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Introduction générale

Le probléme de la pollution de 1I’environnement reste toujours d’actualité car de nhombreuses
activités industrielles continuent a générer divers polluants, notamment certains produits chimiques
d’origine industrielle (hydrocarbures, métaux lourds...) sont susceptibles de créer des nuisances
importantes. Les effluents industriels et les polluants résultant de I'utilisation intensive de réactifs
chimiques constituent les causes majeures dépollution de I'environnement. [1]

Les déchets solides sont considérés parmi les dangereux problemes environnementaux comme
ils contribuent significativement a polluer les éléments de 1’environnement ; sol ; air et eau. lls
contribuent également a déformer la vue d’ensemble en raison de leur augmentation et de ne pas suivre
les méthodes appropriées dans leur processus de collecte, transport, stockage et traitement. [2]

Leur gestion rationnelle et leur réduction sont devenues indispensables afin de préserver
I'environnement et I'avenir des générations futures. C’est pourquoi nous avons retournés vers des
filieres traitements Pour les déchets industriels spéciaux minéraux, la filiére la plus utilisée a ce jour
est la stabilisation/solidification (s/s) a 1’aide des liants hydrauliques. Ces déchets s/s peuvent
représenter une source de pollution dans le milieu de stockage ou de valorisation. La pollution est
provoquée par 1’émission de polluants contenus dans les déchets s/s lors du contact avec différents
milieux (I’eau) [3]

L’objectif principal de notre travail est d’étudier le comportement des déchets ultimes,
solidifiés ou non, soumis a la lixiviation. Nous allons également chercher ’impact du procédé
stabilisation/solidification du déchet de 1’unité BCR par différentes pates a ciment sur la cinétique de
relargage des métaux lourds, particulierement le plomb, présent en trace dans notre déchet [3].

Pour mener a bien cette étude, entierement réalisée au niveau du laboratoire génie des procedes, ce
mémoire est réparti en trois parties essentielles.

Premierement, nous présenterons une revue bibliographique générale sur les déchets et sur la
méthodologie d’immobilisation des déchets ultimes par le procédé de stabilisation/solidification par
des liants hydrauliques.

Ensuite, nous présenterons, dans cette section de notre travail, I’ensemble des techniques
expérimentales et la méthodologie suivie dans la caractérisation des matériaux synthétisés (avant et
apres stabilisation/solidification) a savoir : les méthodes physico-chimiques d’analyse.

Nous allons essayer de comprendre le comportement du plomb dans les phases cimentaires a
travers cette partie réservée particulierement a la revue de la littérature des résultats expérimentaux de
différentes recherches scientifiques réalisées dans le domaine de la stabilisation et solidification de

déchets.



Chapitre I

CHAPITRE I

GENERALITES SUR LES DECHETS

I.1. Introduction

Les déchets, qu'ils soient d'origine domestique, agricole ou industrielle, constituent un des
problémes incontournables du XXle siecle. En effet, 'augmentation de la population mondiale et sa
concentration dans les villes, ainsi que le développement d'équipements industriels et de biens de
consommation générent des quantités astronomiques de résidus : en moyenne plus de 400 kilogrammes
par habitant et par an dans les pays développés et parfois plus de 700 kilogrammes pour certains d'entre
eux. Leur gestion rationnelle et leur réduction sont devenues indispensables pour préserver
I'environnement et I'avenir des genérations futures. [4]

Le dechet peut étre défini comme un produit a la fin de sa vie. Nous pouvons trouver les
déchets partout sur la terre méme dans les endroits ou les populations de consommation ne vivent pas, tels
que les sites sous-marins de dépot de déchets. Quel que soit le matériau, un «Déchet» peut toujours étre
réintroduit dans le cycle de production, mais c’est le marché qui décide de cette possibilité en fonction de

son co(t de traitement. [5].

1.2. Notions sur les déchets

1.2.1.Définition

L’article 541-1 du code de I’environnement définit le déchet comme « tout résidu d’un
processus de production, de transformation ou d’utilisation, toute substance, matériau, produit ou plus
généralement tout bien meuble abandonné ou que son détenteur destine a 1’abandon ».

La directive du 15 juillet 1975, considere comme déchet «toute substance ou tout objet figurant
a I’annexe I. Cette derniére présente les 16 catégories de déchets définies a cette date dont le détenteur

se défait ou dont il a I’intention ou I’obligation de se défaire. [6]



Chapitre I

1.2.2 Classification des déchets
% Selon leur nature
La classification des déchets d’apres leur nature aboutit a trois catégories essentielles.

-Déchets solides. -Déchets liquides.  -Déchets gazeux.

% Selon leur mode de traitement et d’élimination

Les déchets solides sont regroupés en quatre grandes familles.

- Déchets inertes : Généralement constitués d’éléments minéraux stables ou inertes au sens de
leur incompatibilit¢ avec I’environnement et qui proviennent de certaines activités d’extraction
miniéres ou de déblais de démolition (terre, gravats, sables, stériles,...etc.)

- Déchets banals : cette catégorie regroupe essentiellement des déchets constitués de papiers,
plastiques, cartons et bois produit par des activites industrielles ou commerciales et déchets ménagers.

- Déchets spéciaux : Ils peuvent contenir des éléments polluants et sont spécifiqguement issus
de I’activité industrielle (boues de peintures ou d’hydroxyde métallique, cendres d’incinération...etc.).
Certains déchets sont aussi dits spéciaux lorsque leur production importante sur un méme site entraine
des effets préejudicia les pour le milieu naturel (déchets des centrales thermiques, phosphogypse, ainsi
que certains déchets provenant des laboratoires universitaires et hospitaliers...etc.).

- Déchets dangereux : Issus de la famille des déchets spéciaux, ils contiennent des quantites de
substances toxiques potentiellement plus importantes et présentent de ce fait beaucoup plus de risques
pour le milieu naturel (poussiéres d’aciéries, rejets organiques complexes, bains de traitement de
surface contenant soit du chrome, cyanure ou une forte acidité, les déchets de C.F.C et mercuriels).
¢ Selon le comportement et les effets sur I’environnement

A ce titre on distingue.

- Les déchets inertes : Pouvant étre différenciés suivant leur caractere plus ou moins
encombrant, en débris plus ou moins volumineux jusqu’aux carasses d’automobiles, chars, avions,
bus,...etc.

- Les déchets fermentescibles : Principalement constitués par la matiére organigue, animale
ou végétale a différents stades et fermentation aérobies ou anaérobies.

- Les déchets toxiques : Poisons chimiques ou radioactifs qui sont générés soit par des
industries, soit par des laboratoires ou tout simplement par des particuliers qui se débarrassent avec
leurs ordures de certains résidus qui devraient étre récupérés séparément (ex : flacons de médicament,

seringues, piles,...etc.).
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% Selon ’origine

Principalement cette classification comprend de grandes classes de déchets solides basée sur la

source de déchets : Déchet industriel et déchets urbains.

» Les déchets industriels : Hormis les résidus assimilables ou ordures ménageres, tant par leur

nature que par leur volume modeste, on distingue dans cette classe :

> Les déchets inertes : provenant de chantiers de construction, transformation des combustibles

et de I’énergie (gravats, cendres,...etc.), métallurgie (scories, laitiers, machefers, ...etc).

-Les déchets des industries agricoles et alimentaires.

-Les déchets pouvant contenir des substances toxiques par des industries variables (ex ateliers

artisanaux, galvanoplasties, chromage, miroiteries,...etc). [7]

-Les déchets radioactifs. [8] La classification des déchets Tableau.1: Classification des déchets

radioactifs se fait selon les types [8]

Les types des déchets radioactifs Temps

Type | T< 6j

Type Il 6j< T <74j

Type 11 74j< T <30 ans

Type IV T> 30ans a ’exclusion du carbone 14(C 14 )

T représente la période de décroissance d’un radioé¢lément donné.

* C 14 bien que la période de ce radio¢lément soit ¢levée, il y a lieu de ’assimiler au type III en raison

de sa radio toxicité moderée et des faibles activités généralement utilisées.

Tableau 1.2: Classification des déchets radioactifs se fait selon les catégories. [9]

Les catégories des déchets radioactifs

Temps

Catégories A

déchets solides combustibles.

Catégories B

déchets solides non combustibles.

Catégories C

déchets mixtes (flacons contenant moins de 20 ml de

liquide).

Catégories D

liquides aqueux.

Catégories E

liquides organiques.

Catégories F

déchets putrescibles.

Catégories G

sources scellées

» Les déchets urbains : A partie de la notion << d’ordure ménagere >>, vocable par lequel on a

longtemps désigné les résidus des ménages correspondant, parleur origine et leur nature, a une certaine

4
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limitation en quantité et en dimensions, on a été conduit du fait de I’évolution du niveau de vie
répercuté par les caractéristiques quantitatives et qualitatives des déchets, a passer a la notion

Plus générale de résidu ou déchets urbains. Selon le mode d’enlévement des déchets on
distingue quatre catégories :

- Les déchets constitués par des éléments de faible dimension (ordures ménageres, ordures de
marché, déchets artisanaux et commerciaux assimilables aux ordures ménageéres).

- Les déchets hospitaliers qui, sans exception, font I’objet de collecte séparée.

- Les déchets encombrants appelés aussi << les monstres >> constituent par des objets
volumineux qui ont été reformes et mis au rebus (vielle baignoire, vieux

sommier..,etc).

- Les souillures qui proviennent du nettoyage et du balayage des voies publiques

(feuilles, branchage, déchets des plages...etc.).[10][11]

1.2.3.Catégories de déchets
Les déchets sont regroupés en trois grandes catégories :
Les déchets agricoles.
Les déchets ménagers et assimilés.

