained soils, cracks induced by frost can be overcome by the application of a stress level
sufficient to close the joints in fractured soils during and after thawing (Eigenbrod, 2003a). In the

case of Na-bentonite permeated with DIW, the cracks can also be overcome by the high swelling
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pressure developed by the material that is associated with its high swelling capacity (Eigenbrod,
2003a). However, the swelling capacity of bentonite decreases as the concentration of multivalent
cations in its structure increases because of the strong attractive forces between the multivalent
cations and the Mnt sheets. Previous experiments conducted on soil-Ca-bentonite mixtures have
demonstrated increases in the materials’ saturated hydraulic conductivities by a factor of 50 to 100
times after five FTCs because of a lack of self-healing (Eigenbrod, 2003a). These observations can
also be linked to those of Karnland et al. (2006) who noted swelling pressures of a Ca-bentonite
that were 3-4 times smaller than those of a Na-Bentonite at similar dry densities for dry densities

lower than ~ 1000 kg/m?3.

Figure 4-5 : Cracks in GCL specimens permeated with DIW —under free-swell permeation
conditions (details in Chevé, 2019). a) Frozen at ~ 5 °C. b) Thawed at the ambient temperature
of ~ 21 °C.

In the present study, an increase of specimen thickness was observed between the beginning and
the end of a series of FTCs. Moreover, specimens coming from the same sample as the one used
in this study that went under 3D freeze-thaw cycles showed changes in their physical structure.
These changes were primarily induced by the formation of ice lenses (Figure 4-5a) as well as the
persistence of fine cracks in the bentonite after thawing (Figure 4-5b). Based on these observations,
it is assumed that frost-induced cracks formed in all GCLs during frost, and that they did not
entirely close during thawing, thus causing an increase in hydraulic conductivity. Despite this, no
increase in ks was noted for GCL1 throughout all FTCs and permeability tests. Therefore, it is
likely that sufficiently high confining pressures and/or swelling pressures developped during the
permeability tests with DIW and healed previously developed cracks. Similar findings were also
reported by Kraus et al. (1997) and Podgorney et Bennett (2006). On the other hand, the chemical
and mineralogical data obtained for GCL2 and GCL3 (Table 4-3 and Table 4-4) suggest that cation
exchanges occurred during permeation with SAMD and that the monovalent Na® cations of

smectites were largely replaced by multivalent cations (Ca?’, Fe*?"*", and Mg?"). Therefore, the
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self-healing potentials of GCI.2 and GCL.3 were greatly diminished before the first series of FTCs.
In the case of GCL3, the one order of magnitude increase in the saturated hydraulic conductivity
after three FTCs (Figure 4-1) was likely due to the development of fine cracks in the bentonite
during the frost of the specimen, not totally self-healed during the subsequent thaw phase nor
permeability test. Insufficient self-healing is attributed to the development of swelling pressure too
low to close the frost-induced cracks, because of the exchange of monovalent cations for
multivalent ones. Finally, the decrease in specimen thickness observed after the permeability tests
suggests that the low confining pressure used during the tests was sufficient to tighten the structure

of the cracked bentonite but insufficient to close the cracks completely.

Several studies have investigated the relationships between drying, wet-dry cyceles, and GCLs’
properties (Rowe et al., 2011; Shan & Yao, 2000; Villar & Lloret, 2008), as well as the combined
effects of cation exchanges and wet-dry cycles on the swelling and hydraulic conductivity of GCLs
(Bouazza et al., 2007, Bouazza, Vangpaisal, et al., 2006; Egloffstein, 2001; Lin & Benson, 2000,
Mazzieri et al., 2017, Meer & Benson, 2007). In these studies, desiccation cracks were observed
when the water content of the GCLs dropped below a certain point. Thus, many authors note the
necessity of having self-healing mechanisms similar to those described for frost-induced cracks, to
close desiccation-induced cracks. They also showed that as wet-dry cycles and cationic exchange
between Na' cations of the bentonite and multivalent cations of the permeant progressed, the
saturated hydraulic conductivity gradually increased. Closure of the desiccation cracks formed
during drying decreased as the number of cycles increased because of the progressive decrease in

the swelling capacity of the bentonite due to cationic exchanges.

In the present study, GCL2 was dried to an estimated actual water content of 59-63% after the 3",
5" and 10" thaw. As shown in Figure 4-1, a difference of one order of magnitude persisted between
kiin of GCL2 and krin of GCL3, from k3 to kjo . It is presumed that the desaturation of GCL2 at the
end of each series of FTCs induced desiccation cracks in addition to the pre-existing frost cracks,
which increased the number of preferential pathways among the specimen. These additional cracks
would likely not have healed either, for the same reasons as for GCL3, thus resulting in a higher

saturated hydraulic conductivity.
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4.4.2 Conceptual explanation of geochemical reactions between the bentonite

and synthetic acid mine drainage

The electrochemical, chemical, and mineralogical results show that, in addition to the cation
exchanges observed within the smectites, the interaction between the bentonite of GCIL.2 and GCI.3
and the SAMD followed a typical pH-buffering sequence associated with geochemical reactions
observed during the neutralization of AMD with low pH and high Fe and SO4* concentrations. For
more detailed information on the pH-buffering mechanisms of AMD, refer to Blowes et al. (2014),

Blowes et al. (1994), and Nordstrom (1999).
Reactions between carbonate minerals and AMD, such as calcite in Equation CaC 03( 9t Ht o

Ca(zgq) + HCO3 (qq) (2(2) are relatively fast and have the potential to buffer the pH to

circumneutral values (pH 5-7) as long as these minerals are available for dissolution.
Cac0s, + H* & Cafyy) + HCO3 (4 (2)

Once carbonate minerals are depleted, a pronounced drop of pH is observed until equilibrium is

reached with the next most soluble minerals.

At circumneutral pH values, the precipitation of metal hydroxides and oxyhydroxides are favored.
However, as pH values decrease, these secondary minerals often redissolve and become a source
of acid neutralization (Equations 3 to 6). Equilibrium with Al-OH and Al-OOH minerals buffers
the pH at values between 4.0-4.5, and when these minerals are consumed, the pH drops further.
Equilibrium with Fe-OH and Fe-OOH minerals then arise, and pH is buffered to values between
2.5-3.5.

AL(OH)3(5) + 3H{,q) © Allgyy + 3H,0 3)
AlOOHy) + 3H{, 0y © Allgy + 2H,0 )
Fe(OH) 3 + 3H(y gy < Fefioy + 3H,0 (3)
FeOOHy(sy + 3H(, ) © Felhy + 2H,0 (6)

Silicate minerals can dissolve simultaneously with carbonates, Al-OH/OOH, and Fe-OH/OOH and

contribute to neutralisation of AMD by consuming H" and releasing cations (e.g. Al*", K¥, Ca*",
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Mg, Mn?"). However, their dissolution is usually too slow to buffer the pore water to a certain

pH.

In the present study, calcite was identified by XRD as a component of the bentonite (3 wt%). The
pH of the outflow of GCL2 and GCL3 was greater than 5 (pH ratio > 2.1) from the beginning of
the test to £3 PVF, and a rapid drop in pH was later observed (Figure 4-4). Thus, it is likely that
calcite dissolved during the early PVF, but that its buffering capacity was short-lived due to the

limited amount of calcite in the bentonite.

A first pH plateau was obtained at pH of 4.0-4.4 (pH ratio of 1.7-1.8) throughout the permeation
with SAMD for both GCL2 and GCIL.3. This plateau is associated with the equilibrium of the
SAMD with Al-OH/OOH minerals that could have precipitated and accumulated during the first
PVFs. Indeed, the SI obtained for Al-bearing minerals at pH values of 4.1-4.2 (Table 4-6) were
close to 0, and the concentrations of Al measured in the effluent at these pH values were similar to
those measured in the SAMD. At the end of the pH of + 4 plateau, a rapid drop in pH was observed
for both GCL2 and GCL3. Concentrations of Al measured in the effluents at lower pH values were
considerably greater than in the inflowing SAMD, indicating a switch from equilibrium conditions

to conditions favoring the dissolution of Al-bearing minerals.

The kjo test on GCL3 ended at a pH of 3.5 (pH ratio of 1.4), while the kjs test on GCL.2 ended at a
pH of 3.2 (pH ratio of 1.3). In the case of GCL2, the kjy test ended along a plateau of pH values
varying from 3.0-3.2 (pH ratio of ~ 1.3) that started to develop at the end of the k3 test (Figure 4-4).
This plateau is associated with an equilibrium with Fe-OH/OOH minerals, which likely
accumulated since the beginning of the first permeability test. Notably, an ochre coloration (typical
of secondary Fe-oxyhydroxides) was observed in the bentonite at the end of %y test for both GCL2
and GCL3. Results obtained from thermodynamic equilibrium calculations (Table 4-6) show that
the SI of Fe-bearing minerals all decreased with pH but remained positive at pH > 3. Only
ferrihydrite had an SI close to 0 at pH 3.1, which suggests a tendency towards equilibrium during
the second pH plateau observed for GCL2. Results from XRF analyses of bentonite (Table 4-4)
indicated a greater mass percentage of Fe in GCL3 than in GCL2, which may either be due to a
greater accumulation of Fe in the bentonite of GCL.3 or a more advanced dissolution of Fe-bearing

secondary minerals in GCLZ.
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Some silicate minerals in the bentonite appear to have dissolved due to permeation with SAMD.
For instance, the decrease in the mass fraction of Na in the bentonite (-1.0%; Table 4-4) was greater
than for the smectites (~-0.1%; Table 4-3), which suggests the dissolution of albite, the only other

Na-bearing mineral identified by XRD analysis.

Based on these results, the pHouw/pHin ratio termination criterion of 1.0 = (.1 that was initially
established (corresponding to an outflow pH of 2.2-2.6) could only be attained after the depletion
of Fe-OH/OOH minerals. Considering the state of geochemical reactions for GCL2 and GCL3 after
60-80 PVF, it is expected that a pH ratio of 1.0 + 0.1 could only be reached given significantly

longer-term duration tests under these conditions.

Lange et al. (2007), Mazzieri et al. (2013), and Shackelford et al. (2010) conducted studies on
bentonite permeated with SAMD and documented the evolution of outflow to inflow pH ratios, but
none obtained a succession of drops and plateaus similar to those observed in the present study.
For Lange et al. (2007) and Mazzieri et al. (2013), experiments were ended after = 20 PVF, with
final pH values of 4.4 and 4.1, respectively. Similar pH values were obtained after 20 PVF, in the
present study, which suggests that those experiments may have been ended during the pH-buffering
phase controlled by Al-oxide minerals. Shackelford (2010) reached an outflow pH of
approximately 2.6 for two GCL samples hydrated with SAMD (pH = 2.5) for 21 days, then
permeated with the same SAMD for + 18 PVF. The pH values were given from the end of the
hydration phase and corresponded to pH of 3.0-3.8, so the presence of a pH plateau around 4 during
the hydration phase is unknown. The SAMD used by Shackelford (2010) had high concentrations
of Mg (1400 mg/L.), Zn (1800 mg/L), and sulfate (6900 mg/L.), but low concentrations of Al
(31 mg/L) and Fe (Fe*, 420 mg/L) compared to the present study. Potassium and sodium were not
added during the preparation of their SAMD. Given their SAMD, the conditions needed for
precipitation of Fe-(oxy)hydroxides may not have been encountered. This could potentially explain

the absence of a pH-buffering plateau around pH 3.0, as well as the reach of pH ratios of 1.0 £ 0.1.

4.4.3 Potential effect of metal precipitation on hydraulic conductivity

The saturated hydraulic conductivities obtained for GCL2 and GCL3 at the end of ks tests were
4.4 % 108%em/s and 1.2 x 108emy/s, respectively (Table 4-2). These values are lower than those

encountered in the literature (~ 107 to 10 °cm/s) for GCLs permeated with acidic solutions, SAMD,
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or low-RMD and high-ionic strength solutions, without pre-hydration with DIW (Jo et al., 2001,
Kolstad, Benson, Edil, et al., 2004; Liu et al., 2015; Liu et al., 2018; Shackelford et al., 2010).

Peterson et Gee (1985) observed a decrease in the hydraulic conductivity of clay specimens
permeated with SAMD (pH = 2) containing high concentrations of Al, Fe, and sulfate. It was
suggested that minerals could have precipitated while the pH was buffered, which resulted in pore
clogging and contributed to the decrease in hydraulic conductivity. Precipitation of Al minerals in
a GCL was also noted by Benson et al. (2008) as a probable cause for pore clogging and
consequently, of decrease of hydraulic conductivity, for a low-quality GCL permeated with a
hyperalkaline leachate. The lower-than-expected saturated hydraulic conductivity values obtained
in this study may be attributed, at least in part, to pore clogging of the bentonite contained in GCL2
and GCL3.

4.5 Summary and Conclusions

Permeability tests were conducted on three GCL specimens to evaluate their saturated hydraulic
conductivity before FTCs, and after 3, 5, and 10 FTCs. GCL1 was permeated with DIW, while
GCL2 and GCL3 were permeated with a SAMD with low pH and high concentrations of Fe and
sulfate. Special care was taken to avoid the desaturation of GCIL.1 and GCL3 during the FTCs,
while GCL2 was exposed to ambient temperatures until it reached a water content of 60-65% after

the 3" 5™ and 10™ thaw.