Les déchets industriels.

1.2.3.1. Les déchets agricoles
Ils ne sont pas traités dans ce référentiel. Toutes les informations concernant la gestion de ces
déchets se trouvent dans le guide de la prévention publié par I'Institut National de Recherche

Agronomique (INRA), intitulé "Rejets et pollution agricole™ n° S-08.

1.2.3.2. Les déchets ménagers et assimilés

Les communes ou les établissements publics de coopération intercommunale assurent,
éventuellement en liaison avec les départements et les régions, I'élimination des déchets des ménages.
Ces collectivités assurent également I'élimination des autres déchets définis par décret, qu'elles
peuvent, eu égard a leurs caractéristiques et aux quantités produites, collecter et traiter sans sujétions
techniques particuliéres”. (Art. L. 2224-13 et 14 du code général des collectivités territoriales,
CGCT). Il faut distinguer :

= Les déchets ménagers (déchets produits par les ménages) qui se composent des :
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- Ordures ménageres collectées dans le cadre des tournées de ramassage organisées par les
municipalités.
- Déchets volumineux ou "encombrants™ soit collectés en porte a porte, soit réceptionnés dans
une installation mise a la disposition des ménages.
- Déblais et gravats produits par les ménages réceptionnés dans des déchetteries ou des dépdts
réserves aux seuls déchets inertes.
- Déchets ménagers spéciaux (DMS), ne pouvant en raison de leur danger étre éliminés sans
risques avec les déchets ménagers. lls sont réceptionnés dans des déchetteries équipées a cet effet.
- Déchets vegetaux issus de I'habitat pavillonnaire.
- Déchets de I'automobile (huiles, épaves, batteries, pneus, ...).
= Les déchets des espaces publics (rues, marchés, égouts, espaces verts) ou des établissements
publics (administrations, écoles, hdpitaux, casernes).
= Les déchets artisanaux et commerciaux.
= Les "déchets assimilables aux ordures ménageres™ synonymes de déchets industriels banals
(DIB), ne sont pas des déchets des ménages mais peuvent étre éliminés dans les mémes installations

que les ordures ménageres.

1.2.3.3. Les déchets industriels

Ils sont classes, selon leurs caracteres plus ou moins polluants en trois grandes catégories :

1 Les déchets industriels spéciaux (D.l.S.) contiennent des éléments polluants en
concentration plus ou moins forte. Ils présentent certains risques pour la santé de I'homme
I'environnement. lIs sont signalés en raison de leurs propriétés dangereuses par une astérie que dans la
liste des déchets figurant a ’annexe II décret n° 2002-540 du 18 avril2002. Les propriétés qui rendent
les déchets dangereux sont définies a I’annexe I du présent document.

) Les déchets industriels banals (D.1.B.), appelés quelquefois déchets industriels assimilés
aux dechets ménagers, sont constitués de déchets non dangereux et non inertes. Ils contiennent
effectivement les mémes composants que les déchets ménagers mais en proportions différentes.

Le traitement et I'élimination de ces déchets sont couverts par le méme plan départemental ou
interdépartemental que celui des déchets ménagers.

[ Les dechets industriels inertes sont des déchets non susceptibles d'évolution physique,
chimique ou biologique importante. Ils sont essentiellement constitués de déblais et gravats et ne
doivent pas étre mélangés avec d’autres déchets. Les dépdts de déchet sinertes sont souvent a l'origine

de décharges sauvages.
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Une circulaire du 15 février 2000 sur la mise en place d'une planification de la gestion des
déchets de chantier du batiment et des travaux publics précise dans son annexe 3 que les maitres
d'ouvrage ont «la responsabilité de prévoir de donner aux entreprises et artisans du batiment et des
travaux publics (B.T.P.), les moyens, notamment financiers, mais également en terme d'organisation et

de délai, leur permettant de gérer les déchets de chantier» [12].

1.3.Les métaux lourds
1.3.1.Définition

On appelle métaux lourds les éléments métalliques naturels dont la masse volumique dépasse 5

g/cmg. Ceux-ci sont présents le plus souvent dans l'environnement sous forme de traces : mercure,
plomb, cadmium, cuivre, arsenic, nickel, zinc, cobalt, manganése etc. [13]. Les métaux lourds sont
présents dans tous les compartiments de I’environnement, mais en de tres faibles quantités. Certain de
ces éléments comme le cuivre, le zinc et le séléenium, sont essentiels a ’ensemble des organismes
vivants ou a de grands groupes d’organismes. D’autres ont des fonctions plus ou moins importantes
comme le nickel pour I'uréase, mais aussi I’arsenic et le chrome dans certains constituants. Enfin,
certains n’ont pas de fonctions biologiques reconnues (oligo-élement), mais ils peuvent pour des
teneurs élevées et sous forme chimique bio disponible, devenir toxique [14][15].

Par ordre décroissant de toxicité spécifique, les métaux sont classés comme suit:

Hg > Cr >Ti >Mo > Cu > Ni > Pb > Zn [16].

1.3.2. Toxicité des métaux lourds

La toxicité des métaux lourds a conduit les pouvoirs publics a diminuer les émissions en fixant
des teneurs. L’annexe 1, donne les normes de rejet des métaux lourds. Donc, il est important de doser
ces ¢éléments avec précision afin de s’assurer que les normes sont respectées. Dans le cas contraire, il
est indispensable d’utiliser des procédés de dépollution afin de les éliminer. [17]. Tout élément est
toxique quand il est absorbé en excés par rapport aux capacités d’assimilations de 1’organisme [18].

La toxicité d’un élément métallique dans 1’environnement dépend de la forme chimique sous
laquelle il existe. On peut citer comme exemple, le cas du MnVlIlet de 1’ AsIII qui sont plus toxiques
que le MnlI et ’AsV [19]. L’une des caractéristiques de la toxicité des métaux est leur pouvoir de
former des complexes La disponibilité et la toxicité dépendent de la concentration des ions libres de
I’élément, ainsi que de la concentration totale du métal ou de celle du complexe du métal [20]
1.3.3.Sources d’émissions des métaux lourds

e Sources naturelles
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Les métaux lourds, comme tout minerai, sont présents dans les roches, et sont diffusés avec
I'érosion. Les métaux lourds en surface ne viennent cependant pas tous de la roche, puisqu'il peut y
avoir cumul entre ce qui vient du sous-sol et ce qui est apporté par l'air, qui peut provenir de trés loin
(plomb dans les glaces des pdles). En regle générale, les métaux sont fixés dans les roches sous deux
formes. 1l y a d'une part, les oxydes et silicates, peu altérables en climat tempéré. Les oxydes sont
libérés de la roche par érosion et transportés tels quels ils sont dans les sols et sédiments. 1l y a dautre
part, les sulfures et carbonates, tres altérables, qui seront attaqués chimiquement. Les métaux
changeront de support. Une partie soluble sera évacuée avec l'eau, vers les sols, les sédiments ou la
nappe phréatique. Une partie sera piégée dans les argiles et sédiments de ruisseau. Dans les climats
tempéreés, le passage des métaux lourds de la roche vers le sol s'accompagne d'une diminution des
concentrations du métal dans son environnement par un mécanisme de dilution. Ces métaux lourds
sont répartis sur l'ensemble de la surface du globe, Une concentration anormale d'un metal peut
signifier la présence d'un gisement exploitable. Mais il existe un grand nombre d'anomalies naturelles
en métaux qui n'ont pas fait I'objet d'une exploitation et qui constituent pourtant des réservoirs en

métaux importants [21] [22]

e Sources industrielles
Le plomb, le mercure, le cadmium, ’arsenic, le chrome, le cuivre, le nickel, le sélénium et le
zinc sont les principaux métaux lourds émis dans I’atmosphére par les activités humaines ; seuls les
trois premiers font ’objet d’objectifs chiffrés de réduction d’émissions, d’ou le choix su suivi de leurs
émissions pour cet indicateur. Les métaux lourds proviennent de la combustion du charbon, de pétrole,
des ordures ménageres et de certains procédés industriels particuliers. Voici I’illustration de quelque
¢lément avec leurs impacts sur la santé et sur I’environnement Voici I’illustration de quelque élément

avec leurs impacts sur la santé et sur I’environnement. [23].

1.3.3.1.Plomb

Le plomb est un métal lourd largement utilisé dans les activités métallurgique dés I’antiquité
[24] est un élément chimique de la famille des cristallogenes, de symbole Pb et de huméro atomique
82. Le plomb est un produit naturel de la désintégration de Il'uranium et le Pb natif est rare [25],
Pendant I’hydratation du ciment, une partie du plomb précipite sous forme d’oxyde de plomb PbO
et/ou d’hydroxyde de plomb Pb(OH)2. Il peut également se forme I’ion complexe Pb(OH) 3. Le plomb

sous sa forme cationique (Pb+3) est susceptible de s’adsorber sur la surface des grains de ciment ou
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étre intégrer les couches structurelles lors de la précipitation des silicates de calcium hydratés (C-S-H)

ou étre substituer au calcium dans les C-S-H ou I’éttringite [26

= Propriétés chimiques
Les propriétés chimiques du plomb sont illustrées dans le tableau [27]
Tableau 1.3: Propriétés chimiques du Plomb [27]

Désignation Propriétés chimiques
Numéro atomique 82

Masse atomique 207,2 g.mol -1
Electronégativité de Pauling 1,8

Masse volumique 11,34 g.cm-3 & 20°C
Température de fusion 327 °C

Température d’ébullition 1755°C

Rayon atomique (Vander Waal) 0,154 nm

Rayon ionique 0,132 nm (+2) ; 0,084 nm(+4)
Isotopes 4

Configuration électronique [Xe] 4f14 5d10 6s2 6p2

= Impact sur la santé

Le plomb est 1'un des quatre métaux nocifs pour la santé. 1l peut pénétrer dans le corps humain
lors de l'ingestion de nourriture (65%), d'eau (20%) ou par l'air (15%), et le plomb peut avoir plusieurs
effets indésirables, tels que :

-perturbation de la biosynthése de ’hémoglobine et anémie,

-augmentation de la pression artérielle,

-problemes aux reins,

-perturbation du systéme nerveux,

-dommages au cerveau,

-Perturbation du comportement des enfants : agressivité, comportement impulsif -

Hyperactivité, Capacités d'apprentissage des enfants des enfants diminuées etc...)[28]

= Impact sur I'environnement
Le plomb est présent naturellement dans l'environnement. Cependant, la plupart des
concentrations en plomb que l'on trouve dans I'environnement sont le résultat des activitéshumaines. A

cause de l'utilisation de plomb dans I'essence un cycle non naturel de plomb a été créé. Le plomb est

9
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bralé dans les moteurs des voitures, ce qui crée des sels de plomb (chlorures, bromures, oxydes). Ces
sels de plomb pénétrent dans I'environnement par I’intermédiaire des fumées d'échappement des
voitures. Les plus grandes particules retombent au sol immédiatement et polluent les sols ou les eaux
de surface, les particules plus petites particules parcourent de longues distances dans l'air et restent
dans l'atmosphere. Une partie de ce plomb retombe sur terre lorsqu'il pleut. Ce cycle du plomb
provoqué par les productions de I'nomme est beaucoup plus étendu que le cycle naturel du plomb. De
ce fait la pollution au plomb est un probléme mondial. Le plomb ne peut étre détruit, il peut seulement
changer de forme. Le plomb s'accumule dans le corps des organismes aquatiques et ceux du sol. Le
plomb est un produit chimique particulierement dangereux car il peut s'accumuler dans des organismes

individuels, mais aussi dans la chaine alimentaire toute entiére [28].

1.3.3.2.Chrome

Le chrome est un métal gris-acier, tres dur. Le métal pur a une couleur bleutée. Il est dur,
cassant et résiste a la corrosion aux températures ordinaires. Les composés hexavalents sont toxiques
au contact de la peau [29].

Les formes les plus stables du chrome sont le Cr+3 et le Cr+6. Le chrome est beaucoup plus
toxique a I’¢tat d’oxydation +VI. Il se trouve souvent dans les gateaux de filtration, les boues de
traitement des eaux usées issues de I’industrie de dépot des métaux. Plusieurs études ont démontré que
le chrome provoque une accélération de la prise de ciment. Au cours de I’hydratation du ciment, le
Cr3+ oxydé en Cr6+ , le chrome est incorporé dans la matrice C-S-H, CrO4 -5 se substitue a SI04*
dans la structure de C-S-H, Cr3+ se substitue a Ca2+ et Si4+, forme de chaines Ca-Cr ainsi que
CaCr0O4.2H20. Dans le milieu alcalin les espéces suivantes apparaissent : Cr(OH) 3, [Cr(OH)6]3. [30]

= Propriétés chimiques

Les propriétés chimiques du chrome sont illustrées dans le tableau [31

10
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Tableau 1.4: Propriétés chimiques du chrome [31]

Désignation Propriétés chimiques
Numéro atomique 24
Masse atomique 51,996 g/mol
Electronégativité de Pauling 1,6
Masse volumique 7,199 .cm-3 & 20°C
Température de fusion 1875°C
Température d’ébullition 2672°C
Rayon atomique (Vander Waal) 0,127 nm

Rayon ionique

0,061 nm (+3) ; 0,044nm (+6)

Isotopes

5

Configuration électronique

[Ar] 3d4 4s2

Energie de premiére ionisation 1

651,1 KJ/mol-

Potentiel standard

-0,71V (Cr 3+/ Cr)

= Impacts sur la santé

On peut étre exposé au chrome en respirant, en mangeant, en buvant ou par contact dela peau
avec du chrome ou des composé chromés. Le niveau de chrome dans I’air et dans I’eau est en général
faible, mais les puits d’eau contaminés peuvent contenir le chrome dangereux : le chrome hexa valent
(+VI).L’absorption excessive de chrome (IIT) peut provoquer des problémes de santé, par exemple des
éruptions cutanées. Le chrome (+VI1) est dangereux pour la santé, principalement pour les personnes
travaillant dans I’industric de I’acier et de textile. Les personnes qui fument du tabac ont aussi un
risque plus important d’exposition au chrome. On sait que le chrome (V1) a diverses consistances sur
la santé. Le chrome (V1) peut avoir d’autres conséquences qui sont :

- Eruption cutanée ;

-Estomac dérangé et ulceres ;

-Problémes respiratoires ;

-Systeme immunitaire affaibli ;

-Dommage au foie et au rein ;

-Altération du matériel génétique

11
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= Impacts sur ’environnement

I1'y a plusieurs types de chrome qui n’ont pas tous le méme effet sur les organismes. Le chrome
pénétre dans I’air, ’eau et le sol sous formes chrome (+I11) et chrome (+VI) lors des processus naturels
et du fait de I’activité humaine.

Les principales activités humaines qui augmentent les concentrations en chrome (+I1I) sont la
fabrication de produits chimiques, de cuir, de textile, 1’électro-peinture et autres applications du
Chrome (+VI) dans I’industrie. Ces applications augmentent principalement les concentrations en
chrome dans I’eau. Lors de la combustion du charbon, il peut aussi se retrouver dans I’air et lors de
I’évacuation des eaux le chrome peut se retrouver dans le sol.

La plupart du chrome se lie fortement aux particules du sol et, par conséquent, il ne se déplace
pas jusqu’aux eaux souterraines. Dans 1’cau, le chrome est absorbé sur les sédiments et devient
immobile, seul une petite partiec du chrome qui se retrouve dans I’eau finit par se dissoudre. Le chrome
(+IV) est principalement toxique pour les organismes. Il peut altérer le matériel génétique et provoquer
le cancer.

Les cultures possedent un systeme contrélant la consommation du chrome. Mais lorsque la
quantité du chrome dans le sol augmente, cela peut mener a des concentrations plus élevées dans les
cultures. L’acidification des sols influences aussi la consommation de chrome par des cultures. En
générale, les plantes absorbent uniquement le chrome (+III).Chez les animaux, le chrome peut
provoquer des problemes respiratoires, une capacité plus faible a lutter contre les maladies, des défauts

a la naissance, une infertilité ou la formation de tumeurs. [28]

1.3.3.3. Nickel

Le nickel est connu de I’homme depuis des millénaires. Les hommes préhistoriques se
servaient déja du nickel contenu dans les météorites pour réaliser des objets usuels. Il a été ensuite
utilisé pour la fabrication de piéces de monnaies au début de notre ére. Longtemps confondu avec
I’oxyde de cuivre, il n’a été réellement identifié et isolé qu’en 1751 par le chimiste suédois Alex
CRONSTEDT [32].

Les débuts de la métallurgie moderne du nickel remontent en 1865, ou les francais GARMIER
découvrent les ressources miniéres de la nouvelle Calédonie. Les premiers procédés thermiques de
raffinage du nickel ont été mis au point dans les années 1900. Vers 1950, de nouveaux procédes furent
utilisés. Les procédés hydro métallurgiques (lixiviations acides ou basiques) pour aboutir de nos jours
a une part de marché égale pour ces 2 types de traitements. Dans un premier temps, nous nous

attacherons a présenter un bref apercu des minerais existants. Ensuite nous étudierons une des

12
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applications industrielles les plus importantes du nickel : le nickelage, qui permet un dépdt de nickel

sur des piéces métalliques [33]

= Propriétés chimiques
Les propriétés chimiques du nickel sont illustrées dans le tableau ci-apres.

Tableau 1.5: Propriétés chimiques du nickel. [33].

Désignation Propriétés chimiques
Numéro atomique 28
Masse atomique 58,71 g.mol -1
Electronégativité de Pauling 1,8
Masse volumique 8,9 g.cm-34a20°C
Température de Fusion 1453°C
Température d'ébullition 2732 °C
Rayon atomique (Van der Waal) 0,124 nm

Rayon ionique

0,069 nm (+2) ; 0,06 nm (+3)

Isotopes

5

Configuration électronique

[Ar] 3d8 4s2

Energie de premiére ionisation 735 kJ.mol -1
Energie de deuxieme ionisation-1 1753 kJ.mol -1
Energie de troisieme ionisation 3387 kJ.mol -1
Potentiel standard -0,25V

= Impact sur la santé

L’homme utilise le nickel pour différents applications, la plus commune est ’utilisation du
nickel comme composants de 1’acier ou d’autres produits métalliques ; On peut le trouver dans des
produits a base de métaux comme les bijoux. Les aliments contiennent naturellement de petites
quantités de nickel. Le chocolat et les graisses sont connus pour en contenir des quantités importantes.
Notre consommation de nickel augmente lorsqu’on mange de grandes quantités de légumes provenant
de sols contaminés. En effet, on sait que les plates assimilent le nickel. Les fumeurs ont des poumons
qui voient passer de nickel que les non-fumeurs.