The ks values of GCL1 were not affected by FTCs and varied between 1.2 x 10 and
1.9 x 10 %cm/s at the end of each k test. However, SAMD and FTCs affected the performance of
GCL2 and GCL3. Their k;y values were 4.4 x 10 and 1.8 < 10-%cm/s, respectively, at the end of
their first permeability test, but these values increased by a factor of 52 and 26, respectively, after
three FTCs. After ten FTCs, GCL2 had a kw of 6.3 x 10 cm/s and GCL3, 1.8 x 107em/s. Thus,
when compared to the GCL permeated with DIW, permeation with SAMD increased the £y of the
GClLs by a factor of 10 to 30. The combined effects of SAMD and FTCs (GCL3) induced an
increase in the ksar of 2 orders of magnitude, and the combined effects of SAMD, FTCs and periodic
desaturation increased the kw: by at least 3 orders of magnitude (GCL2). While FTCs and
desaturation seemed to induce cracks in the GCLs, swelling of bentonite and its capacity to self-

heal the cracks were reduced by permeation with SAMD.
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For GCIL.2 and GCL.3, the equilibrium between the inflowing SAMD and the outflow of the flexible
wall permeameter was still not reached after 58-83 PVF and 59-66 days. However, electrochemical
results showed that the bentonite neutralized the SAMD throughout permeation and pH-buffering
reactions resulted in plateaus around pH values of 4 and 3. These buffering reactions were ascribed
to the dissolution of Al and Fe (oxy)hydroxides minerals that should have precipitated during the
previous PVFs. The precipitation of secondary minerals may also have clogged pores in the
bentonite and affected the measured &z values from as early as before the first series of FTCs.
However, the impacts of permeation of a GCL with the SAMD at longer terms than those tested

are unknown.

The findings from this study show that, at contrary to GCLs permeated with DIW or low ionic
strength salt solution, the hydraulic conductivity of a conventional GCL can be affected by FTCs
when permeated in the context of an engineered mine cover installed over acid-generating mine
wastes (i.e., low confining stress, permeation with SAMD). In most cases of engineered mine
covers installed in cold regions, it is not economically viable to protect the low-permeability part
of the cover from FTCs. The design of such a mine cover with a conventional GCL should avoid
contact between the GCL and acidic pore waters with high ionic strength salt solution. The possible
combined effects of hydrating liquid, permeating liquid, FTCs, and desaturation on the
performance of the GCL. and the cover overall should be taken into account. The results presented
in this paper are specific to the combination of the GCL. and SAMD used for this experiment and
to ideal laboratory conditions. More work is needed to validate these laboratory observations with

in situ samples that are exposed to more realistic conditions.
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CHAPITRES RESULTATS COMPLEMENTAIRES ET
DISCUSSION

Le chapitre 4 a présenté les principaux résultats d’essais de perméabilité réalisés sur des GCB
hydratés avec du DMAS a de faibles pressions de confinement et soumis a des cycles de gel-dégel.
Toutefois, d’autres essais ont également été réalisés sur des échantillons de GCB afin d’évaluer
I’effet de la pression de confinement sur la conductivité hydraulique, 1’effet du liquide hydratant
sur les propriétés de rétention d’eau du matériau, ainsi que 1’effet du liquide hydratant sur le De.

Ces résultats seront présentés dans les sections qui suivent.
5.1 Essais de perm¢abilit¢ complémentaires

5.1.1 Effets de la méthode ASTM et de la pression de confinement

Des essais de perméabilité ont été réalisés préalablement a ceux décrits au chapitre 4, lors du
développement des essais de perméabilité modifiés. Ces essais visaient principalement a évaluer
I’effet de la pression de confinement et de la méthode ASTM utilisée sur les résultats obtenus. Les
résultats des essais de perméabilité complémentaires sont présentés au tableau 5-1, ainsi que les
résultats présentés au chapitre 4, pour fin de comparaison. Il est a noter que 1’essai sur I’échantillon
GCBI16 a été réalisé a volume d’échantillon constant (« docked specimen »), ce qui a limité le

gonflement de 1’échantillon et induit des pressions verticales n’ayant pu étre mesurées.

Les résultats présentés au tableau 5-1 indiquent que 1’utilisation des pressions de la norme ASTM
(GCB 7 et 8) méne a des conductivités hydrauliques saturées de Y2 a 1 ordre de grandeur plus faibles
que lorsque des pressions modifiées sont utilisées (GCB 18, 23 et 24), ainsi qu’a une différence
d’épaisseur d’au moins 1 mm (12 %). Tel qu’attendu, 1'utilisation de la méthode C (charge
variable) comparativement 4 la méthode A (charge constante) ne semble pas avoir une influence
significative sur les valeurs de ke mesurées. En effet, des résultats similaires devraient obtenus
avec toutes les méthodes utilisant des contraintes de confinement similaires (ASTM, 2016a,

2016¢).
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Yichantillon Liquide | Méthode | Pressions de G’y Keat hsinate St Durée
hydratant | ASTM | confinement (kPa) (cn/s) (mm) | (%) | (PVF)

GCB 7 Faupp | Charee ASTM 275 69x10 | 85 | 98 | 06
constante

GCR 8 Faupr | Charee ASTM 27.5 20x10 | 84 | 20 | o5
constante

GCRI3 FauDI | Charee |\ difices 275 |65x10°® | 95 |[88@| 04
constante

GB16 | EaubDl | M | peonnues | 223 | 11x10° | 72 | 99 | 20
variable 29,6

GCB 18 EauDI | CPAE | \fodifices 275 3,9x 10? 95 | 98 | 1.2
constante

GCRB 23 FauDI | Charee |\ difices 27,5 43x 107 96 | 98 | 1.7
constante

GCB24 | FaubDI | CMr8e | ypdifices | 2093 | q6x10° | 96 | 100 | 13
variable 299

GCB 20 DMas | Charee |\ pdifices | 2238 1,1x 10% 77 | 95 | 140
variable 31,1

GCB 21 pDMas | Charee |\ difices | 2708 1,2x 10 8,1 9 | 221
variable 31.1

GeB22 | pmas | Charge | npodifices | 2003 | 4axi0t | 82 | 98 | 355
variable 30,5

Notes ;

- o’y : contrainte effective moyenne; hgnae : épaisseur finale de 1’¢chantillon.
-Les GCB # 21, 22 et 24 correspondent respectivement au GCL3, 2 et 1 décrits au chapitre 4.

- Les pressions « ASTM » correspondent 4 celles preserites aux normes ASTM D5887 et D6766.
- Les pressions modifiées sont celles présentées a la section 3.3.1.
() Criteres d’achévement atteints mais masse séche non mesurée.

@) Criteres d’achévement non atteints {Qouw/Qin = 1£0,25).

5.1.2 Essais de perméabilité sur le GCB20

Un essai de perméabilité a été réalisé sur le GCB 20, avec du DMAS issu des lots #3 et #4, afin de

valider les manipulations a réaliser dans le cadre des essais utilisant du DM AS. Les pierres poreuses

utilisées lors de la réalisation de 1’essai ont été saturées a 1’eau déionisée plutét qu’au DMAS. Les

débits entrants en sortant ainsi que les parameétres électrochimiques ont été suivis lors de 1’essai de

perméabilité réalisé sur cet échantillon. Les résultats obtenus sont présentés a la figure 5-1.
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Figure 5-1 : Evolution de la conductivité hydraulique et des ratios de débit, conductivité
électrique et pH en fonction du nombre de volume d’eau interstitielle ayant circulé dans

I’échantillon

Pour cet échantillon, les criteres d’achévement reliés au débit ainsi qu’au ratio de conductivité
électrique ont ét€ atteints apres 14 PVF. Le pH mesuré a la sortie du perméametre était alors de 4.3
(ratio de pH de 1.8). Tout comme pour les GCB21 et GCB22, le premier plateau de pH n’était pas

encore clairement développé apres 14 PVFE.
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Les ratios de pH et de CE du GCB20 en fonction des PVF différent de ceux observés pour le
GCB21 et GCB22, pendant les 2 premiers PVF environ. En effet, les ratios de pH sont plus élevés
que ceux présentés au chapitre 4 (ratio de 3,1 comparativement a 2,2-2,8), et les ratios de CE
augmentent en début d’essai au lieu de diminuer. Ces différences sont attribuées au fait que les
pierres poreuses utilisées pendant ’essai étaient initialement saturées en eau déionisée, ce qui aurait
fait en sorte que le liquide percolant au travers du GCB lors des premiers PVF était un mélange
d’eau déionisée et de DMAS. La réaction initiale entre ce mélange et la bentonite du GCB20 a
donc pu entrainer un ratio de pH sortant plus élevé et une mise en solution d’ions différente de
celle subie initialement par les GCB21 et GCB22. A partir de 2 PVF, les résultats obtenus pour les
GCB 20, 21 et 22 sont similaires, ce qui laisse supposer que la majorité de 1’eau déionisée a été
évacuée du systéme et que le comportement en lien avec une perméation au DMAS était

prédominent.

Une analyse a la XRF a été réalisé sur un échantillon de bentonite provenant du GCB 20 aprés
I’essai de perméabilité. Tes proportions massiques en divers ¢léments sont présentées au tableau

5-2, ainsi que les résultats de Bnt-Ref et des GCB21 et 22 pour fins de comparaison.

Tableau 5-2 : Composition élémentaire de la bentonite aprés hydratation au DMAS

Pourcentage massique (wt%o)

Echantill

chantion Si | Al | Fe | Mg | Ca | Na | K | Mn
Bnt-Ref 27.56 | 10.19 | 2,61 | 1.29 [ 097 | 140 | 045 | 0.02
GCB20 26,22 | 9.63 | 3.57 | 1.26 | 0.86 | 059 | 047 | 0,02

GCB22 (aprés kio)| 25,85 | 984 | 392 | 1.21 | 089 | 036 | 0.42 | 0,01
GCB21 (aprés kio)| 25,57 | 9,63 | 415 | 1,18 | 1,15 | 033 | 040 | 001

Les pourcentages massiques obtenus pour le GCB20 sont généralement situés entre ceux de la
bentonite non hydratée (Bnt-Ref) et les échantillons au travers desquels ont circulés de 60 a 80

PVF (GCB 21 et GCB 22), ce qui est cohérent pour un échantillon ou 14 PVF de DMAS ont circulé.

Finalement, des échantillons liquides ont été prélevés a I’entrée et a la sortie du perméameétre, a la

fin de ’essai de perméabilité. Les résultats obtenus par ICP-AES sont présentés au tableau 5-3.

Les concentrations a 1’effluent du GCB20 sont généralement similaires a ceux présentés au tableau
4-5, ala fin des premiers essais de perméabilité ko sur les GCB20 et 21. La principale différence

réside au niveau de la concentration en Al a I’effluent du GCB20, qui est 10 fois plus faible que
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Tableau 5-3 : Composition chimique a ’affluent et a I’effluent du perméametre (GCB20)

Concentration (mg/1
Al | Ca | Fe K | Mg | Na S
GCB 20 - affluent  |2.4 629 | 127 | 509 | 1950 | 2,80 | 351 | 6,13 | 3030
GCB 20 - effluent |43 |429 | 112 | 452 | 1420 | 12,6 | 366 | 26,5 | 2550

Echantillon pH | Eh

celle mesurée a I’effluent des GCB22 (GCL2) et GCB21 (GCL3), alors que le pH ne présente une
différence que de 0,1. Cette importante différence de concentration en Al pour une faible variation
de pH illustre bien la transition des index de saturation (ST) des Al-OH et AI-OOH , allant du positif

au négatif a des pH prés de 4.

5.2 Courbe de rétention d’eau

Un des objectifs des recouvrements d’ingénierie construits pour contréler le DMA est de réduire
le flux d’oxygéne vers les rejets miniers sous-jacents grace au maintien d'une des couches aun S;
¢levé, ou de limiter la percolation de 1’eau vers ces rejets grace a un matériau ayant un faible k.
Dans ce travail, la couche de contréle du mouvement des fluides est le GCB, qui doit &tre hydraté
pour agir efficacement comme barriere aux fluides. Ainsi, il est important de connaitre la capacité

de rétention d’cau du GCB lorsqu’hydratée par de I’eau déionisée ou du DMAS.

Afin de déterminer la CRE d’échantillons de GCB hydratés a I’cau déionisée et au DMAS, la
méthode de I"extracteur a pression a été utilisée pour de faibles succions (0-1,2 MPa), tandis que
les méthodes du WP4C et des solutions salines ont été utilisées a de plus grandes succions (1-300
MPa). Les sections qui suivent présentent les résultats obtenus a 1’aide de chaque type d’essai, ainsi

que les courbes de rétention d’eau globales pour chaque type d’hydratation.

5.2.1 Essais a I’extracteur a pression

Les essais a 1’extracteur a pression ont été réalisés sur deux échantillons de GCB hydratés a I’eau
déionisée. Le GCB 7 a ét¢ hydraté en utilisant les pressions prescrites par la norme ASTM D5887,
tandis que le GCB 18 a ét¢ hydraté avec la méthode modifiée, soit en utilisant de faibles pressions
de confinement (section 3.3.1). Les résultats obtenus sont présentés aux tableaux 5-4 et 5-5 et

illustrés a la figure 5-2.
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; Succion Masse | Epaisseur |Teneur en ) Degré de
: Durée - Indice des i
Essai (h) matricielle, finale finale eau, ® Sen. o saturation,
Ym (kPa) (8) (mm) (o) X St (%)
7-0 0 0 931 8,5 128% 2,88 97%
7-1 52,0 14 100,5 9.2 146% 3,20 100%
7-2 111.8 139 937 9,2 129% 3,20 89%
7-3 75,7 300 923 9,2 126% 3,20 86%
7-4 947 627 90,7 9.0 122% 3,09 87%
7-5 938 1000 80,1 8,5 96% 2,90 73%
7-6%* 63.0 1380 79,0%* 8,5 93% 2,88 71%

* Essai incomplet : masse de I’échantillon non stabilisée. Point non illustré a la figure 5-2.