Enfin, on peut trouver le nickel dans les détergents. L’homme peut étre exposé au nickel en
respirant, n buvant de 1’eau, en consommant des aliments ou en fumant des cigarettes. Le contact de la

peau avec des sols ou de ’eau contaminés par du nickel peut étre une forme d’exposition au nickel. En
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petites quantités, le nickel est essentiel mais, quand 1’absorption est trop importante il peut présenter
un risque pour la santé. L’absorption de quantités trop importantes de nickel peut avoir les
conséquences suivantes :

-Augmentation du risque de développer un cancer des poumons, du larynx et de la prostate

-Nausées, vomissements et vertige aprés une exposition au gaz

-Echec respiratoire

-Echec de naissance

-Asthme et bronchite chronique

-Reéaction allergiques telles que des éruptions cutanées (principalement avec les

bijoux)

-Problémes cardiaques.

= Impacts sur I’environnement

Le nickel est relaché dans I’air par les centrales et incinérateurs de dechets. Ensuite, ilse dépose
sur les sols a la retombe aprés réaction avec I’eau de pluie. I1 faut en général un certain temps pour
¢liminer le nickel de I’air. Le nickel peut aussi finir dans les eaux de surfaces quand il est présent dans
les eaux usées. La part la plus importante du nickel relaché dans I’environnement est adsorbée par les
sédiments et les particules du sol et devient par conséquent immobile. Cependant, dans les sols acides,
le nickel devient plus mobile et il peut rejoindre les eaux souterraines. Il n’y a pas beaucoup
d’informations disponibles sur les effets du nickel sur les organismes autres qu”humains. On sait que
de hautes concentrations en nickel dans des sols sablonneux peuvent endommager les plantes et de
hautes concentrations en nickel dans les eaux de surface peuvent diminuer le taux de croissance des
algues. Les micro-organismes peuvent aussi souffrir d’'une diminution de croissance due a la présence
de nickel mais, en général, aprés un certain temps, il développe une résistance au nickel. Pour les
animaux, le nickel est un aliment essentiel en petite quantité, mais il peut étre dangereux lorsqu’on
dépasse les quantités maximales tolérées. 1l peut provoquer alors différents types de cancer a différents

endroits du corps, et ce principalement chez les animaux vivant pres des raffineries.
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I.4. Procédés de solidification/stabilisation des déchets dangereux
1.4.1. Généralités

Les procédés de stabilisation/solidification sont des procédés intéressants, car, avant déstocker
et/ou d’utiliser un déchet, ils permettent de diminuer grandement ses grandes quantités ainsi que leurs

caracteres polluant toxiques. [35]

1.4.2.Principe
Les procedes de solidification et de stabilisation ont pour but de piéger les polluants afin de
réduire leur mobilité. Les polluants sont soit liés physiquement, soit inclus dans une matrice stabilisée,

soit lies chimiquement [36] [37]

1.4.3.Solidification

Est un procédé qui permet de transformer des déchets liquides, pulvérulents ou pateux, en un
matériau solide massif par le développement d’un réseau de liaisons entre les differentes particules. La
solidification ne modifie pas forcément le potentiel dangereux du déchet mais permet de réduire la
lixiviabilité des contaminants présents dans les déchets en réduisant la surface de contact et la
perméabilité des déchets.[38] [39]

1.4.4. Stabilisation

La stabilisation ou la fixation chimique, est un procédé qui consiste a réduire le potentiel
dangereux et/ou la lixiviabilité¢ des contaminants présents dans une matrice en faisant appel aux
propriétés physico-chimiques d’un réactif. Le réactif permettra de transformer les contaminants en des
composeés de formes plus stables (moins solubles, moins mobiles ou moins toxiques) grace a la
formation de liaisons chimiques entre les contaminants et les constituants de la matrice ou entre les

contaminants et les réactifs employés. [40]

1.4.5. Critéres d’admissibilités des déchets au centre de stockage

Les déchets admissibles sont essentiellement solides, minéraux, avec un potentiel polluant
constitué de métaux lourds peu mobilisables. Ils sont trés peu réactifs, trés peu évolutifs, trés peu
solubles. De plus, ces déchets doivent étre stabilisés a court terme. Un déchet est considéré comme
stabilisé quand sa perméabilité a I’eau et sa fraction lixiviable ont été réduites et quand sa tenue
mécanique a été améliorée de fagcon que ses caractéristiques satisfassent aux critéres d’acceptation des

déchets stabilisés fixés.
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Tableau.6: Critéres d'admission des déchets ultimes [41]

Caractéristique Critére d’acceptation
pH compris entre 4 et 13
Siccité > 35%
Fraction soluble < 10%
DCO < 2 000 mg/kg
Phénols < 100 mg/kg
cr°* < 5 mg/kg
Cr < 50 mg/kg
Pb < 50 mg/kg
Zn < 250 mg/kg
Cd < 25 mg/kg
CN <5 mg/kg
Ni < 50 mg/kg
As < 10 mg/kg
Hg <5 mg/kg

1.4.6. Caractérisation des déchets stabilisés/solidifiés

Il existe deux niveaux de caractérisation. Le premier concerne la vérification de la conformité
du déchet stabilisé¢/solidifi¢ avec les critéres d’admission en centre de stockage. Ils ‘agit d’un controle
réglementaire. Le second concerne une étude approfondie des phénomenes de solidification et surtout
de stabilisation au sein du dechet stabilisé/solidifié. Cette étude, destinée a appréhender le
comportement du déchet stabilise a long terme, doit permettre de définir les performances de la
stabilisation et de fixer ses limites. Elle doit aussi fournir des éléments de réflexion relatifs aux
devenirs possibles des déchets stabilisés/solidifiés, dans la perspective non plus du stockage mais de la

réutilisation, en tant que matériaux de construction par exemple [42] [43]

» Tests réglementaires :
Pour la plupart des déchets, le caractére toxique ou nuisible est lié a la composition chimique.
Le traitement de stabilisation/solidification est destiné a mettre une barriere entre ces éléments
toxiques et l’environnement. Les tests réglementaires visent alors a vérifier 1’efficacité de cette
barriére. Le principal agent susceptible de véhiculer les éléments toxiques du déchet traité vers

I’environnement, autrement dit d’éprouver la barriére, est ’eau. La plupart des tests réglementaires
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consiste donc en la mesure d’une fraction lixiviable dans des conditions arbitraires de contact eau-
déchet stabilise/solidifié [44].

» Etude approfondie
Il s’agit de :

C10etudier les propriétés physiques et mécaniques du déchet traité.

[10déterminer les phénoménes de fixation des polluants.

(100 comprendre les mécanismes de leur relargage.

Selon les objectifs fixés, les tests réalisés sont extrémement divers.

Les mesures de la résistance mécanique, en compression ou en traction, le fluage, le module
d’élasticité, la ductilité, la densité, la tortuosité, la perméabilité et la porosité déterminent les
caractéristiques physiques et mécaniques du déechet traité.

La diffraction des rayons X, la microscopie, optique ou électronique, la spectrométrie
infrarouge, la spectroscopie de photoélectrons permettent d’étudier les phénoménes de fixation des
polluants.

La compréhension des mécanismes de relargage nécessite de combiner la «disponibilité
physique» des polluants a leur «disponibilité chimique». La caractérisation physique du déchet déja
exposée est alors complétée par des tests de lixiviation dans différents contextes physico-chimiques.
Le déchet traité est mis en contact avec des solutions plus ou moins complexes, de pH, de potentiel
d’oxydoréduction, de composition diverse et dans des atmosphéres variables. La mise en contact elle-
méme, simulant I’exposition a un contexte donné, peut faire ’objet de grandes variations. Elle peut
étre permanente, séquentielle, alternée avec d’autres types de contact, elle peut avoir lieu sur le déchet
traité tel quel ou seulement sur une fraction ou encore sur un broyat.

En pratique, cet exercice de caractérisation répété sur de nombreux déchets traités par différents
procédes permet de définir les possibilités et les limites des couples déchet a traiter /matrice liante.
Ainsi a terme, il est possible d’établir des outils d’aide a la décision du traitement a adopter en fonction

des caractéristiques du déchet considéré.[ 41]

1.4.7.0Dbjectif de la stabilisation /solidification
Les procédés de la stabilisation /solidification doivent donc répondre aux objectifs suivants :
-Transformer le déchet en un solide plus facile a transporter et a stocker ;
-Diminuer la surface d’exposition déchet — environnement ;

-Limiter la solubilité des polluants en cas de contact avec un fluide lixiviant.
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Un matériau liant est utilisé pour atteindre les objectifs de stabilisation/solidification.
Cependant le terme de stabilisation est plus souvent retenu par les matrices qui interagissent
chimiquement avec le déchet en immobilisant ses polluants [45] Ces procédés de
stabilisation/solidification visent donc a améliorer les propriétes physico-chimiques des déchets en vue
de faciliter leur stockage. [41] [46]

1.4.8.Efficacité/Performances

L’efficacité de la solidification/stabilisation in situ est d’une maniére moins importante que
celle réalisée en site. Les concentrations dans les lixiviats aprés traitement peuvent étre diminuées de
95 %. [47]

1.4.9.Procéde de stabilisation /solidification

Quel que soit le procédé mis en ceuvre pour inerte un déchet, il est trés souvent intéressant,
d’effectuer un prétraitement qui a pour but, d'une part de faciliter la manipulation lorsque le traitement
ne se fait pas sur site, d'autre part de réduire la quantité d'agent solidifiant nécessaire. Ainsi dans
certains cas, on peut avoir recours a une déshydratation, procéder a un ajustement du pH ou méme
provoquer des réactions d’oxydoréduction. La déshydratation peut permettre une réduction du volume
d'un dechet de 20 a 40 % [48]. On distingue généralement trois types des procédeés qui sont classés

dans le tableau ci-apres.