Tableau 5-5 : Résultats d’essai a ’extracteur a pression — GCB18

‘ Durée Suc‘ci‘on Masse Epaisseur | Teneur en Indice des Degré' de
Essai (h) matricielle ffinalle i) finale eau, © o, saturation,
Y (MPa) (mm) (%) ’ S: (Vo)
18-0 0 0 109,1 929 114% 3,02 100%
18-1 | 2104 0,100 106,7 9.4 109% 3,00 100%
1822 | 171.1 0,508 103.0 9.6 102% 3,07 92%
18-3* | 1978 1,175 104,5% 9.6 105% 3,06 95%

* Essai problématique : la masse humide stabilisée obtenue en fin de palier est supérieure a celle
du palier de pression précédent. Essai non illustré a la figure 5-2.
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Figure 5-2 : Courbes de rétention d’eau obtenues par essais a I’extracteur a pression exprimeées en

a) teneur en eau massique et b) degré de saturation
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Une importante augmentation de la masse (+7,4 g) et de 1’épaisseur (+0,7 mm) du GCB7 a été
observée entre le début et la fin du premier palier de pression réalisé a une succion de 14 kPa.
Puisque le seul apport en eau du systéme était [’eau déposée sur la membrane de I'extracteur afin
de la saturer, il est supposé que le gain de masse soit attribuable a 1’absorption d’eau par
I’échantillon. De plus, le gonflement du GCB 7 avait été limité lors de son hydratation, par
I’application de pressions élevés. L apport en cau de la membrane combiné a I’absence de pression
de confinement de I’échantillon dans 1’extracteur a pression a pu permettre un gonflement
supplémentaire de la bentonite, se traduisant par un gain d’épaisseur. Autrement, pour le GCB7,
un changement de pente est observé tant au niveau des teneurs en eau (figure 5-2a) que du degré

de saturation (figure 5-2b) entre le 4° et 5° palier de pression (627 kPa et 1000 kPa).

Un gain de masse de 1,5 g a également été observé pour le GCBIS, lors de I’essai réalisé a une
succion de 1175 kPa. Ce gain de masse pourrait également &tre attribuable a 1’ajout d’eau sur la
membrane de I'extracteur a pression. Toutefois, contrairement au GCB7, "application d’une
succion élevée n’a pas permis I’évacuation de cette eau additionnelle. Cela pourrait étre causé par

le développement d’un bris de capillarité entre la bentonite du GCB18 et le géotextile du GCB.

Les CRE exprimées en termes de Sy(y) sont relativement similaires pour le GCB7 et le GCB18.
Les différences observées pourraient étre attribuables, entre autres, a la combinaison de deux
phénomeénes rapportés dans la littérature. Dans un premier temps, lors de I’hydratation d’un GCB,
la bentonite a tendance a venir remplir les vides contenus dans les géotextiles non tissés adjacents.
Plus la pression exercée lors de ’hydratation est importante, et plus la bentonite aura tendance a
remplir les vides du géotextile et y gonfler (Bouazza & Vangpaisal, 2004; Gibbs & Gates, 2014,
Stark, 1998). Ensuite, le contraste de propriétés hydrogéologique entre le géotextile et la bentonite
(figure 2.7) peut parfois créer un bris de capillarité. Le contact entre la bentonite et la membrane
de I’extracteur ne se produit alors plus, ce qui empéche la désaturation du GCB par le fait méme.
11 se pourrait donc que I’hydratation sous hautes pressions du GCB7 ait mené a un remplissage des
vides des géotextiles plus important que pour le GCB18, et que le contact entre la bentonite et la
membrane de |’extracteur ait été de meilleure qualité pour le GCB7 par le fait méme. Il est donc
recommandé de réaliser davantage d’essais a I’extracteur a pression, sur des échantillons de GCB
hydratés a des pressions de confinement faibles et élevées, afin de valider les hypothéses

précédentes.
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5.2.2 Essais au WP4C

Les essais au WP4C ont permis d’évaluer la rétention d’eau des GCB20 (hydratation au DMAS)
et GCB23 (hydratation a I’eau DI) sur un intervalle de succion totale variant de 1 a 300 MPa. En
tout, 15 analyses ont été réalisées sur le GCB20 (10 sur échantillons intacts, 5 sur échantillons
initialement €crasés au pilon, ci-aprés désignés comme « remanié€s ») et 14 sur le GCB23 (6 sur
¢chantillons intacts, 8 sur échantillons remaniés). Les résultats obtenus sont présentés aux figures

5-3 et 5-4 et détaillés a ’annexe E.

® GCB20 Intact o GCB20 Remanié
® GCB23 Intact o GCB23 Remanié
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Figure 5-3 : Relation e(®) selon le type de méthode de préparation
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Figure 5-4 : Courbes de rétention d’eau obtenues avec le WP4C exprimés en a) teneur en eau

massique et b) degré de saturation
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Tel que mentionné a la section 3.3.4, certains sous-échantillons des GCB20 et GCB23 ont été
comprimés afin de pouvoir &tre insérés dans le godet a échantillon du WP4C. Pour les deux GCB,
une augmentation du diameétre des sous-échantillons s’est produite lors de la compression, et la
bentonite dépassant du pourtour du géotextile a ensuite été retirée al’aide d’un couteau de précision
afin de ramener le diameétre du sous-échantillon a 38 mm. La relation e( @) illustrée a la figure 5-3
permet d’évaluer I’effet du mode de préparation sur les sous-échantillons. Un indice des vides plus
faible pour une méme teneur en cau indique que 1’écrasement du sous-échantillon a entrainé une
diminution du volume des vides et une modification a la structure interne par le fait méme. Basé
sur la tendance des résultats obtenus, cela semble &tre le cas pour le GCB20, avant que
I’asséchement et le retrait de celui-ci ne soit importante (©<50%). La compression des sous-
échantillons du GCB23 semble pour sa part avoir causé un déplacement de la bentonite
(augmentation de diamétre) sans toutefois avoir affecté son volume des vides comme le montre les
relations e(®) similaires pour les deux modes de préparation. Basé sur ces données, |’effet du mode

de préparation est considéré comme étant négligeable pour la majorité des essais réalisés.

La figure 5-4a indique que la teneur en eau en fonction de la succion appliquée est similaire pour
les deux modes d’hydratation des GCB. Lorsque la variation du volume de 1’échantillon est
considérée et que les résultats sont transférés en termes de Si(y), un S; 1égérement plus élevé

semble &tre obtenu pour 1’échantillon hydraté au DMAS (GCB20) a partir d’'une y de 40 MPa,
pour une méme succion appliquée. Yesiller et al. (2014) ont observé une tendance similaire dans

le cadre d’essais réalisés sur des échantillons de GCB conventionnels hydratés a 1’eau DI et avec

une solution de 0.1 M de CaCl,.

5.2.3 Essais par équilibre de la pression des vapeurs

I’échantillon GCBI18, hydraté a I’eau DI, a été séparé en 2 a la suite des essais a I’extracteur a
pression ¢t de diffusion d’oxygéne, afin de faire 1’objet d’essais par équilibre de la pression des
vapeurs. Les résultats obtenus sont présentés au tableau 5-6 ¢t a la figure 5-5. Les résultats obtenus
par cette méthode sont comparables a ceux obtenus pour le GCB23 (hydraté a 1’eau déionisée) et
analysé a I’aide du WP4C. 1l a noter que puisque les dimensions finales des sous-échantillons

analysés n’ont pas ét¢ notées, il n’a pas été possible d’estimer le S, a la fin des essais.
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Tableau 5-6 : Résultats d’essais par équilibre de la pression des vapeurs - GCB18

Solution | Humidité Temp. Succion Duré¢e Masse Masse | Teneur en
saline | relative (%) (°O) totale (MPa) () | humide (g) | seche (g) | eau, ® (%)
CuSOq4 98,0 22.2 2.8 1063 15,2 11,5 33%
KNO3 92,6 22,4 10,5 68,8 12,0 9.8 22%
B [ 3CB 18
— 50% —
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8 40%
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2 30%
Q
Q
S 20%
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Figure 5-5 : Courbe de rétention d’eau obtenues par €quilibre de la pression des vapeurs

5.2.4 Courbe de rétention d’eau combinée et discussion

Les courbes de rétention d’eau de GCB hydratés sous de faibles pressions de confinement, a 1’eau
DI (GCB18 et GCB23) et au DMAS (GCB23), ont été obtenues en combinant les résultats
provenant de la méthode de I’extracteur a pression, du WP4C et des solutions salines. Pour
I’extracteur a pression, les succions correspondent a des i, tandis que pour les essais avec le WP4C
et les solutions saline, les succions sont des . Toutefois, les résultats en ym se limitent a un
échantillon de GCB hydraté a I’eau DI, et les valeurs de \y, retrouvées dans la littérature pour des
argiles et bentonite hydratées a I’eau DI sont relativement faible, soit environ 0,2-0,3 MPa (Arifin
& Schanz, 2009; Fredlund et al., 2012). Dans ce contexte, il peut étre supposé que i et ym différent

peu.

Dans le cas de matériaux compressibles tels la bentonite, I’AEV est mieux définie en utilisation la
courbe Si(y) que les courbes o(y) (Mbonimpa, Aubertin, Maqsoud, et al., 2006; Wijaya et al,,

2015). Puisque I’AEV sera estimée a partir des résultats obtenus, la combinaison de tous les points
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expérimentaux présentés précédemment est illustrée en termes de S(y) a la figure 5-6, et les
résultats de @ () sont présentés a I’annexe E. Les données expérimentales de S.(y) ont été lissées
a I’aide du logiciel RETC (van Genuchten et al., 2009). Les deux types de modeles procurant les
meilleurs coefficients de détermination (R2~0,96) sont les modeles de van Genuchten (van
Genuchten, 1980) et de distribution log-normale (Kosugi, 1996). Ces résultats obtenus sont

¢galement illustrés a la figure 5-6.
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Figure 5-6 : Courbe de rétention d’eau de GCB hydratés a 1’eau DI et au DMAS sous de faibles

pressions de confinement

Les AEV des GCB hydratés a 1’eau DI et au DMAS ont été estimés a 1’aide de la méthode
graphique, telle qu’illustrée a la figure 5-7. Des AEV de 0,12 et 0,20 MPa (12 a 20 m d’eau) ont
été obtenus pour I’échantillon hydraté au DMAS, tandis que des valeurs de 0,35 et 0,45 MPa (36 &
41 m d’eau) ont été obtenues pour I’hydratation a I’eau DI. Ces derni¢res valeurs sont légérement
inférieures a celles pouvant étre estimées a partir des résultats de Southen et Rowe (2007)

(0,5-0,6 MPa) pour des pressions de confinement de 3 kPa.
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Figure 5-7 : Estimation des AEV par méthode graphique

La différence d’AEV entre I’hydratation a I’eau DI et au DMAS pourrait étre attribuée au fait que
lorsque 1’hydratation de la bentonite sodique a I’eau DI est avancée, la phase d’hydratation
osmotique est importante et la quantité d’eau liée aux feuillets d’argile est plus grande que lors
d’une hydratation au DMAS. Malgré un indice des vides plus élevé, la porosité effective est alors
plus faible pour le GCB hydraté a I’eau DI qu’au DMAS, et sa capacité a retenir I’eau pourrait s’en

trouve accrue par le fait méme, ce qui se traduirait par un AEV plus élevé.

A partir d’environ 10 MPa et des valeurs de S de 40%, la succion observée pour le GCB hydraté
au DMAS est plus élevée que celle de I’échantillon hydraté a I’eau DI, pour un méme S;. De plus,

comme I’indique la figure 5-8a, I’indice des vides est plus élevé pour le GCB hydraté a I’eau DI

qu’au DMAS, pour tous les S;.

Puisqu’il a ¢été observé que I’hydratation osmotique de la montmorillonite se produit
habituellement a des teneurs en eau supérieures a 35% (Mooney et al., 1952; Scalia IV & Benson,
2011), et que les teneurs en eau < 35% correspondent a un S; < 40% dans le cas présent (figure 5-
8b), il est supposé€ qu’un nombre limité mais similaire de couches de molécules d’eau sont présentes

autour des feuillets d’argile tant pour le GCB hydraté a I’eau DI que celui hydraté au DMAS (
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Figure 5-8 : Indices des vides et teneur en eau en fonction du degré de saturation

hydratation cristalline uniquement). La figure 5-4a illustre ce phénomene, ou les teneurs en eau
sont généralement similaires pour une méme succion, tant pour 1’hydratation a 1’eau DI qu’au
DMAS. Ainsi, puisque I’indice des vides est plus élevé pour les échantillons hydratés a 1’eau DI,
il en résulte une quantité d’eau similaire contenue dans un volume des vides plus élevés, ce qui

correspond a un degré de saturation moindre.

Il est a noter que les succions présentées a la figure 5-6 pour des valeurs supérieures a 1,5 MPa
correspondent a des succions totales, soit la somme de ym et y,. Considérant la nature du DMAS,
il est attendu que la valeur de v, soit supérieure pour le GCB hydraté au DMAS qu’a I’eau DL
Cette différence de v, pourrait également étre partiellement responsable du décalage vers la droite
de la CRE du GCB hydraté au DMAS a partir de succions de 10 MPa et plus. Une comparaison
des CRE de GCB hydratés al’eau DI et au DMA en termes de S:(\m), pourrait s’ avérer intéressante

dans le cadre de futures recherches.

En conclusion, les essais menés afin de déterminer la CRE en séchage de GCB hydratés a I’eau DI
et au DMAS sous de faibles pressions de confinement indiquent que I’AEV du matériau est tres
¢levé (entre 0,12 et 0,45 MPa, soit 12 et 46 m d’eau), peu importe le liquide hydratant utilisé. Ainsi,
si le matériau atteint un S; pres de 100% lors de son hydratation, d’importantes forces de succions
devront étre appliquées avant que 1’air ne soit plus occlus dans le matériau, ou que des fissures de

dessication ne puissent se développer.
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5.3 Diffusion

Des essais de diffusion de I’oxygeéne ont été réalisés sur 6 échantillons de GCB aprés leur saturation
selon les méthodes de préparation présentées au tableau 3-17. Ces essais ont permis d’évaluer la
performance de ces GCB comme barriére a 1’oxygeéne. Deux types d’essais ont été réalisés : des
essais a systeme fermé, ou la quantité d’oxygéne dans le systéme demeure constant pendant tout
I’essai, et des essais a systeme ouvert, ot un des réservoir est maintenu ouvert pendant la durée de

I’essai (concentration en oxygene constante) tandis que le second réservoir est maintenu fermé.

5.3.1 Essais a systéme ferme

Les résultats obtenus pour le GCBI16, présentés a la figure 5-9, sont représentatifs des résultats
obtenus pour les essais réalisés en systéme fermé (détails des autres essais a ’annexe F). Une
premicere série de modélisations a été réalisé avec POLLUTEV7, en utilisant un modéle numérique
similaire a celui illustré a la figure 3-10a. Lorsque les conditions initiales de 1’essai ont été utilisées
pour la modélisation, les courbes pointillées de la figure 5-9a ont été obtenues. Ces courbes sont
similaires a celle obtenues par (Aubertin et al., 2000), mais différent des valeurs enregistrées par

les sondes et validées au chromatographe en phases gazeuses.

En début d’essai, une diminution rapide de la concentration en oxygéne dans le réservoir supérieur
a été observée lors des modélisations avec POLLUTEvV7. Cette diminution rapide avait également
&té observée par Aubertin et al. (2000) et correspond a la diffusion de I’oxygéne dans la couche de
sable supérieure ayant un degré de saturation pratiquement nul. Les prélévements réalisés au
chromatographe ont permis de déterminer que cette diminution rapide de concentration en oxygene
avait bien lieu en début d’essai, mais que la vitesse de variation des concentrations lors des
premieres minutes de 1’essai est trop élevée pour que la sonde, qui posséde un temps de réponse de
60 secondes, ne les enregistre. Finalement, une bonne concordance est observée entre la
modélisation avec POLLUTEV7 et les données expérimentales lors de ces premiéres minutes

d’essai.

Les principales différences entre les données expérimentales et celles modélisées sont observables
apres ladiffusion de I’oxygéne dans le sable. Pendant une période d un peu plus de 48h, les données
expérimentales ont évolué en suivant une courbe de forme convexe, tandis que celles modélisées

suivent une courbe concave, tant pour le réservoir du haut que celui du bas. Au-dela de cette période
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de temps, tant les résultats expérimentaux que modélisés suivent une courbe de forme concave. 1l
s’avere que lorsque les modélisations avec POLLUTEV7 sont réalisées pour cette derni¢re période

de temps, la concordance entre les résultats mesurés et modélisés est bonne (Figure 5-9b).

Les raisons précises de la différence entre les valeurs expérimentales et modélisées pendant un

certain temps (phase de non-concordance a la figure 5-9b) n’ont pu clairement étre identifiées dans
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Figure 5-9 : Concentrations mesurées expérimentalement et ajustements obtenus pour le GCB16
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le cadre du présent projet de recherche. Il est toutefois probable que la méthode de purge utilisée
soit en partie responsable de cette différence. En effet, le réservoir du haut a tout d”abord été purgé
a 'oxvgeéne, puis celui du bas, ¢t la purge a été suivie d’une période d’attente de quelques heures
pour vérifier 1’étanchéité du systéme. Puisque la purge de chaque réservoir n’a pas été réalisée en
faisant circuler de 1’azote au travers du GCB, et considérant le court temps de repos du systéme,
de T'oxygéne a pu rester trappée dans le GCB. Toutefois, les modélisations réalisées avec
POLLUTEV7, en considérant de 1’oxygéne initialement trappée dans le GCB, ménent a des courbes
similaires a celles obtenues a la figure 5-9a. 1.”autre aspect a considérer est que lors d’un essai de
diffusion, deux gaz sont présents dans le systéme, soit 1’azote et I’oxygéne. Tandis que 1’azote du
réservoir inférieur se diffuse vers le réservoir supérieur, I’oxygéne du réservoir supérieur se diffuse
vers le réservoir inférieur. Ces mécanismes de diffusion simultanés et opposés ne sont pas
modélisés avec POLLUTEvV7. Toutefois, ce mouvement simultané de deux gaz est présent dans les
essais qui ont é&té modélisés avec succes par le passé avec POLLUTEV7, mais qui étaient cependant

d’une durée beaucoup plus courte (p. ex. Toussaint, 2016).

5.3.2 Essais a syst¢eme ouvert

Deux essais ont été réalisés a systéme ouvert, soit les essais sur les GCB12 et GCB18. Les résultats
obtenus sont illustrés aux figures 5-10 et 5-11, tandis que les détails des essais se trouvent a

I’'annexe F.

L’essai sur le GCB12 a été réalisé sans la présence de sable de part et d’autre du GCB. Une perte
de masse de 7.4 g a ét¢ mesurée entre le début et la fin de ’essai, accompagnée d’une diminution
d’épaisseur de 0,9 mm. Ces variations ont cependant eu un effet limité sur le S; en cours d’essai,
qui est passé de 96% a 94%. Tout comme pour les essais réalisés a systéme fermé, les résultats
mesurées et ceux modélisés pour le GCB12 différent lorsque les conditions de début d’essai sont
utilisées dans les modélisations, mais concordent lorsque seule la fin de 1’essai est considérée. Les
mémes mécanismes que ceux se produisant lors de la phase de non-concordance des essais a
systéme fermés pourraient s’étre produits. Toutefois, les variations de degré de Sren cours d’essai,
liés a I’absence de bris de capillarité, peuvent également avoir influencé la diffusion d’oxygéne en

cours d’essai.
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Tel que I'illustre la figure 5-11, les mesures expérimentales du GCBI18 et la modélisation avec
POLLUTEV7, en utilisant les conditions initiales de 1’essai, sont similaires. Dans ce cas, I’essai a
&té réalisé a la suite de 17 jours de conditionnement, pendant lesquels plusieurs purges a [’azote
ont été réalisées dans le réservoir du haut, tandis que le réservoir du bas était maintenu fermé ou
partiellement fermé. Ces manipulations avaient comme objectif d’améliorer la purge de
I’échantillon de GCB, considérant les observations ¢t hypothéses formulées lors des essais a
systéme fermé. Vu les bons résultats obtenus pour cet essai, il s’avérerait intéressant d’investiguer

davantage 1’effet de la méthode de purge sur la diffusion d’oxygéne lors de recherches ultérieures.

5.3.3 Sommaire des résultats

Le bilan D¢ prédits par le modele d’ Aachib et al. (2004) (équation 2-12) ainsi que ceux déterminés
en laboratoire sont présentés au tableau 5-7 ainsi qu’ala figure 5-12. Les D, expérimentaux obtenus
sont tous comparables aux valeurs de De estimées a partir du modéle prédictif d’Aachib et al.

(2004), peu importe le liquide hydratant utilisé.

Pourtant, 1"utilisation de DM AS plutét que d’eau DI influence deux paramétres reliés au De, soit la
concentration en oxygéne dissout dans la phase liquide ¢t le coefficient de diffusion libre de
I'oxygeéne dans cette méme phase. La quantité d’oxygene dans un liquide salé peut &tre estimée
avec le logiciel en ligne DOTABLES (U.S. Geological Survey, 2019) qui utilise les équations de
Benson and Krause (Benson & Krause, 1980; Benson & Krause Jr, 1984; Meyers, 2011). A une
température de 21°C et une pression atmosphérique de 101,3 kPa, la concentration en oxygene
dissout est de 7,7 mg/l pour une solution ayant une salinité de 2.5 %, tel le DMAS utilisé pour
saturé les GCB 20 et 22, comparativement a une concentration de 8,9 mg/l pour de 1’eau DI La
constante de Henry (H), utilisée a 1’équation 2-12, est donc légerement plus faible pour une
hydratation au DMAS (0,026) que pour une hydratation a I’eau DI (0,032). Les coefficients de
diffusion libre de I’oxygéne dans 1’ecau DI et dans des solutions salées peuvent pour leur part &tre
évalués a 1’aide de la corrélation de Fuller (Fuller et al., 1966) et de 1a formule semi-empirique de
(Garcia & Gordon, 1992). A une température de 21°C et une pression atmosphérique de 101,3 kPa,
la diffusion libre de I’oxygéne est estimée a 2,16 x 10~ cm?/s dans 1’cau DI et 4 2,05 x 10 cm?/s
dans le DMAS. La valeur de Dw’ utilisée a 1’équation 2-12 est donc 5% plus faible pour une
hydratation au DMAS qu’a I’eau DI, ce qui devrai trés légérement affecter a la baisse le D¢ de

I’oxygeéne au travers d’un GCB ayant un haut S;.
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Tableau 5-7 : Coefficients de diffusion effectifs prédits et modélisés

Echantillon | Epaisseur | Porosité | S;final D. prédit D. modélisé
(Hydratation) (mm) (n) (%) (m?%s) (m?%s)
Sable 10,5 0,40 0 50x10° 3,6 x 10°°
12 (Eau DI) 8,7 0,81 94 1,0x 107 2,1x10°
13 (Eau DI) 9.0 0,71 88 9,7x 10° 1,3x 108
16 (Eau DI) 7.2 0,65 93 1,2x 107 3,2x10?

18 (Eau DI) 10,8 0,79 92 2,3x 107 1,6 x 108
20 (DMAS) 7.7 0,68 92 2,0x 107 8,4 x 107
22 (DMAS) 7,6 0,65 838 7.4x 107 3,4x10?
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Figure 5-12 Coefficients de diffusion effectifs estimés et résultats expérimentaux obtenus

Basé sur I’équation 2-11, une différence de D. d’un peu plus de 20% devrait étre observée a un S,
de 100% entre un GCB hydraté a I’eau DI et au DMAS , mais de seulement 2% a un S, de 95%.
Toutefois, puisque les valeurs de D. sont trés faibles a de tels S (~10!! cm/s), les différences de
D. associées au liquide hydratant le sont également. En somme, considérant que les incertitudes
associées au S; calculé pour les divers échantillons de GCB sont plus importantes que la variation
de D. découlant de I’utilisation de DMAS au lieu d’eau DI et que le S; mesuré a la fin des essais
était généralement <95%, il semble cohérent qu’aucune différence de D. n’ait €t observée dans le

cadre des essais réalisés.
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CHAPITRE 6 CONCLUSION ET RECOMMANDATIONS

Dans le cadre d’une restauration miniére ou un recouvrement d’ingénierie de type multicouche
pourrait s’avérer avantageux, mais ou des matériaux naturels ne sont pas disponibles a proximité
ou ¢en quantité suffisante, I"utilisation de géocomposite bentonitique pourrait étre une alternative
intéressante. Ce matériau possede une faible ke et une capacité d’auto-réparation découlant de son
important gonflement lorsqu’hydraté a 1’eau. Toutefois, certaines études ont indiqué que les
propriétés avantageuses du matériau pouvaient &tre amoindries lors d’une hydratation avec des
liquides ayant une forte force ionique. De plus, les effets d’une hydratation au DMA (faible pH et
forte concentration en métaux dissous) dans un contexte de recouvrement minier localisé en climat
froid (i.e. avec cyceles de gel-dégel) sont peu documentés. Le présent projet s’attaque donc a cette
problématique. Pour ce faire, la ks (avant et aprés cycles de gel-dégel), la CRE et le coefticient de
diffusion effectif de I’oxygene ont été déterminés puis comparés pour des échantillons hydratés a

I’eau déionisée (DI) et par un drainage minier acide synthétique (DMAS).

6.1 Sommaire et conclusions

Le présent projet de recherche a permis d’évaluer I'impact de I’hydratation d’'un GCB au DMAS
sur sa performance comme barriére aux fluides. Une caractérisation du GCB utilisé pour mener les
divers essais a tout d’abord été réalisée. La masse surfacique moyenne de bentonite s’est avérée
plus élevée que les valeurs indiquées a la fiche technique du fabriquant (5195 g/m? versus 4100
g/m?). Toutefois, le contenu en smectites et en montmorillonite dans la bentonite était moindre
quattendu (65% de smectites, dont environ 35% de montmorillonite versus 90% de
smectites/montmorillonite) et I'indice de plasticité de la bentonite é&tait relativement faible
(~400%). La bentonite du GCB utilisé lors des expérimentations correspondait donc a une

bentonite de qualité inférieure.

Sous de faibles pressions de confinement, similaires a celles exercées par un recouvrement minier,
la ke des échantillons de GCB hydratés au DMAS était d’environ 107 cm/s, soit un ordre de
grandeur de plus que celle d’échantillons hydratés a I’eau DI. De plus, les échantillons hydratés a
I’cau DI avaient une épaisseur d’environ 9,5 mm aprés les essais de perméabilité, comparativement
a une ¢épaisseur d’environ 8,5 mm pour les échantillons hydratés au DMAS. Une différence d’un

ordre de grandeur additionnel de ksat a été observée pour un échantillon soumis a des cycles de gel-
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dégel (1077 cm/s), tandis qu’une augmentation de deux ordres de grandeur a été mesurée pour
I’échantillon soumis a des cycles de gel-dégel et une désaturation occasionnelle (10 cm/s). Le
suivi de la conductivité électrique et du pH pendant les essais de perméabilité, le prélévement
occasionnel de DMAS a I’effluent du systeme ainsi que les analyses minéralogiques réalisées en
fin d’essai ont indiqué qu’une partie des cations Na' initialement présents au sein des smectites ont
été remplacés par des cations multivalents pendant I’hydratation au DMAS. Ces échanges
cationiques ont pu limiter le pouvoir gonflant de la bentonite et sa capacité d’auto-réparation par

le fait méme, ce qui expliquerait les résultats de ks obtenus.