Tableau.7: Différents technique de stabilisation et /ou solidification. [49]

Définition Application
Les procédés a haute température reposent sur une fusion du déchet, enprésence
(12004 1500°C) éventuellement d’additifs, etaboutissant a un matériau

vitreux et/oucristallin.

Les procédés a basse température reposent sur le mélange de déchets avec desliant
(1104250°C) thermoplastiques afin d’aboutir a unenrobage des déchets

dans une matriceimperméable.

Les procédés a froid reposent sur le mélange de déchets avec desliants
hydrauliques aux minéraux et aboutir,selon les réactifs

utilisés, a une S/S.
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1.4.10.Avantages de la stabilisation et de la solidification au liants hydrauliques- ciment

La stabilisation/solidification au ciment protége la santé de la population et ’environnement, en
fixant des contaminants dangereux dans la matic¢re traitée. L’efficacité du ciment comme moyen de
stabilisation ou de solidification est démontrée par plus de 50 ans d’utilisation dans des projets de
toutes sortes. Le ciment est un produit générique, qu’on peut facilement se procurer n’importe ou au
pays, en petite ou en grande quantité. La matiére contaminée traitée au moyen des techniques
Stabilisation/Solidification peut étre réutilisée surplace, ce qui permet d’éviter d’avoir a se procurer du
remblai pour la remplacer et a payer son transport, ainsi que de réduire la demande a laquelle doivent
satisfaire les sites d'enfouissement dont la capacité est limitée. L utilisation de ciment peut réduire

I’augmentation de volume comparativement a celle qui découle de ’emploi d’autres réactifs. [50]

I.5.La stabilisation/solidification a base des liants hydrauliques- Ciment
1.5.1. Les liants hydrauliques

Il s’agit de poudres constituées de sels minéraux anhydres instables. En présence d’eau, ils
s’hydratent, forment une pate qui fait prise et qui durcit progressivement. Au sens strict du terme, les
liants hydrauliques sont les ciments et la chaux. Les matériaux pouzzolaniques (cendres volantes,
scories, ciment au laitier ...) sont souvent utilisés en tant qu’additifs a ces liants. Notre intérét dans ce

travail se focalise sur les ciments. [41]

1.5.2. Le ciment

Le ciment est un liant hydraulique, c'est-a-dire une matiere inorganique finement moulue qui,
gachée avec de I’eau, forme une pate qui fait prise et durcie par suite de réactions et processus
d’hydratation. Apres durcissement, le ciment conserve sa résistance et sa stabilit¢ méme sous 1’eau
[51.]. La composition de base des ciments Portland est un mélange de silicates et d’aluminates de
calcium résultant de la combinaison de la chaux (CaO) avec la silice (SiO2), I’alumine (AlO3), et
I’oxyde de fer (Fe203). Cette composition de base du ciment provient du clinker qui est le principal

constituant d’un ciment.

Fabrication du clinker

Dans le clinker, la chaux nécessaire est apportée par des roches calcaires alors que I’alumine, la
silice et ’oxyde de fer sont apportés par des argiles. Il existe quatre voies différentes de fabrication du
clinker a savoir la voie seche, la voie humide, la voie semi-sechent la voie semi-humide (ces deux

derniéres étant des voies intermédiaires) [52]
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La Figure 1.1 montre les étapes des différentes voies de fabrication. Cependant, c’est la voie
séche qui est généralement utilisée de nos jours, car elle est plus économique et permet d’atteindre de

trés grandes capacités de production.

| VOIE |
SECHE SEMI-HUMIDE HUMIDE
| I
Concassage Emottage
Prehomogénéisation Délayage - Criblage
| Broyage N
Homogeneisation S—
Stockage
Farine | Pdte
I
Pressage
Emiettage
Cyclonage Séchage
Cyclonage
Cuisson Farine Pate
Stockage clinker

Figure 1.1: Etapes des différentes voies de fabrication du clinker [52]

Ainsi, de facon générale, pour la production du clinker, calcaires (80%) et argiles (20%)sont
extraits des carrieres, puis concassés et homogénéisés pour donner ce qu’on appelle le «cru». Ce cru
est ensuite porté a une tempeérature de 1450°C pendant environ une heure dans un four rotatif. La
cuisson passe egalement par plusieurs étapes ou se déroulent des réactions chimiques complexes.

On a d’abord un préchauffage a une température inférieure a 700°C ou I’eau libre et combinée
s’évaporent, suivi d’une phase a 1’entrée du four ol la température est entre 700 et900°C. A cette
étape, le carbonate de calcium CaCOs se décompose pour donner CaO et CO: [53] selon I’équation:

CaC03— Ca0 + CO2 1.1

Le mélange est alors acheminé dans la premiere section du four ou la température est entre 900
et 1200°C. La décarbonatation devient compléte et il y a formation de petits cristaux ronds de C,S
selon I’équation :

2Ca0 + Si02 — CaxSi04 ou 2Ca0. Si02 1.2

Dans la deuxiéme section du four, la température est entre 1200 et 1350°C. La matiere

se divise en deux phases ; la phase liquide (Al, Fe, P, S) et la phase solide (Si, Ca) [53].
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La phase liquide joue un role important pour minimiser la distance entre les particules de la
phase solide ce qui accélere la réaction entre ses constituants. Le pourcentage de C>S augmente et une
partie de cette phase réagit avec la chaux libre pour produire le C3S (cristaux hexagonaux) selon
I’équation :

Ca0 + CaySi0s — CaszSiOs ou 3ca0. Si02 Eq. 1-3

Enfin a la sortie du four (la zone de cuisson), la température est entre 1350 et 1450°C.

Le pourcentage de chaux libre est négligeable, celui de C>S diminue et leur taille augmente tandis que
le pourcentage et la taille de C3S augmentent.

A la fin de la cuisson, le mélange est refroidi brusquement de 1450°C & environ 100°C en
quelques minutes (la trempe) dans un refroidisseur afin de figer les espéces minérales qui seraient
instables a la température ambiante. La phase liquide se cristallise pour donner le CsAet le C4AF et on
obtient une matiere sous forme de granules qui constitue le clinker dont les composants sont donnés
dans le Tableau 1.5.

Tableau 1.8: Composition minéralogique du ciment. [53].

Nom Formule Abréviati Proportion
on massique

(%)

Alite (silicate tricalcique) 3Cao0, Si02 C3S 45-65

Bélite (silicate bicalcique) 2Cao0, Si02 C2S 15-25

Aluminate tricalcique 3Ca0, AI203 C3A 0-10

Aluminoferritetétracalcique 4Ca0, AI203, C4AF 0-15

Fe203

1.5.3. Les différents types de ciment

Lorsque le clinker est refroidi, on ajoute du gypse (minéral de formule CaSO4, 2(H20) a un
taux de 3 a 5 % qui permettra de réguler la prise du ciment. Le tout est ensuite broyé en une fine
poudre (grains de 20 microns environ) pour donner le ciment Portland.

Cependant, on peut avant le broyage mélanger le clinker a d’autres matériaux (additions
minérales) pour obtenir des ciments composés. Le taux utilisable de ces matériaux est limité par les
normes ciments [51]. Les additions minérales sont des matériaux minéraux finement divisés utilisés en
substitution partielle ou en ajout au ciment afin d’améliorer certaines de ses propriétés ou pour

conférer des propriétés particulieres au béton [54]
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La norme NF EN 197-1[14] définit deux types d’additions a savoir les additions quasiment
inertes (type 1) : les additions calcaires, les additions siliceuses, les fillers ; et les additions a caractere.
pouzzolanique ou hydraulique latent (type I1): La fumeée de silice, les cendres volantes de houille, le
laitier vitrifié moulu de hauts fourneaux.

Avec ces différentes additions, la norme [51] définit 27 ciments courants regroupés en cing (5)

types
Tableau 1.9: Les différents types de ciment. [55]
Types de ciments Notation Clinker (K) Autresconstituants | Constituants
courants (S,D, P, Q, V, W,T, |secondaires
LetLL)

Ciment Portland CEM I 95-100 - 0-5
Ciment Portland CEM II/A 80-94 620 0-5
composé CEM I1/B 65— 79 21-35 0-5
Ciment de haut CEM HII/A 35 - 64 36 — 65 0-5
fourneau CEM 111/B 20-34 66 — 80 0-5
CEM IlI/C 5-19 81-95 0-5
Ciment CEM IVIA 65 — 89 11-35 0-5
pouzzolanique CEM IV/B 45 — 64 36 — 55 0-5
Ciment composé CEM V/A 40 — 64 36 — 60 0-5
CEM V/B 20-38 62 — 80 0-5
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1.5.4. Hydratation du ciment portland

L'hydratation du ciment commence dés le gachage, c'est-a-dire lorsque le ciment anhydre est
mis en contact avec de I'eau, et s’accompagne d’un dégagement de chaleur. Cette chaleur provient de
la réaction des quatre phases minérales qui composent le ciment, mais essentiellement du CsA.
L’hydratation du ciment présente les mémes étapes que celles des phases seules, mais il existe une
synergie entre les différentes réactions des quatre phases cimentaires. En résumé, dés le contact du
ciment avec 1’eau on observe une dissolution des différentes espéces, les C-S-H et Dettringite se
forment et la vitesse de la réaction d’hydratation diminue. La précipitation de la portlandite provoque
I’accélération de ’hydratation et les hydrates formés sont la portlandite (CH), les silicates de calcium
hydratés (C-S-H) et ettringite(Aft). A 1’épuisement du gypse, Iettringite se dissout et libére des ions
sulfates qui réagissent avec 1’excés de CsA pour former le monosulfoaluminate de calcium (Afm).
D’un point de vue cinétique, le processus d’hydratation s’articule autour de cinq phases:

00 Période de gachage: C’est la dissolution initiale des constituants du ciment. Elle est trés
rapide et exothermique. Le CsS et le C3A des grains de ciment réagissent immédiatement avec 1’eau,
formant de I’ettringite et des C-S-H (métastables).