Les résultats des analyses chimiques, électrochimiques et minéralogiques ont également indiqué
que les étapes typiques de neutralisation d’un DMAS avec faible pH et concentration élevée en
sulfate et en fer ont été suivies en cours de perméation. Pour les deux essais de perméation réalisés
sur une longue durée (de 59 4 66 jours) des plateaux de pH ont successivement &té observés a des
pH d’environ 4,0-4.5 et de 3,0-3.5, correspondant au tamponnement de 'acidité par des
(oxy)hydroxydes d’aluminium et de fer respectivement. Les essais ont été interrompus a des pH de

3.2 et 3.5, sans qu’un équilibre chimique n’ait été atteint.

Des courbes de rétention d’eau ont été évaluées en combinant les méthodes de 1’extracteur a
pression, du WP4C et de I’équilibre des pressions de vapeur avec des solutions salines. Des courbes
similaires ont été obtenues pour les échantillons hydratés a 1’eau DI et au DMAS. L’AEV a é&té
estimé a 0,12-0,20 MPa pour une hydratation a I’eau DI et a 0,35-0,45 MPa pour une hydratation
au DMA. Ainsi d’importantes forces de succion devront étre appliquées afin de désaturer un GCB

initialement bien hydraté, tant a I’eau DI qu’au DMAS.

Les essais de De, réalisés sur des GCB a des S; de 88 a 94 %, ont tous conduit a des valeurs
similaires a celles estimées par le modele d”Aachib, peu importe le liquide hydratant utilisé. Les
valeurs prédites variaient de 1,0 x 10 m?/s 4 9,7 x 10 m%s, tandis que les valeurs modélisées
variaient de 2,1 x 10 m?/s a 1,6 x 10 m?/s. Ainsi, 4 des valeurs de S; élevées, ce demier paramétre
demeure 1’élément influengant majoritairement les valeurs de De, plutét que la nature du liquide
interstitiel dans le GCB. Toutefois, puisqu’un GCB hydraté au DMAS a tendance a étre plus mince
qu'un GCB hydraté a 1’eau DI a saturation, le gradient de concentration au travers du GCB est
légérement plus élevé, ce qui se traduit par un flux diffusif plus élevé et une moins bonne

performance comme barriére a 1’oxygene.
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En somme, la série d’essais réalisés sur les échantillons de GCB conventionnels hydratés a I’eau

DI et au DMAS dans le cadre du présent projet de recherche indiquent que :

o les pressions de confinement appliquées lors d’essais de perméabilité influencent

significativement les valeurs de ksa mesurées.

o La kst des échantillons hydratés au DMAS est supérieure a celle du méme GCB hydraté a
I’eau DL

e I exposition a des cycles de gel-dégel amplifie la différence de kex entre les échantillons
de GCB hydratés a I’eau DI et au DMAS. Si ces cycles de gel-dégel sont combinés a des

périodes de séchage du GCB, I’écart s’ accentue davantage.

o Le fait d’utiliser de I’eau DI ou du DMAS n’a que peu d’impacts sur la CRE du GCB.
L”AEV est élevée tant pour une hydratation a [’eau DI qu’au DMAS .

o ['utilisation d’eau DI ou de DM AS pour hydrater un GCB n’a pas d’impact significatif sur
son De. Toutefois, les GCB hydratés au DMAS sont généralement moins &pais, ¢e qui se

traduit par un flux diffusif plus élevé que pour hydratation a 1’eau DI, pour un méme De.

Les résultats obtenus dans cette étude ont été réalisés en laboratoire et sont spécifiques a la
combinaison de GCB et de DMAS utilisée. Des résultats différents pourraient étre obtenus avec
d’autres GCB et liquides. De plus, les essais ont été réalisés dans des conditions de laboratoire
contrdlées. Les mécanismes et risques de défaillance identifiés sont donc considérables dans un
contexte plus large, mais 1’utilisation des valeurs obtenues devraient se limiter au contexte de

I’actuel projet de recherche.

6.2 Recommandations

Le présent projet est une premiére étape d’un programme de recherche plus vaste portant sur
I'utilisation de GCB comme barriére aux fluides dans des recouvrements miniers multicouches.
Basée sur la démarche méthodologique utilisée et les résultats obtenus, la série de

recommandations suivante a été développée, en termes de travaux de recherche :

1. Réaliserun ou des essais de perméabilité avec du DMAS atrés long terme, jusqu’al’atteinte
d’un équilibre chimique, et suivre 1’évolution de la qualité du DMAS entrant et sortant du

perméametre, en plus du pH et de la CE. Un tel essai permettrait de déterminer un kg
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maximal et nombre de PVF requis pour I’atteindre, d’améliorer la compréhension des
interactions bentonite-DMAS en cours d’essai et de mieux contextualiser les résultats

obtenus dans le cadre du présent projet de recherche.

2. Afin d’identifier la cause des différences obtenus en début d’essai de diffusion d’oxygéne
entre les valeurs enregistrées et celles modélisée avec POLLUTEvV7 (section 5.3),
investiguer davantage les effets de la méthode de préparation des échantillons sur les
résultats obtenus lors d’essais de diffusion de 1’oxygéne, ainsi que les mécanismes et
¢quations utilisée par POLLUTEV7 lors de la modélisation de systémes multicouche avec

GCB non purgés.

3. Documenter les modifications structurales induites dans un GCB exposés a des cycles de
gel-dégel, combinés ou non a des cycles de mouillage-séchage. Plusieurs hypothéses ont
été formulées dans le cadre du présent projet de recherche, a partir de recherches antérieurs
¢t d’observations visuelles, mais des analyses par tomographie par exemple, permettraient

de préciser ce volet du projet.

4. Reproduire la méme série d’essais de perméabilité avec cycles de gel-dégel que celle
réalisée dans le présent projet de recherche (sections 3.3.1, 3.3.2), mais en utilisant un GCB
avec bentonite traitée aux polymeéres. Ce demier traitement a été développé afin d’améliorer
la résistance chimique de la bentonite aux échanges cationiques. Il serait done intéressant
de comparer la performance de ce type de GCB a celle d'un GCB conventionnel dans un
contexte de recouvrement minier, et de vérifier si la résistance chimique se maintien au fil

des PVF.

5. Poursuivre les travaux de recherche sur des recouvrements multicouches avec GCB. Le
présent projet de recherche a été mené directement sur des échantillons de GCB, sans
considérer I'impact de la présence des sols adjacents, et uniquement a de hauts degrés de
saturation. Toutefois, la saturation totale d’un GCB sur le terrain n’est pas garantie, et la
qualité¢ de I’hydratation est influencée, entre autres, par les liquides disponibles de part et
d’autre du GCB (précipitations percolant dans les sols sus-jacents, eau interstiticlle

contenue dans les sols sous- jacents et nappe phréatique).

Les divers résultats obtenus ont mis en lumiére certains risques reliés a I'utilisation des GCB dans

le cadre de recouvrement miniers, qui seront davantage documentés a la suite de la réalisation des
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prochaines phases de recherche. D’ici 1a, 1l est recommandé aux divers acteurs de 1’industrie

miniere qui considéreraient 1’utilisation d’un recouvrement multicouche avec GCB de :

6. Baser la conception du recouvrement a partir de valeurs obtenues dans un contexte
représentatif des conditions d’utilisation, plutét que des valeurs issues de la norme ASTM

D3887 qui figurent habituellement sur la fiche technique du fabriquant.

7. Prévoir un bris de capillarité entre les rejets miniers ¢t le GCB en présence de rejets miniers
dont I’eau interstitielle a une force ionique élevée et un RMD faible, afin de limiter

I’hydratation et le contact entre 1’eau interstitielle et le GCB.

8. Protéger le GCB des cycles de gel-dégel et de mouillage-séchage s’il risque d’étre hydraté

avec un liquide ayant une force ionique élevée et un RMD faible.

Finalement, les travaux de recherche présentés dans ce mémoire portant sur 1’évaluation de la
performance des GCB comme barriere aux fluides dans un contexte de recouvrement minier
illustrent la pertinence de poursuivre la recherche sur ce sujet et, tout comme 1’ont mentionné
Aubertin et al. (2015) et Bouazza (2018) récemment, devraient inciter les divers intervenants du

domaine minier a jouer de prudence avec ce matériau vu I’état actuel des connaissances.
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ANNEXE A - ESSAIS DE PERMEABILITE
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Figure A-1 : Perméamétre a paroi flexible et montage utilisé pour 1’essai encadré par la norme
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ANNEXE B - RESULTATS DE CARACTERISATION PHYSIQUE

Tableau B-1 : Résultats d’analyse

granulométrique — Bnt-Ref-01

Tableau B-2 : Résultats d’analyse

granulométrique — Bnt-Ref-02

167

Param étre Unités Valeur Paramétre Unités Valeur
Cu = BegDyy ) 11,14062 B Dyl ) 16,09459
Cc = D3 {Dss™Dio) 0 3,038923 C6 = Dy (Deg"Dio) 0 4,145406
= (DD O 2,074647 I £ (Dyy-DiglDiy O 2140557
e (urm) 26,30228 B (um) 17,81452

B (um) 103,472 Da, (um) 90,18997

Dis (um) 153,0411 Dig (urm) 145,5116

Dip (um) 197,9505 D (um) 191,2922

By (um) 243,8051 Dss (urm) 237,1986

By (um) 293,0237 Dso (um) 286,7173

By (urm) 348,6898 B, (um) 342 4808

Bl (um) 421,468 Dso (urm) 413,4639

Em (um) 532,1118 Dss (um) 525,5515
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Tableau B-3 : Détermination de la limite de liquidité (1)

Point | Enfoncement (mm) Enfoncement | Masse Masse Teneur en
moyen (mm) | humide séche (g) | eau (%)
(2)
1-1 542 | 534 | 5,53 5,43
1-2 520 | 525 | 5,18 521 W0 %2 2%
2 6,53 6,43 | 6,30 6,42 27,2 6,2 339
3 721 7,39 | 744 7,35 3.2 6,6 373
4 786 | 8,08 | 805 7.99 23,4 4,7 398
: 10,84 | 10,75 | 10,71 10,77 42,0 7,4 468
6 12,42 | 1225 | 12,18 12,28 422 7,0 503
7 14,36 | 14,55 | 14,40 14,44 36,5 5,8 529
600%
B T
g 500% K=
g T
a =433 9
I PEEE W, S e _{__,.__]“ y =0,2669x+ 1,6642
§ 400% .. I R?=10,9589
5 e |
— 0 I
3 300% . |
Q
- |
200% ! e k)
4 6 8 10 12 14 16

Enfoncement (mm)

Figure B-1 : Détermination de la limite de liquidité (oL)

Tableau B-4 : Détermination de la limite de plasticité (op)

Essai Masse Masse seche | Teneur en eau
humide (g) (g) (%)
1 12,2 8.8 39
2 13,0 9.9 31




ANNEXE C - RESULTATS MINERALOGIQUES
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ID: 7J100C01, 10-Oct-2017 15:11
File: 7J100C01.RAW Scan: 2-65/.02/ 1.2/#3151, Anode: CU 2T(0)= .14
500~
Bento - 01
d
400 - " Sur poudre
2 300- 5
3
o]
o
200-
100-

oo

N lIIIII 1l r ! . : .
30 50 60

1> 29-1488: Montmorillonite-15A - Na0.3(Al, Mg)2Si4010(0OH)2!4H20

! | I I
2> 43-0688: Beidellite-12A - Na0.3A12(Si, Al)4010(0OH)212H20

1
3> 46-1045: Quartz, syn - Si02
1 L1 Ll L1
45 39-1425; Cristobalite, syn - Si02
! 1 1l [ T A 1 Y
5> 19-1184: Albite, ordered - NaAISi308
Ll |||| ||||M | T |||||||| 1 1 1 Lol

6> 05-0586. Calcite, syn - CaCQO3

-site Laval,Quebec. - Thu Oct 19 2017 @%:34am

2-Theta

Figure C-1 : Diffractogramme ct interprétation qualitative (Bnt-Ref-06)
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ID: 7J17QJ01, 17-Oct-2017 17:09
File: 7J17QJ01.RAW Scan: 2-40/.02/ 1.2/#1901, Anode: CU 2T(0)= .1
6000 - 18A
Bento - 01
5000~ Smectite i
lame orientee
(de type montmorillonite)
4000- /
‘g \\\\aM et chauffee
3 3000-
© 12A
2000-
8.9A 4.5A 3.6A
A e Qlycerol
1000 -
3.1A
AN nature
0-L T
5 10 15 20 25 30 35 40
2-Theta

Universite Laval,Quebec. - Thu Oct 19 2017 @8:53am

Figure C-2 : Identification des phases potentielles par traitements complémentaires (Bnt-Ref-06)



Tableau C-1 : Pics du diffractogramme (Bnt-Ref-06)

Jade: Peak Listing

Universite Laval,Quebec.

Wed Oct 18 2017 E4:13pm

File: 7J100C0L1.RAW> 7J100C01, 10-Oct-2017 15:11

——————————— Scan Parameters: —---—-—

Radiation = CU 1.54184
Scan Range = Z- 65

Step Size = .02

Count Time = 1.2 sec.

Peak—-Position Centroid-Position

———————————————— Search Parameters:
Filter lengthipts) =
Noise level (sigmas)

Intensity cutoff (%) =
2-Theta Zero

{degs) =

Peak & Area are without

.8785 48.473
L8238 50.010
L6918 54.214
L6712 54.524
L6581 55.35@
.5437 55.520
L4969 ©1.995

# 2Theta d 2Theta
1: 6.020 14.6814 6.024 14.
2: 6.819 12.9e22 6.818 12.
3: 14.01% 6.3174 14.023 G.
4:  17.341 5.1138 17.346 5
5: 19.800 4.4839 19.832 4
6&: 20.859 4.2587 20.844 4
7 22.018 4.0371 22.015 4
8: 22.860 3.8902 22.856 3
9: 23.e02 3.7685 23,802 3
10: 24.382 3.650e 24.386 3
11 25.719 3.4635 25.723 3
12 26.640 3.3462 26.640 3
13 27.71%8 3.2183 27.718 3
14 28.079 3.1778 28.084 3
15 28.36l 3.1470 28.370 3
16 28.56el 3.1254 28.578 3
17 28.794 3.1005 28.7%4 3
18 29.120 3.0665 29.087 3
19 29.500 3.0280 29.485 3
20 31.516 2.8387 31.503 2
21: 34.920 2.56%94 34.924 2
22: 35.080 2.5581 35.065 2.
23 36.141 2.4853 36.139 2
24 36.620 2.4539% 36.¢618 2
25 36.815 2.4414 36.B15 z
26 38.343 2.3476 3B8.349 2
27 38.83% 2.3187 3B8.836 2
28 39.443 2.2846 39.446 2
29 40.280 2.235%0 40.275 2
30 41.322 2.1849 41.319 2
31 42,462 2.1289 42.444 2
3z 43.363 2.0867 43.375 2
33 43.897 2.0625 43 .912 2
34 47.12%9 1.9284 47.129 1
35 47.563 1.9118 47.563 1
1 1
1 1
1 1
1 1
1 1
1 1
1 1

* Intensity values are based on

d Bkgrd Peak
G719 54 434
9645 80 250
3155 18 18
1124 17 17
4769 36 249
2616 37 58
0377 62 68
B90%Y 48 18
7695 43 17
L6501 43 115
4633 4z 26
. 346l 47 326
2184 47 34
1773 4z 33
1460 45 49
1235 44 7
1005 44 77
0689 40 64
0295 28 &0
B399 27 16
5691 40 55
5501 35 54
4855 20 62
4541 46 41
4414 68 4
3472 34 19
318% 31 &
2844 20 21
2393 29 25
1851 29 11
1297 27 21
086l 25 15
06159 26 10
9254 19 11
9118 20 @
8780 16 13
5238 14 30
G919 20 30
&e717 20 24
@597 21 15
5437 16 24
4969 16 79

total raw counts.

123

b
=N O OO N OO

[
O N O NN

SN D00 OO0 O O OO O W oo -]
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Tableau C-2 : Intensité des pics associés a un minéral (Bnt-Ref-06)

# de pic Minéral associé | Intensité du pic sur Intensité de Ratio du

au pic le diffractogramme référence du pic | minéral

(sans bruit de fond) du minéral (Ip) (Pic / Ip)
1 Mnt 15A 434 100 43
2 Beidellite 12A 290 100 2,9
Légeérement | Cristobalite 58 100 0,6

avant #7
7 Albite 90 100 0,9
9 Orthose 17 80 0,2
10 Albite 115 60 1,9
12 Quartz 326 100 3.3
13 Albite 34 65 0,5
17 Beidellite 77 60 1,3
19 Calcite 60 100 0,6
37 Albite et quartz 19 12 pour chaque 1,6
minéral

Tableau C-3 : Analyse semi-quantitative des phases minérales (Bnt-Ref-06)

Minéral Ratio du minéral Pourcentage
massique

Montmorillonite 15A 43 40
Beidellite 12A 2.1 19
Cristobalite 0.6 5
Orthose 0.2 2
Albite 1,1 10
Calcite 0.6 5
Quartz 2,0 19
Somme 10,9 100%
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ID: 7J10PEO1, 10-Oct-2017 16:16

File: 7J10PE01.RAW Scan: 2-65/.02/ 1.2/#3151, Anode: CU 2T(0)= .14
Bento - 02
sur poudre

6> 05-0586: Calcite, syn - CaCO3

10 20 30 4 50 60

1> 29-1488: Montmorillonite- 15A - Na0.3(Al, Mg)23i4010(OH)214H20
1 ‘ 1 1
2> 43-0688: Beidellite-12A - Na0.3AI12(Si, rl)4010(OH)2!2H2O
3> 46-1045: Quartz, syn - Si02
1 L1 1l 1l
4> 39-1425: Cristobalite, syn - Si02
1 1 11 | I T T
5> 19-1184: Albite, ordered - NaAISi308
Ll |||| I ||m [T |||||||| I

Universite Laval, Quebec. - Thu Oct 19 2017 @9:35am

2-Theta

Figure C-3 : Diffractogramme et interprétation qualitative (Bnt-Ref-07)
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ID: 7J17QJ02, 17-Oct-2017 17:47
File: 7J17QJ02.DIF Scan: 2-40/.02/ 1.2/#1901, Anode: GU 2T(0)= 1
3000-
18A
Bento - 02
2500 - .
Smectite

(de type mantmorillonite) lame orientee

2000 - _

.2 \\ chauffee
3 1500- B
&
1000-
glycerol
500-

nature

" 40

10 15 20 25 30 35
2-Theta

Universite Laval,Quebec. - Thu Oct 19 2017 @9:38am

Figure C-4 : Identification des phases potentielles par traitements complémentaires (Bnt-Ref-07)
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Tableau C-4 : Pics du diffractogramme (Bnt-Ref-07)

== === Universite Laval,Quebec. ===
Jade: Peak Listing Wed Cct 18 2017 @4:41pm

File: 7J10PEOLl.RAW> 7J10PEOLl, 10-Oct-2017 16:16

——————————— Scan Parameters: ---—————-—-————————-——— Search Parameters: -—--------—-
Radiation = CU 1.54184 Il Filter lengthi{pts) = 19
Scan Range = Z2- &5 Il Noise level (sigmas) = 3.5
Step Size = .02 Il Intensity cutoff({%) = .5-100
Count Time = 1.2 sec. I Z2-Theta Zero (degs) = .14

Peak-Position Centroid-Position Peak & Area are without Bkgrd

# ZTheta d 2Theta d Bkgrd Peak I% Area 1% FWHM*

1: 7.200 12.2780 7.206 12.2669 33 288 100.0 365 100.0 1.141
2: 14.081 6.2885 14.076 6.2918 18 15 5.2 15 4.1  0.800
3: 1l4.662 ©.0418 14.64¢ ©.0484 18 17 5.9 ] 2.5 0.47¢

4:  17.180 5.1613 17.177 5.1622 17 11 3.8 1 0.3 0.082
5: 19.781 4.4882 19.819 4.4798 3z 288 100.0 97 26.6 0.303

6: 15.918 4.4577 19.882 44634 34 235 83.0 143 40.5 0.557
7: 20.825 4.2656 20.825 4.2656 36 86 25.9 130 35.e 1.260

8: 22.019 4.0365 22.017 40373 58 40 13.9 & 1.6 0.135

9: 23.603 3.7695 23.604 3.7652 44 40 13.9 5 1.4 0.112
10: 24.198 3.6780 24.183 3.6787 39 12 4.2 2 0.5 0.150
11 24.736 3.58583 24.736 3.5893 41 15 5.2 2 0.5 0.1z20
12 25.728 3.4626 25.728 3.4626 45 11 3.8 1 0.3 0.082
13 26.658 3.3439 26.64¢6 3.3454 52 161 55.9 32 8.8 0.179
14 27.199 3.2786 27.159 3.2786 52 9 3.1 1 0.3 0.100
15 27.701 3.2204 27.708 3.2195 49 36 12.5 3 2.2 0.z200
16 27.986l 3.1910 27.960 3.1511 44 41 14.2 33 9.0 0.724
17 28.121 3.1732 28.165 3.1683 44 71 247 88 24.1 1.115
18 28.420 3.1405 28.422 3.1403 46 118 41.0 73 20.0 0.557
19 28.820 3.0879 28.81¢ 3.0882 42 49 17.0 12 3.3 0.220
20 28.501 3.0278 25.501 3.0278 48 17 5.5 2 0.5 0.10&
21 30.337 2.9463 30.337 2.9463 37 7 2.4 1 0.3 0.129
22 31.466 2.8431 31.469 2.8429 27 11 3.8 1 0.3 0.082
23 34.919 2.5695 34.934 2.5684 33 B0 27.8 67 18.4 0.754
24 35.180 2.5510 35.171 2.5516 38 76 26.4 66 18.1 0.782
25 35.560 2.524¢ 35.54¢ 2.5256 33 68 Z23.06 112 30.7 1.482
26 35.959 2.4975  35.960 2.4874 31 57 19.8 118 32.e 1.879
27 36.579 2.4566 36.587 2.4560 47 112 38.9 37 10.1 0.2%7
283 36.796 2.4426 36.7587 2.4425 &0 21 7.3 3 0.8 0.125
29 37.041 2.4270 37.041 2.4270 65 11 3.8 1 0.3 0.082
30 35.381 2.2880 35.395 2.2872 29 20 6.5 4 1.1 0.180
31 40.240 2.2411 40.250 2.2406 28 20 6.9 11 3.0 0.495
3z 42.441 2.1259 42.438 2.1300 28 22 7.6 11 3.0 0.450
33 43.885 2.0625 43.883 2.0627 28 13 4.5 3 0.8 0.208
34 47.298 1.9218 47.295 1.9220 17 13 4.5 1 0.3 0.069
35 49.322 1.8476 49.31¢ 1.8475 16 12 4.2 1 0.3 0.0753
36 50.082 1.8214 50.085 1.8212 15 20 6.5 <] 2.5 0.405
37 50.864 1.7952 50.843 1.7955 15 15 5.2 7 1.9 0.420
38 54.0860 1.6964 54.066 1.6962 19 36 12.5 19 5.2 0.475
35 54.218 1.6518 54.191 1.65926 20 25 8.7 25 6.8 0.500
40 54.905 1.6722 54.905 l1.6722 20 26 9.0 30 8.2 1.038
41 56.280 1.6346 56.269 1.6345 23 14 4.5 2 0.5 0.125
42 59.917 1.5438 59.915 1.5438 18 23 3.0 3 0.8 0.117
43 60.724 1.5252 ©0.724 1.5252 18 19 6.6 2 0.5 0.085



Tableau C-5 : Intensité des pics associés a un minéral (Bnt-Ref-07)

# de pic Minéral associé | Intensité du pic sur Intensité de Ratio du

au pic le diffractogramme | référence du pic du | minéral

(sans bruit de fond) minéral (Ip) (Pic / Ip)
é‘(;a?;,ls) Mnt 15A 149 100 1,5
1 Beidellite 12A 288 100 2,9
5 Beidellite 12A 288 80 3,6
6 Mnt 15A 239 65 3,7
ggrf; if)g Cristobalite By 100 0,4
8 Albite 40 100 0,4
9 Orthose 40 80 0,5
10 Albite 12 60 0,2
13 Quartz 161 100 1,6
15 Albite 36 65 0,6
20 Calcite 17 100 0,2

Tableau C-6 : Analyse semi-quantitative des phases minérales (Bnt-Ref-07)

Minéral Ratio du minéral Pourcentage
massique

Montmorillonite 15A 2.6 29
Beidellite 12A 3.2 36
Cristobalite 0.4 5
Orthose 0,5 6
Albite 0,4 4
Calcite 0,2 2
Quartz 1,6 18
Somme 8.9 100
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Tableau C-7 : Réconciliation minéralogie — Bnt-Ref

177

Minéral Proportion Pourcentage massique
(Wt%) C Na Mg Al Si K Ca Fe
Smectite 65.0 — 0231075 1047|1762 — [034] 1,74
Calcite 2.0 030 | — | — — | — Joe6| —
Albite (ordered) 12,0 — |05 | — [ 12338 | — | — | -
Cristobalite et 15.0 . . . . 7.01 . . .
quartz
Orthoclase 4.0 — | — | — o039 | 121 [o47] —— | -
Somme des 98,0 0,30 | 1,28 | 0,75 | 12,09 | 29,69 | 0,47 | 1,00 | 1,74
minéraux
Moyenne des nd | 1,40 | 1,29 | 10,19 | 27,56 | 0,45 | 0,97 | 2,61
analyses chimiques
40 - —=—Moyenne ICP et XRF
35 | =#-Chimie calculée par la minéralogie
30 |
@
3 25
2 20 -
HELE
10 -
C Na.Mg Al Si K Ca Ti Mn Fe Co Ni S Cu ZniAs Pb Ba

Figure C.5 : Réconciliation minéralogie — Bnt-Ref
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ANNEXE D - TEMPERATURES DES ECHANTILLONS — CYCLES DE
GEL-DEGEL

Tableau D-1 : Suivi des températures de gel et dégel — GCB24 (GCIL.1 — hydratation eau DI)

Phase | Complétée | Temp. | Durée Phase Complétée | Temp. | Durée
) | (hrs) ) | (hrs)

Gel 1 J1—07:45*% | -16,0 15,5 Gel 6 J1-07:30 | -13.8 13,2
Dégel 1 [ J1 —13:37 6,9 5.9 Dégel6 [J1-17:30 | 21,3 10,0
Gel 2 J1-21:15 -4,8 7,6 Gel7 J2-08:14 | -15,5 14.8
Dégel 2 | J2 06 :42 19,6 9,5 Dégel 7 [J2-13:30 2,8 5.3
Gel 3 J2-14:29 -4,8 7.8 Gel 8 J2-20:00 | -48 6.5
Dégel 3 | J2 - 19:01 5.3 4,5 Dégel 8 [J3-01:10 3.1 5,2

Essai de perméabilité Gel 9 J3-10:14 | -12.3 9.0
Gel 4 J1-10:03 -5,5 7,0 Dégel 9 [J3-16:35 29 6.4
Dégel 4 [ J1 —17:05 15,1 14,7 Gel 10 J3-23:30 | -53 6,9
Gel 5 J2-07:46 -3.3 7.8 Dégel 10 [ J4-09:07 | 20,0 10,6
Dégel 5| J2 —15:33 20,2 17,5 Essai de perméabilité

Essai de perméabilité

* Enregistrement des mesures en continues illustrées a la figure 3-5 arrétées le jour 2 a 02 :30.