00 Période dormante: Sa durée est de quelques heures et le dégagement de chaleur est faible.
Aucune évolution de la pate ne semble se produire, mais les réactions chimiques ont pourtant
commencé : des ions passent en solution dans I’eau durant cette phase (ions calcium, silicates,
hydroxydes et sulfates). Le pH de la solution augmente, ce qui ralentit la dissolution des constituants
du ciment. Par conséquent, la formation des C-S-H et d’ettringite se poursuit lentement et la phase
aqueuse devient sursaturée en chaux.

(1 Période de la prise ou d’accélération: Cette période debute lorsque la concentration en ions
Ca+ et OH- de la solution devient critique. Cette sursaturation induit la précipitation de la portlandite
qui consomme ces ions. La chute de la teneur en Cax+ et OH— dans 1’cau de gachage accélére la
dissolution de tous les constituants du ciment. Il s’ensuit alors les mécanismes de dissolution, de
nucléation et de précipitation des différentes phases, permettant la formation des hydrates (ettringite,
portlandite, C-S-H). Cette activité chimique dégage beaucoup de chaleur.

Les hydrates formés commencent a s’enchevétrer et la pate devient de plus en plus solide. La
fin de période de prise est caractérisée par une accélération de I’hydratation.

00 Période de durcissement: Les résistances mécaniques se développent et la porosité se
remplit progressivement des C-S-H. Les grains anhydres se trouvent recouverts d’une couche

d’hydrates qui s’épaissit de plus en plus. Pour que I’hydratation se poursuive, il faut que I’eau diffuse a
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travers les pores de gel de C-S-H. La chaleur dégagée diminue. Le gypse est épuisé, le C3A résiduel
réagit avec Dettringite pour former du monosulfoaluminate de calcium.
00 Période de ralentissement: La diffusion de 1’cau vers I’interface réactionnelle des grains de

ciment devient de plus en plus lente, par conséquent, les réactions d’hydratation sont limitées.

1.5.5.Les différents hydrates formés lors de ’hydratation du ciment

Lorsque le ciment Portland est mélangé avec de 1’eau, il se produit plusieurs réactions
chimiques qui sont plus ou moins rapides. Ces réactions font intervenir les différents constituants du
ciment et aboutissent a la formation de plusieurs hydrates.

Le C3S est la phase la plus importante du ciment. La chaleur dégagée par cette phase est l'une
des plus élevées. La majeure partie de son hydratation se passe dans les 28 premiers jours et sa
réaction complete peut prendre jusqu'a une année [56] L’hydratation du C3S se produit suivant la
réaction principale suivante :

Dissolution du CsS, précipitation des C-S-H et précipitation de la portlandite
C3S + (y+3—x) H.0 — CxSHy + (3 — x) CH Eq. |-4

L’hydratation du C3S est responsable des performances mécaniques des pates de ciment aux
échéances courtes et moyennes.

Le C.S a une vitesse d'hydratation beaucoup plus faible que celle du CsS. 1l participe
Sur tout au développement des résistances apres 28 jours et dégage une tres faible chaleur.

Les produits d'hydratation du C,S sont également le silicate de calcium hydraté (C-S-H) et
I'nydroxyde de calcium ou portlandite (CH).

C2S + (y’ +2—x") H20 — Cx’SHy’ + (2 —x°) CH Eq. I-5

Selon des calculs de steechiométrie, I’hydratation de C3S produirait 61% de gel de C-SH et 39%
de CH alors que I’hydratation de C»S produirait 82% de gel de C-S-H et seulement18% de CH. Ainsi
le C2S produit plus de C-S-H, mais sa réaction étant plus lente que celle du CsS, il agit principalement
sur les résistances a long terme.

L’hydratation des aluminates est considérablement influencée par la présence du gypse (CaSOs
2H20). La réaction du C3A avec I’eau est trés violente et exothermique en I’absence de gypse et mene
au raidissement immédiat de la pate, connu sous le nom de prise éclair. En présence du gypse, les C3A
réagissent d’abord pour former le trisulfoaluminate hydraté (Ettringite:CsA. 3CaSOs. 32H20).
L’ettringite réagit par la suite avec le C3A excédentaire pour former du monosulfoaluminate (CsA.
CaS04.12H,0 ) de calcium hydraté.

C3A +3(CaS0s, 2H20) + 26H20 — C34, 3CaS04, 32H,0 Eq. 1-6
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2C3A + C3A, 3CaS04, 32H,0 + 4H,0 — 3(C3A, CaS04, 12H,0) Eq. 1-7

Le CsA a une influence sur la prise initiale de la pate, mais passée cette étape, il influence peu
le comportement de la pate sauf en cas d’attaque par les sulfates. Il contribue peu a la résistance de la
pate.

L’hydratation du C4sAF est similaire a celle du C3A, mais la réaction est beaucoup plus lente.
Tout comme dans le C3A, le C4AF produit une forme élevée de sulfoaluminate de calcium qui réagit
avec I’excés de C4AF pour donner une basse forme de sulfoaluminate. Ces sulfoaluminates occupent
environ 15-20% du volume de solide dans la pate. [55]

Tableau 1.10: Principaux hydrates formés lors de I'hydratation du ciment. [55]

Hydrates Formule chimique Notation
Portlandite Ca(OH) CH
Silicate de calcium hydraté (Ca0)xSiOx(H0)y C-S-H
Trisulfoaluminate de calcium [CasAl(OH)g]2, 3S0s, C3sA(CS)sHs;
hydraté ou ettringite 26H,0
Monosulfoaluminate de [Ca,Al(OH)g]2, SO4, CsA(CS)H12
calcium hydraté 6H-0
Aluminate bicalcique hydraté (Ca0)2Al,03(H20)s C,AHg
Hydrogrenat (Ca0);Al:03(H20)s CsAHs
Aluminate tétracalcique (Ca0)sAl,03(H20)13 CsAH13
hydraté

1.5.6.Caractéristiques de la matrice de cimente hydrate

La pate de ciment, mélange de ciment et d’eau initialement fluide, se structure au cours de
I’hydratation pour devenir une pierre artificielle. La multiplication et la croissance des hydrates
permettent de constituer un réseau solide poreux et résistant mécaniquement. La phase de structuration
physique et chimique peut s’accompagner de la rétention d’¢léments exogeénes apportés au cours du
gachage.

Par la suite, la pate de ciment durcie est désignée par 1’expression matrice ciment. [57].

L’hydratation des constituants du ciment conduit a la formation de différents hydrates selon de

nombreux mécanismes aux cinétiques diverses, comme nous 1’avons vu précédemment. Ces hydrates
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de structures cristallines multiples et complexes s’enchevétrent et se soudent dans la matrice ciment. Il

résulte de cet assemblage des « vides » de deux types :

= les micropores, de diamétres inférieurs a 10 nanometres, correspondant a la porosité interne des
hydrates ;

= les capillaires, de 50 a 500 nanomeétres de diametres, qui sont les espaces inter granulaires de la
pate de ciment fraiche, remplis au fur et a mesure de la croissance des hydrates.

Plusieurs modéles sont proposés pour illustrer la résistance mécanique induite par la cohésion
des particules, parmi lesquels ’enchevétrement des cristaux, les ponts cristallins, les forces de van der
Waals et les liaisons par pont hydrogene.

Les caractéristiques physiques de la matrice ciment, tant sa résistance mécanique que sa
structure poreuse, dépendent essentiellement du taux d’hydratation des constituants du ciment. Ce taux
est conditionné par le rapport massique eau/ciment (E/C). La modification de E/C entraine des
variations de nombreux phénoménes parmi lesquels la distance initiale entre les grains de ciment, la
probabilité d’établissement de ponts d’hydrates entre les grains, le volume des capillaires, la densité
des hydrates formés, la résistance a la compression en fin de prise. On donne couramment
0,35<E/C<0,80 ;au dessous de 0,35, I’hydratation est incompléte et la matrice contient du ciment

anhydre, et au dessus de 0,80, I’eau en exces reste dans les capillaires. [41]
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Chapitre 11

Chapitre Il
TEST DE CARACTERISATION DES MATERIEUX

I1.1. Introduction

Dans ce chapitre, nous exposons les tests expérimentaux qu’on a besoin pour élaborer les
paramétres physico-chimiques nécessaires pour étudier le phénoméne de lixiviation.

Différentes analyses ont été réalisées, a savoir détermination du comportement thermique a
I’aide d’Analyse Thermogravimétrique (ATG/ATD), analyse morphologique au Microscopie
Electronique a Balayage (MEB), analyse par Diffraction aux Rayons X (DRX) et analyse de son

comportement & la lixiviation par le test TCLP.

11.2.Formulation des matériaux

11.2.1. Le choix des polluants

D’apres les études effectué¢es m’a permis de choisir quelques éléments chimiques a étudier qui
sont représentatifs dans chaque déchet industriel. Comme il y a des difficultés d’avoir un déchet réel,
j’ai opté a étudier tous ces parametres a partir d’un déchet pur tels que le plomb, chrome, nickel, zinc

et le cuivre.