Tableau D-2 : Suivi des températures de gel et dégel — GCB21 (GCL3- hydratation DMAS)

Phase | Complétée | Temp. | Durée Phase Complétée | Temp. | Durée
(°C) | (hrs) (°C) | (hrs)

Gel 1 J1-09:00 -15,8 16,4 Gel 6 J1-06:31 | -16,0 11,0
Dégel 1 [ J1 —14:17 13,6 3.3 Dégel 6 | J1—-12:10 | 19,2 5.7
Gel 2 J3-09:29 -152 432 Gel 7 J1—-16:10 | -7.8 4.0
Dégel 2 [ J3 17 :21 21,3 7.9 Dégel 7 [ J1-19:51 | 12,8 3.7
Gel 3 ? ? ? Gel 8 J2-06:10 | -16,5 10,3
Dégel 3 [ J7-14:19 13,0 n.d. Dégel 8 [J2-10:14 | 11,6 4,1

Essai de perméabilité Gel 9 J2-14:23 | -9.9 4.2
Gel 4 J1-08:47 | -16,3 15,5 Dégel 9 [J2-18:23 | 144 4,0
Dégel 4 [ J1 — 12 :40 12,2 3.9 Gel 10 J3-00:30 | -13.2 6,1
Gel 35 J1—15:47 -4,7 3.1 Dégel 10 | J4—-11:23 | 2272 10,9
Dégel 5| J1 —19 :06 14,7 3.3 Essai de perméabilité

Essai de perméabilité




Tableau D-3 : Suivi des températures de gel et dégel — GCB22 (GCL2- hydratation DMAS)
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Phase | Complétée | Temp, | Durée Phase Complétée | Temp, | Durée
) | (hrs) Q) | (hrs)

Gel 1 J1-22:00 -15,0 12,0 Gel 6 J1-07:30 | -14,1 20,2
Dégel 1 | J2-08:52 20,2 10,9 Dégel6 [J1-17:30 | 19,1 4.7
Gel 2 J2 - 15:32 -13.5 6,7 Gel 7 J2-08:14 | -14,0 18,1
Dégel 2 | J3 —10:20 20,4 18,8 Dégel 7 [J2-13:30 | 19,0 5.3
Gel 3 J3-20:45 -15,5 10,4 Gel 8 J2-20:00 | -6,0 3.1
Dégel 3 [ J4-10:03 19,3 13,3 Dégel 8 [J3-01:10 | 149 3.1

Essai de perméabilité Gel 9 J3-10:14 | -15,7 12,0
Gel 4 J1-10:03 -14,3 16,5 Dégel 9 [J3-16:35 8,0 23
Dégel 4 [ J1 —17:05 19,0 3.1 Gel 10 J3-23:30 | -14,6 4.8
Gel 5 J2-07:46 -13.8 18,8 Dégel 10 [ J4-09:07 | 20,3 4.8
Dégel 5| J2 —15:33 20,0 5,8 Essai de perméabilité

Essai de perméabilité
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ANNEXE E — RESULTATS — COURBES DE RETENTION D’EAU

Tableau E-1 : Résultats détaillés des essais au WP4C — échantillons intacts

; ] Succion | . o Masse Masse  Mass eau|Teneuren Degr_e Indice des
Echantillon Epaisseur Diametre Volume ) . saturation, ]
(Mpa) humide seche ouDMA | eau,w o vides, e
mm mm cm?® g g g % %
20A 2,81 7,47 380 847 9,30 6,4 2,95 47,1% 53% 1,93
Intact 7,00 7,13 37,0 7,66 8,43 6,4 2,08 33,1% 44% 1,65
148,92 7,12 350 6,85 7,15 6,4 0,80 12,6% 20% 1,37
107,84 7,01 33,2 6,08 7,23 6,4 0,88 13,9% 28% 1,11
20C 2,19 7,40 37,0 7,95 8,88 6,2 2,69 43,9% 52% 1,82
Intact 11,14 7,19 36,0 7,32 8,07 6,2 1,88 30,6% 42% 1,60
24,81 7,10 34,8 6,75 7,58 6,2 1,39 22,5% 35% 1,40
106,69 7,21 34,0 6,55 7,16 6,2 0,97 15,7% 26% 1,33
186,61 7,23 33,8 6,49 6,86 6,2 0,67 10,8% 18% 1,31
268,35 7,14 33,8 6,40 6,66 6,2 0,47 7,5% 13% 1,27
23C 0,89 7,90 36,5 8,27 9,75 5.4 4,37 81,2% 75% 2,38
Intact 1,27 7,71 36,0 7,84 8,81 54 3,43 63,8% 64% 2,21
41,46 6,74 350 6,48 6,60 54 1,22 22,7% 30% 1,65
23,37 6,66 33,9 6,01 6,54 5.4 1,16 21,6% 33% 1,46
187,38 6,38 33,5 5,62 5,46 54 0,08 1,5% 3% 1,30
167,31 6,62 33,2 5,73 5,56 5,4 0,18 3,3% 5% 1,34




Tableau E-2 : Résultats détaillés des essais au WP4C — échantillons remaniés

Degre

. . Succion |. . - Masse Masse Mass eau|Teneuren i Indice des

Echantillon Epaisseur Diametre Volume . . saturation, .

{Mpa) humide seche ouDMAS| eau,w B vides, e
mm mm cm?® g g % %

20B 1,08 6,80 38,0 7,71 9,80 58 3,97 69,6% 78% 1,91
Remanié 1,14 7,10 35,0 6,83 8,99 58 3,16 55,2% 76% 1,58
62,24 6,77 34,0 6,14 6,88 58 1,05 18,2% 30% 1,32
196,31 6,65 33,0 5,69 6,32 58 49 8,5% 16% 1,15
249,77 6,58 32,9 5,59 6,20 58 0,37 6,4% 13% 1,11
23A 0,96 6,76 36,5 7,07 8,80 4,3 4,46 105,8% 87% 2,58
Remanié 0,91 7,90 36,0 8,04 10,69 53 543 106,5% 96% 2,36
10,79 6,51 35,8 6,55 6,7 5.3 1,44 27,6% 35% 1,74
234,56 6,25 34,6 5,88 5,42 53 G 16 3,0% 5% 1,46
23B 0,91 7,19 37,5 7,94 9,89 4,2 5,65 133,0% 94% 3,11
Remanié 3,06 6,17 36,0 6,28 6,69 4,2 2,45 57,6% 56% 2,25
4,54 6,20 34,5 5,80 6,22 4,2 1,98 46,5% 51% 2,00
39,07 5,52 34,0 5,01 5,04 4,2 0,80 18,7% 26% 1,60
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e Eau DI (succion totale) o DMAS (succion totale)

Figure E-1 Courbe de rétention d’eau w(y) de GCB hydratés a I’eau DI et au DMAS sous de

faibles pressions de confinement
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ANNEXE F — RESULTATS — ESSAIS DE DIFFUSION D’OXYGENE ET

INTERPRETATION
SABLE
1. Calibrage
1.1 - Conditions atmosphériques 1.2 - Chromatographe a phase gazeuse
Psim 103,8 kPa Valeur au chromatographe a Py, 21,7%
Température 20 °C Valeur théorique 20,95%
293,15 K Facteur de correction 0,965
[O;] supposée 8,92 mol/m3 Facteur de conversion de % a [02] 41,12
Zaso Flux
" 0.00 M 7 -
1.3 - Courbe de calibrage 02 ) o va —Offset 3
30,00 e
" Sonde 1 Sonde 2 1
Paramétre P y 1
Pl Purgé Paim Purgé 00,00 men ] R
\ 0,04948 0,00248 0,04627 0,00231 ]
% chromato 21,70% 0,00% 21,40% 0,75% Sitama
[0,] 8,92 0,00 8,92 0,31 1 8l
CF 189,83 195,84 120.00 e
Offset (b) -0,47 -0,14 J
150.00 mm L))
o - . . [~ Sale
2. Sondes utilisées et conditions pendant I'essai 1
Réservoir Sonde |Conditions de I'essai et de la modélisation ki
Haut Sonde 1 Rés. fermé - Zéro flux [0,] initiale : |7,10 mol/m?3 4
210.00 men = -
Bas Sonde 2 Rés. fermé - Zéro flux [O.] initiale : |0,44 mol/m3 ]
Enregistrement des données a intervalle de 30 secondes 24000 v
Sl et - 4
270.00“': ¥ J
3. Résultats de modélisation i A
3.1 MODELISATION POLLUTE
9,0 Sonde 1 - Haut Air
o Sonde2-Bas  peq 1
~ 80 |\ em=a- Pollute - Haut
£ ’ * X 2
e . ‘ s Piallifie s D’ et De 1,86-05 m?/s
e o ‘x\ % 'Chromate. Rés. Haut 108 mm
e 6.0 Rés. Bas 63 mm
o ’
c
g >0 sable
.'g 4’0 Sr 0%
‘5’ 3,0 Oeq 04
e B* 9,0E-06 m?/s
a 2,0
o De 3,6E-06 m?/s
1,0 Epaisseur 105 mm
0,0 * = = = =
000 010 020 030 040 050 060 0,70
Temps (h) 3.2 MODELE PREDICTIF
Sr 0%
beq 0,400
D* 1,2E-05 m¥/s
De 5,0E-06 m?/s

Figure F-1 : Essai de diffusion sur le sable sec
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GCB 12- avec Sr FINAL |

1. Calibrage
1.1- Conditions atmosphériques 1.2 - Chromatographe a phase gazeuse
Piim 97,8 kPa Valeur au chromatographe a P 21,7%
Température 23.5.°C Valeur théorique 20,95%
296,7 K Facteur de correction 0,964
[05] 8,31 mol/m? Facteur de conversion de % a [02] 38,23
1.3 - Courbe de calibrage 0, = CF-mV,, — Offset
Sonde 1 Sonde 2
Parameétre 5 -
Patm Purgé Patm Purgé
mV 0,04997 0,00183 0,04773 0,00233
% chromato 21,73% 0 21,73% 2,04%
[0,] mol/m3 8,31 0 8,31 1,00
CF 172,56 160,95
Offset (b) -0,32 0,62

2. Sondes utilisées et conditions pendant I'essai

Réservoir Sonde Conditions de |'essai et de la modélisation
Réservoirdu haut |Sonde 1 Rés. Ouvert - [02] cst [O;] initiale : 7,8 mol/m?
Réservoir du bas Sonde 2 Rés. Fermé - Zéro Flux [O;] initiale : 5,2 mol/m?3

3. Résultats T =

9,0 | 5
T Iy S e , 3.1 MODELISATION POLLUTE
80 [T 7 — ] ——+f Air
.E 7'0 .‘aa-";;‘:’--;w eeq 1
3 o s D*etDe  1,8E-05 m?/s
& 225 Rés. Haut 176 mm
) x” ’
£ 5,0 m Rés. Bas 59 mm
é 4,0 » Sable
2 Oeq n/a
g 3,0 ¢ D* n/a m?/s
S 20 % De n/a m?2/s
10 ' Rés. Haut n/a mm
‘ Rés. Bas n/a mm
OIO - - o T B = GCB
0 24 438 72 96 120 144 168 192 216 240 264 ——
Temps (hj Oeq 0,075
D* 2,8E-08 m?/s
% Chromatographe Sonde haut Sonde bas De 2,1E-09 m?/s
----- Pollute - Haut =====Pollute -Bas (Sr final) [02] & Patm 3.2 MODELE PREDICTIF
Sr 94%
Oeq 0,072
D* 1,4E-08 m?/s
De 1,0E-09 m?%/s

Figure F-2 : Essai de diffusion sur le GCB 12 (S; final)



1. Calibrage

1.1- Conditions atmosphériques

Patm

Température

[0.]

296,7 K

GCB 12 - avec Sr INITIAL

97,8 kPa
23,5 °C

8,31 mol/m3

Valeur au chromatographe aP,m
Valeur théorique
Facteur de correction

Facteur de conversion de % a [02]

1.2 - Chromatographe a phase gazeuse

21,7%
20,95%
0,964
38,23

Constant Concentration

- 0.00 e
1.3 - Courbe de calibrage 0, = CF-mV,, — Offset l :
20.00 T
Sonde 1 Sonde 2 :
Parameétre 3 . | #0s0mer
Piim Purgé Pisiin Purge | hoat
mV 0,04997 0,00183 0,04773 0,00233
% chromato 21,73% 0 21,73% 2,04% |°°’°°’“
[0;] mol/m3 8,31 0 8,31 1,00 400,00 i
CF 172,56 160,95
Offset (b) -0,32 0,62 e
s
2. Sondes utilisées et conditions pendant I'essai B HG
|
Réservoir Sonde Conditions de I'essai et de la modélisation 4sn 06
Réservoirdu haut |Sonde 1 Rés. OQuvert - [02] cst [O;] initiale : 7,8 mol/m3 ;Mﬂm
Réservoir du bas Sonde 2 Rés. Fermé - Zéro Flux [O;] initiale : 1,0 mol/m3 me
0 o,
3. Résultats ,hm .
9,0 3.1 MODELISATION POLLUTE
O B o H
8,0 T - Air
- Beq 1
2 D*etDe  1,8E-05 m¥/s
260 >t Rés. Haut 176 mm
°: 5,0 " Rés. Bas 59 mm
z X Sable
% 4,0 m‘xﬁ Oeq n/a
E30 v,.?-s”‘w B* n/a m?/s
I} r. r 2)
é 20 | D(,E n/a m?/s
[ 3 Rés. Haut n/a mm
L g Rés. Bas n/a mm
00 — SN — | NI FEN— F— S| S S — GCB
0 24 48 72 96 120 144 168 192 216 240 264 Qeq 0,073
Temps {h) D* 2,4E-08 m?/s
x  Chromatographe Sonde haut - Sonde bas De 1,8E-09 m?/s
) 3.2 MODELE PREDICTIF
----- Pollute - Haut seseeeess Pollute -Bas (Srinitial) [02] & Patm
Sr 96%
Beq 0,061
D* 6,6E-09 m?/s
De 4,1E-10 m?/s

Figure F-3 : Essai de diffusion sur le GCB 12 (S; initial)
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GCB13
1. Calibrage
1.1 - Conditions atmosphériques
P.tm 7?? kPa Callibrage basé sur les valeurs
Température 7? b enregistrées a température
7P? K ambiante et en supposant une
[0,] supposée 8,3 mol/m? purge avec 0,05 mol/m?3 restant
— Reservoir
- Haut
1.3 - Courbe de calibrage 0, = CF-mV,, —Offset
’ Sonde 1 Sonde 2
Parametre B F
| — Purgé | - Purgé
— Satée haut
mV 0,04948 0,00247 0,04727 0,00179
% chromato n/a n/a n/a n/a
[03] 8,3 0 8,3 0,05
CF 176,56 181,40 B
Offset (b) -0,44 -0,27
2. Sondes utilisées et conditions pendant I'essai
Réservoir Sonde [Conditions de I'essai et de la modélisation [ Sk
Haut Sonde 1 Rés. fermé - Zéro flux [0,] initiale : |3,81 mol/m?
Bas Sonde 2 Rés. fermé - Zéro flux [0,] initiale : |2,04 mol/m?3
Enregistrement des données a intervalle de 5 minutes
3. Résultats 3.1 MODELISATION POLLUTE
Air
6,0 | Oeq 1
a D* et De 1,8E-05 m?/s
Esp0
5 " i Rés. Haut 78 mm
EN 40 Rés. Bas 59 mm
o | Sable
g 3,0 ; Sr 0%
'4‘-';3 2,0 Oeq 0,4
e D* 9,0E-06 m?/s
§ 1,0 | De 3,6E-06 m%/s
= i L - Rés. Haut 52 mm
0 12 # @ @ & 7 W g | Pos.bes ah o
GCB
Temps (h) =g
Oeq 0,100
sesssss Pollute - Haut esesese Pollute - Bas D* 1,3E-07 m?/s
Sonde 1 - Haut Sonde 2 - Bas De 1,3E-08 m?%/s
3.2 MODELE PREDICTIF
Sr 88%
Oeq 0,110
D* 8,8E-08 m?%/s
De 9,7E-09 m?/s

Figure F-4 : Essai de diffusion sur le GCB 13



1. Calibrage

1.1- Conditions atmosphériques

Patm
Température

[O;] supposée

1.3 - Courbe de calibrage

98,0 kPa

22,5 °C
295,65 K

8,35 mol/m3

GCB 16

1.2 - Chromatographe a phase gazeuse

Valeur au chromatographe aPam

Valeur théorique
Facteur de correction

Facteur de conversion de % a [02]

0O, =CF-mV,, — Offset

. Sonde 1 Sonde 2
Parameétre y "
Patm Purgé Pt Purgé

mV 0,046 0,00031 0,039 0,00134
% chromato 21,75% 1,50% 21,75% 1,70%
[0J] 8,35 0,58 8,35 0,65
CF 170,19 204,44
Offset (b) 0,52 0,38

2. Sondes utilisées

et conditions pendant I'essai

21,8%
20,95%
0,963
38,40

0.00 mm

Réservoir Sonde [Conditions de |'essai et de la modélisation
Haut Sonde 1 Rés. fermé - Zéro flux [O,] initiale : |5,45 mol/m3
Bas Sonde 2 Rés. fermé - Zéro flux [O,] initiale : |2,82 mol/m?3

Enregistrement des données a intervalle de 5 minutes

3. Résultats de modélisation (de 60h a 240h)

9,0

8,0

7,0 3
6,0
5,0
4,0
3,0
2,0
10
0,0

Concentration en O, (mol/m?)

24 48 72 96 120 144 168 192 216 240

Temps (h)

Sonde 1 - Haut
———Sonde 2 - Bas
Pollute - Haut
Pollute - Bas
Chromato.

3.1 MODELISATION POLLUTE

Air

Oeq il

D* et De 1,8E-05 m?/s
Rés. Haut 111 mm
Rés. Bas 63 mm

Sable

Sr 0%

Oeq 0,4

D* 9,0E-06 m?%/s
De 3,6E-06 m?%/s
Rés. Haut 47 mm
Rés. Bas 48 mm

GCB

Oeq 0,090

D* 3,5E-08 m?%/s
De 3,2E-09 m?%/s

3.2 MODELE PREDICTIF

Sr 93%

Oeq 0,064

Djd 1,9E-08 m?/s
De 1,2E-09 m?/s

Figure F-5 : Essai de diffusion sur le GCB 16
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GCB 18
1. Calibrage
1.1 - Conditions atmosphériques 1.2 - Chromatographe a phase gazeuse
Pitm 96,3 kPa Valeur au chromatographe aPam n/a
Température 24,2 °C Valeur théorique n/a
297,35 K Facteur de correction n/a
[O;] supposée 8,16 mol/m? Facteur de conversion de % a [02] n/a
Zefo Flux
! 0.00 meri ]
1.3 - Courbe de calibrage 0, = CF-mV,, —Offset :%g
so.oomf%é
N Sonde 1 Sonde 2 A,
Paramétre 3 . : ';%/ Ak
Patin Purgé Psen Purgé D00 %/.}/;
mV 0,045 0,00126 0,039791 0,00080 “%{//’/
so.onm:/;/
% chromato* 20,95% 0,50% 20,95% 0,50% A
[0,] 8,16 0,19 8,16 0,19
CF 182,11 204,29
Offset (b) -0,03 0,03

*hypotheéses, valeurs non mesurées
2. Sondes utilisées et conditions pendant I'essai

Réservoir Sonde |Conditions de i'essai et de la modélisation S
Haut Sonde 1 Rés. fermé - Zéro flux [0,] initiale : |0,15 mol/m3 %g
Bas Sonde 2 Rés. ouvert - [02] cst [0,] initiale : |8,15 mol/m? mmmg%gﬂsﬁ
Enregistrement des données a intervalle de 10 minutes mwm/ﬁfl
otk ottt
3. Résultats de modélisation 3.1 MODELISATION POLLUTE
Air
9,0 Oeq 1
T 80 ;P--’M“-_-"‘--‘-T-d’-_' e =T D*etDe  1,8E-05 m%/s
= Rés. Haut 111 mm
e 7,0 | j
£ Rés. Bas 63 mm
o 60 I Sable
§ 50 | Oeq 04
2 40 | o= 9,0E-06 m?/s
g 3,0 Sonde 1 - Haut De 3,6E-06 m?/s
u Sonde 2 - Bas Rés. Haut 47 mm
8§ W | T e Pollute - Haut Rés. Bas 47 mm
----- Pollute - Bas
+ ——[02] Patm .
0,0 — Beq 0,078
0 48 96 144 192 240 288 336 384 432 D* 2,1E-08 m?%/s
Temps (h) De 1,6E-09 m?/s
3.2 MODELE PREDICTIF
Sr 92%
Oeq 0,083
D* 2,8E-08 m?%/s
De 2,3E-09 m?%/s

Figure F-6 : Essai de diffusion sur le GCB 18



1. Calibrage

1.1- Conditions atmosphériques

Patm

Température

[O;] supposée

1.3 - Courbe de calibrage

? kPa
? i€
9 K
8,30 mol/m?3

GCB 20

1.2 - Chromatographe a phase gazeuse

Valeur au chromatographe aP.m

Valeur théorique
Facteur de correction

Facteur de conversion de % a [02]

0O, =CF-mV,, — Offset

g Sonde 1 Sonde 2
Parameétre y ”
Patm Purgé Pt Purgé

mV 0,046 0,00031 0,039 0,00134
% chromato 21,86% 1,72% 21,86% 1,52%
[0J] 8,30 0,65 8,30 0,58
CF 167,37 205,07
Offset (b) 0,60 0,30

2. Sondes utilisées

et modélisation

21,86%
20,95%
0,958
37,97

0.00 mm

Réservoir Sonde Conditions de |'essai et de la modélisation
Haut Sonde 1 Rés. fermé - Zéro flux [0,] initiale : |5,36 mol/m?3
Bas Sonde 2 Rés. fermé - Zéro flux [O,] initiale : |3,08 mol/m?3

Enregistrement des données a intervalle de 15 minutes

3. Résultats de modélisation (de 36h a

9,0

8,0

70 |
6,0
5,0
4,0
30 ‘
2,0
1,0
0,0

Concentration en O, (mol/m?)

Sonde 1 - Haut
Sonde 2 - Bas
----- Pollute - Haut
----- Poliute - Bas

x  Chromato.

-

g
¥

P

24 36 48

Temps (h)

——————

60 72 84 96

3.1 MODELISATION POLLUTE

Oeq

D* et De
Rés. Haut
Rés. Bas

Sr

Oeq

D*

De

Rés. Haut
Rés. Bas

Oeq
D*
De

Air
1
1,8E-05 m?/s
108 mm
63 mm
Sable
000
0,4
9,0E-06 m?/s
3,6E-06 m?%/s
49 mm

49 mm
GCB
0,070
1,2E-07 m?/s
8,4E-09 m?%/s

3.2 MODELE PREDICTIF

Sr
Oeq
D*
De

Figure F-7 : Essai de diffusion sur le GCB 20

92%

0,072
2,8E-08 m?%/s
2,0E-09 m?%/s
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GCB 22

1. Calibrage
1.1- Conditions atmosphériques 1.2 - Chromatographe a phase gazeuse
P ? kPa Valeur au chromatographe a P, 21,86%
Température ?7? (3 Valeur théorique 20,95%
?? K Facteur de correction 0,958
[0,] supposée 8,30 mol/m? Facteur de conversion de % a [02] 37,97
Zaro Flux
- - 0.00 mm
1.3 - Courbe de calibrage 02 =P mVM —Offist ::: :: ::
X Sonde 1 Sonde 2 poomm, Lo
Paramétre , E e
Pam Purgé Patm Purgé eo.oom-::: :: :: — Rl
mV 0,0442 0,00202 0,04044 0,00248 oo
% chromato 21,86% 1,53% 21,86% 1,48% so.oon-n-:: .oue ::
[0,] 8,30 0,58 8,30 0,56 Bretet
120.00 mm:
CF 183,00 203,85 )
Offset (b) 0,21 0,06

2. Sondes utilisées

et modélisation

|— Sable bas

Réservoir Sonde |[Conditions de l'essai
Haut i Rés. fermé - Zéro flux
Bas 2 Rés. fermé - Zéro flux

Enregistrement des données a intervalle de 1 minute

3. Résultats

9,0
8,0
7,0
6,0
5,0
4,0
3,0
2,0
1,0
0,0

Concentration en O, (mol/m?)

—Sonde 1 - Haut
Sonde 2 - Bas
x  Chromato.

e e

Augmentationde
concentrationd'O,dans les 2
réservoirs =Infiltration d'air

96 120
Temps (h)

144

72 168 192

Figure F-8 : Essai de diffusion sur le GCB 22




3. Résultats (suite)

L'infiltration d'air a été considérée comme un K, négatif, qui ajoute de I'O2 dans le systéme au lieud'en

191

GCB 22 - SUITE

consommer. Toutefois, POLLUTEV7 ne permet pas de réaliser des modélisations avec ajout d'un contaminant
Une inversion du systéme donc été réalisée, en posant un axe de symétrie a une concentration de
4.14 mol/m3 (figure suivante). Le gain d'oxygéne a ainsi été transformé en perte d'oxygéne pouvant étre

modélisée Zaro Flun
DE0mm T
9,0 | Sonde 1 - Inversé
= g0 Sonde 2 - inversé o e
E de 1 - Original
3 1 — Sonde 1 - Origina PP |
E e — —Sonde 2 - Original
~ 6,0 opr— i
2 = A, i e e O e ]
g s e T 06 ms‘sg! i_ o
'42.. 4,0 V ai
E 'IW.I-DM: . Pl
£ 30 e ]
§ 20 0880 oy 1
o u
Q
1,0 11686 v
00 — : e
0 24 A8 72 96 120 144 168 192 il
Temps (h) s
TamFim
La modélisation dans Pollute a été réalisée surle systéme inversé et a mené aux résultats ci-bas
3.1 MODELISATION
il Sonde 1 - Haut Sur la période de 30h et plus
'E 8,0 Sonde 2 - Bas Concentrations initiales
T P S R Pollute - Haut Réservoir du haut 1,84 mol/m?
S T N e A Pollute - B
- oo g Réservoir du bas 5,28 mol/m3
o) 6,0 x  Chromato. )
=4 Air
] 5,0
= ; \ Oeq 1
= 40 < D* et De 1,8E-05 m?%/s
% 3,0 Rés. Haut 63 mm
2 Rés. Bas 108 mm
S 2,0
© Sable
10 ¥ Sr 0%
0,0 Beq 04
0 24 48 72 96 120 144 1%8 192 D* 9,0E-06 m?/s
Temps (h) De 3,6E-06 m?/s
Rés. Haut 49 mm
3.2 MODELE PREDICTIF Rés. Bas 49 mm
Sr 88% GCB
Oeq 0,094 Oeq 0,080
D 7,8E-08 m?/s D* 4,3E-08 m?/s
De 7,4E-09 m?/s De 3,4E-09 m?/s
Radiactive/Biological decay
Demi-vie 650 h

Figure F-8 (suite) : E

Appliquée de 0a 276 mm

ssai de diffusion sur le GCB 22