11.2.2.Les constituants de base depates

Pour I’étude des tests de lixiviation des déchets s/s, nous ramene a préparer des pates on utilise les

produits suivants :

* Le ciment portland artificiel : CPA
* Le déchet réel
* L’eau déminéralisée
» Les ¢éléments suivis pendant 1’étude expérimentale sont : » Anions : Cl- Cations : Na+,
K+, Ni2+, Cu2+, Pb2+, Cr3+, Cr6+ [J Un matériau de référence E(T) a été réalisé ;
Pour comparer le relargage des éléments en trace.

« Un matériau de référence E(T) a été réalisé

11.2.3.Formulation des pates
La pate de ciment correspond a I’ensemble ciment, additions, eau efficace, air et adjuvants. La
pate présente a I'intérieur du béton, joue a la fois le role de liant et de remplissage. Elle contribue a

I’écoulement suivant un processus rhéologique 1ié essentiellement a sa viscosité. Celle-ci peut étre
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présentée schématiquement comme une suspension de particules colloidales suspendues dans un
liquide newtonien qui est I’eau. Les forces colloidales et la force de la pesanteur régissent alors

compléetement ses propriétés macroscopiques[58].

Tableau I1.1:Formulation des matériaux a étudie

FORMULATION DES PATES

Nom de I'échantillon (g) | E(T) | E (0.1) | E (0.2) | E (0.3) | E (0.45)
Ciment CPA (g) 450 | 450 450 450 450
Eau distille (g) 225 | 225 225 225 225
Déchet (g) 0 45 90 135 202.5
Rapport déchet/ciment | 0 0.1 0.2 0.3 0.45
Rapport eau/ciment 05 |05 0.5 0.5 0.5

11.3. Mise en ceuvre de la solidification

11.3.1 Préparation des échantillons
Le ratio eau/ciment (E/C) de ces mélanges est trés important, méme s’il ne peut pas toujours
étre optimisé lors de la mise en ceuvre du procédé de solidification. Il conditionne la qualité de la pate
et la porosité ouverte du matériau (volume des pores, taille et geométrie des pores, distribution
poreuse) ainsi que le taux d’hydratation a 7et a 28 jours. Un ratio de 0.5 permet de favoriser la
diffusion ; ce qui permet d’obtenir une capacité constante sans avoir besoin d’utiliser une « table a
chocs » ou une « table vibrante ». Un probleme important qui put survenir lors de la préparation des
échantillons est la carbonatation de leurs surfaces : le dioxyde de carbone atmosphérique peut
rapidement donner naissance a une fine couche de calcite (CaCO3) de surface qui peut obstruer la
porosité superficielle et avoir des conséquences importantes sur la vitesse de lixiviation. Ce qu’il nous
amene a adapter un mode de préparation des échantillons qui les protégent au maximum de ’air. Le
meilleur moyen d’éviter cette carbonatation de surface serait le moulage des échantillons dans des
moules rectangulaires en acier de dimension (4*4*16 cm3) et I’enrober avec le papier para film, apres
le démoulage on les enveloppe a nouveau avec le para film et on les garde & I’abri de I’air.
Chaque matériau est préparé dans un malaxeur par Gachet. Le ciment et le déchet sont
mélangés en premier a vitesse moyenne afin d’obtenir un mélange homogene. Il est alors nécessaire de

stopper ’agitation pour racier le fond de récipient a ’aide d’une spatule afin que I’hydratation se
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produise de facon homogeéne. Aprés le malaxage, la pate de ciment est versée dans son moule. Les
moules obtenus ont été stocké a labri de I’air a température ambiante (20+ 3 °C) pendant 28 jours et on

a fait des tests a 7 et 28 jours.

I1.4. Essais mécaniques

L’ingénieur mécanicien a besoin de connaitre le comportement mécanique des matériaux utilisés
pour fabriquer diverses structures. Ce sont les essais mécaniques qui peuvent lui fournir ces données
nécessaires. Elles sont tout d’abord indispensables pour la mise au point des procédés de mise en forme. Les
essais mécaniques sont des expériences dont le but est de caractériser les lois de comportement des
matériaux (mécanique des milieux continus). La loi de comportement établit une relation entre les
contraintes (pression=force/surface) et les déformations (allongement unitaire adimensionnel). 1l ne faut pas

confondre une déformation avec un déplacement ou une dilatation [59].

11.4.1. Mesure des resistances a la compression et a la flexion (EN 196-1)
11.4.1.1. Objectif de I’essai
I1 s’agit de définir les qualités de résistance ; c’est-a-dire de déterminer la contrainte de rupture

a la traction par flexion et la contrainte de rupture a la compression des mortiers.

11.4.1.2 Définition de I’essai
L’essai de rupture par flexion est effectué sur une éprouvette prismatique de 4x4x16 cm3 en
pates placé sur deux rouleaux distants de 100 mm A partir des deux morceaux obtenus par rupture de
I’éprouvette de flexion, ont effectué 1’essai de rupture par compression, en plagant chaque demi-prisme

entre deux plagues carrées de 40x40mm qui seront déposées

11.4.1.3 Principe de I’essai
L’essai consiste a étudier les résistances a la traction par flexion et a la compression

d’éprouvettes de la pate.

11.4.1.4 Equipement nécessaire
. Malaxeur normaliseé.
. Des moules normalisés, permettant de réaliser trois (03) éprouvettes prismatiques de section

carrée 4x4 cm et de longueur 16 cm (ces éprouvettes sont appelées éprouvettes 4x4x16.
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. Une machine d’essais de résistance a la flexion, permettant d’appliquer des charges jusqu’a 10
K

. N, avec une vitesse de mise en charge de (50£ 10) N/s.

. Une machine d’essai a la compression, permettant d’appliquer les charges jusqu’a 150 KN avec

une vitesse de mise en charge de (2400 + 200) N/s. Cette machine est équipée d’un dispositif de

compression.

11.4.1.5. Malaxage des mortiers

Ces mortiers sont malaxés pendant 4 minutes conformément aux prescriptions de la norme :

On introduit 1’eau en premier dans la cuve du malaxeur, y on verse ensuite le ciment, aussitdt apres, on
met le malaxeur a vitesse lente.
Aprés 30 s de malaxage, on introduit régulierement le sable, le déchet et les fibres pendant les 30 s qui
suivent. On met alors le malaxeur a sa vitesse rapide et on continue le malaxage pendant 30s
supplémentaires.
On arréte le malaxeur pendant 1min 30s. Pendant les 15 premiéres secondes, on enléve au moyen
d’une raclette tous le mortier adhére aux parois et au fond du récipient en le repoussant vers le de
celui-ci.

On reprend ensuite le malaxage a grande vitesse pendant 60s

Figure 11.1: Malaxeur a mortiers utilisé pour la fabrication des monolithes

11.4.1.6.Moulage des éprouvettes
Avec le mortier préparé pour chaque série d’éprouvette, on remplit le moule 4x4x16 cm3.Le moule

utilisé dans la préparation des monolithes est présenté sur figure 11.02.
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Figure 11.2: Le moule utilisé dans la préparation des monolithes

11.4.1.7 Démoulage des éprouvettes prismatiques
Le démoulage est exécuté entre 20 et 24 heures aprés la mise en moule. Le démoulage doit étre

effectué avec précaution.

11.4.1.8. Essai de rupture par flexion

L’essai de rupture par flexion est effectué sur une éprouvette prismatique de (4*4*16 cm3) en
mortier placé sur deux roulant distant de 100 mm En veillant a ce que I’axe longitudinal de
I’éprouvette soit dans le plan de flexion de I’appareil. On actionne la machine qui va appliquer une
charge progressive et continue et sans chocs a vitesse constante sur I’éprouvette jusqu’au moment de
rupture. Ensuite, on récolte les résultats de la charge de rupture Ff et de la contrainte Rf
correspondantes qui sont données directement par la machine d’essai. Cette contrainte est appelée

résistance a la traction par flexion et si Ff est exprimée en Newton, Rf est exprimée en MPA.

g >£ B
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Figure 11.3:; La rupture des éprouvettes
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11.4.1.9 Essai de rupture par compression
L’essai consiste a placer I’extrémité du demi-prisme, de chaque éprouvette obtenu aprés
rupture par flexion, dans la machine d’essai a la compression entre deux plaques d’acier. Elle est

disposée de telle sorte que la section comprimee soit de (4*4 cm2). A I’aide de la machine on presse le

31



Chapitre 11

demi éprouvette a vitesse constante, en lui appliquant une charge progressive jusqu’a rupture de
I’éprouvette. On lit sur la machine la charge de rupture FC et la contrainte de rupture Rc. Cette
contrainte est appelée résistance a la compression et si FC est exprimée en Newton, Rc est exprimée en
MPa.

Figure 11.4: Appareil de compresser les matériaux.

11.4.1.10. Préparation des matrices monolithiques et des fractions granulaires
Aprés une période de (28 jours), les échantillons sont préparés en vue de la réalisation du test
de lixiviation sur des blocs monolithiques (4x4x4) cm3 et des tests de caractérisation physico-

chimique de mateériau sur granulats (<100 pm).

11.4.1.10.1. Préparation des monolithes
Les cubes monolithiques sont obtenus par trongonnage a sec des blocs de 4x4x16cm3de
maniére a obtenir des cubes 4x4x4cma3.

11.4.1.10.2Préparation de la poudre a analyser
Echantillonnage : Avant de procéder a une analyse quelconque d’un échantillon solide, celui —ci subi

un traitement mécanique qu’est la phase la plus délicate pourobtenir un échantillon représentatif. Pour

atteindre cet objectif, nous appliquons les différents procédés mécaniques suivants :
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Concassage :Cette opération sert a réduire les dimensions des blocs de matiére premiére a une

granularité¢ de 1’ordre de quelques millimétres. Pour cela, nous avons utilisés le concasseur a machoire

de typeFRITSCH (01.302), (Tableau IV.1 et Figure 11.5)

Tableau I1.2: caractéristiques du concasseur a machoire.

Série 1097
Voltage 220V
Fréquence 50/60 Hz
Puissance 75KW
Intensité 7,3A

Figure 11.5: concasseur & machoire.

» Homogénéisation : est une opeération indispensable pour avoir un bon mélange et une meilleure
représentativité de I’échantillon. Dans notre cas, cette opération vient juste aprés leconcassage. Donc,
Le matériau concassé subi une homogénéisation afin d’avoir une distribution minéralogique homogene

des ¢léments composants I’échantillon.

» quartage :Le quartage est une opération indispensable pour une meilleure représentativité de
I’échantillon. Avant cette opération, il est nécessaire de procéder a une homogénéisation du minerai,
par transformation petit a petit en une galette circulaire, puis on la partage en quatre quarts égaux,
dont on préleve deux quarts opposés. Les deux autres quarts seront ainsi gardés comme témoins. La

méme procédure est suivie jusqu’au quartage finale.
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L’échantillonnage obéit a une loi bien définie qui est la loi de RICHARDS :

Qi>K.d2 (1)

m< Qi/ K. d2 (2)

m=2n=>n=1In(m)/In (2) (3)

Qi : masse de I’échantillon vérifiant la loi de Richards en (kg) ;

D : diametre du plus gros grain qui est égale a 4 mm ;

K : coefficient de répartition de la minéralisation qui est égale a 0,1 ;

n : le nombre de quartages.

m : masse apres le quartage qui est égale a 3 kg ;

La représentativité de I’échantillon est déterminée par la loi de RICHARDS :
Qi=petKd2=p’.

Qi>Kd2 =>p>p’laloi de RICHARDS est vérifiée donc 1’échantillon est représentatif.
La figure jointe en annexe représente le traitement de ’échantillon d’une masse initiale 3000

g et de diametre de 4 mm de phosphate noir de Kef Es Sennoun, de la mine de Djebel Onk.

Echantillon global homogénéisé et divisé Elimmation de deux quartiers opposes
en quatre quartiers équivalents

e
/
F 4
/ I
[ o ‘
X / ’
il 4
| o~ s
.
4 &
Elhmination de deux quartiers opposés Homogénéisé des quartiers restants et nouvelles
selon la diagonale perpendiculawe a division en quatre quartiers équivalents

Ia précédente

Figure 11.6: Schéma de quartage
» Broyage :On effectue un broyage dont le but de réduire lesdiamétres des grains de la

matiere premicre afin de favoriser la représentativité lors de I’analyse chimique. Il a été

réalisé par un broyeur amortie
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Figure I1.7:Mortier

» Tamisage : Le tamisage permet de séparer les matériaux en fractions granulaires
définies par la cote de la maille carrée du tamis. En pratique, la ddétermination de la
distribution granulométrique se fait par classement dimensionnel & travers une série de
tamis AFNOR, d’ouvertures de mailles décroissantes. Notre tamisage est réalisé a laide
de tamis de (100um) et

une tamiseuse qui est représenté dans la figure 11-8. [60]

Figure 11.8: tamiseuse électrique

11.4.2. Mesure des temps de début et de fin de prise
11.4.2.1. Objectif de I’essai

Cet essai consiste a déterminer le temps de début de prise et temps de fin de prise. On note le
temps du début de I’essai, (mais cette fois on utilise ’aiguille de Vicat a la place de la sonde), on note

une distance de 3 et 5 mm et le début temps de prise (EN 196-3) [61].
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Phase plastique Prise Durcissement
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Figure 11.9: Phase d’évolution du ciment.

- h

Figurell.10: Malaxeur du mortier de ciment Figurell.11: Appareil deVicat

» Principe
La méthode de détermination du temps de début et de fin de prise « Vicat » a été utilisée pour
caractériser ’influence de I’ajout des RFB sur I’hydratation des mortiers modifi¢s. L’essai consiste a

suivre I’évolution de la consistance d’une pate normalisée en fonction du temps.

» Equipement nécessaire :

+ Salle climatisée : I’essai doit se deroule dans une salle, dont la température est de 20°C +
1°C et dont I’humidité relative est supérieure a 90%. A défaut d’une telle humidité
relative, 1’échantillon testé pourra, entre deux mesures, étre entreposé dans 1’eau
maintenue a 20°C+ 1°C.

* Malaxeur normalisé : avec une cuve de 5 litres de contenance et d’une pale de malaxage

pouvant tourner a 2 vitesses (dites lente 140Tr/min et rapide 285 Tr/min).
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» Appareil de Vicat (I’appareil est composé d’un moule tronconique de 40 mm de hauteur
et d’une tige coulissante équipée a son extrémité dans 1’aiguille de 1.13 mm de diamétre.
+ Balance précise 4 0.1 g prés.
« Chronomeétre précise a 0.1 s pré
» Mode opératoire
L’appareil utilisé est ’appareil de Vicat équipé d’une aiguille de 1.13 mm de diametre et un
moule tronconique (h=40 mm, di1= 70 mm et d>= 80 mm). Quand sous I’effet d’une charge de 300 g
I’aiguille s’arréte a une distance d= 4mm = Imm du fond du moule, on consideére que la prise du
matériau a commence, et cet instant est appelé le « début de prise ». Le temps de « fin de prise » est
atteint lorsque ’aiguille ne s’enfonce plus que de 0.5 mm. Trois essais simultanés a 1’aiguille Vicat ont

été réalisés sur chaque matériau S/S.

1. 5. Méthodes physiques d’analyses

11.5.1. Analyse par diffraction des rayonnements X (DRX)

La diffraction des rayons X permet d’identifier des phases cristallisées ainsi que de caractériser
I’arrangement des réseaux cristallins. Seule D’interprétation qualitative est utilisée ; on ne peut

identifier que les phases cristallisées majoritaires. [62]

» Principe et mode operatoire

La méthode générale consiste a bombarder le matériau par un faisceau de rayons X
monochromatique (0,1 A°<<10A°) de longueur d'onde 1,54051 A°, produit par une anticathode de
cuivre, a mesurer I'angle par rapport au rayonnement incident des rayons X diffractées et I'intensité des
rayonnements X diffractés au moyen d'un compteur a scintillation. Celui-ci tourne autour du méme axe
que I'échantillon mais a une vitesse double de celle de I'échantillon. Pour un angle d’incidence O,
I'angle mesure par le déplacement du compteur sera donc de 26.

Le traitement des diffractogrammes ou spectres s'effectue a l'aide d'un logiciel basé sur les fiches
d’une base de données faisant correspondre les distances inter réticulaires d aux angles 20 enregistrés.
La position des pics de diffraction permet ’identification des structures ou phases cristallines présentes
et donc la détermination de la composition cristallographique de I'échantillon analyse.

L'un des principaux intéréts de cette méthode est la mesure précise d'intensité et la possibilité
d'effectuer des estimations semi quantitatives, en considérant que lintensité d'une raie est
proportionnelle a la quantité de la substance correspondant dans I'échantillon. Cependant, les
substances mal cristallisées ou amorphes ne pourront pas étre observées par cette technique
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Les analyses par DRX sont effectués dans le laboratoire de LTMGP de I'université A/Mira de

Bejaia a I’aide d’un diffractométre a poudre.

Rayons

‘t\\ﬁk incidents
7N /

Fentes s - /
N\ ajustables reflechis|

Figure 11.12:Schéma d'un spectrometre de diffraction des rayons X pour les échantillons poudre.

11.5.2 Analyse thermogravimétrique (ATG)

L’analyse thermogravimétrique (ATG) est une technique d’identification chimique basée sur
I’analyse thermique. L’ATG fait la mesure d’une propriété physique (masse) d’un échantillon en

fonction du changement de la température a une vitesse dans un environnement contrélé[63].

» principe

L’analyse thermogravimétrique (ATG) a pour objectif la caractérisation des matériaux par mesure
directe de leur masse en fonction de la température qui peut aller de 20 a 1000°C en présence de gaz
inerte (Azote).

L’échantillon a analyser est placé sur la nacelle d’une balance de précision. Cette nacelle est
ensuite introduite dans un four permettant de soumettre 1’échantillon a des cycles de températures tout
en mesurant en continu I’évolution de sa masse. L’étude thermique ¢été réalisée sur un appareil
SETARAM TG-DTA 92, sous un flux d’azote dans un intervalle de température compris entre 20 et
1000°C, avec une vitesse de montée 20°C/min.

L’appareillage est constitué principalement d’une thermobalance, connecté par un circuit
¢lectrique a une unité d’acquisition de données assistée par ordinateur, qui permet d’enregistrer et de

tracer des thermogrammes d’un échantillon solide préalablement broyé sous forme de poudre fine. Ces
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courbes représentatives Poids / Température, sont sous 1’aspect de plusieurs paliers (ou le poids est
constant malgré la variation de la température). Chacun d’eux correspond a une perte en poids due a
I’évaporation d’éléments plus ou moins volatils, tels que 1’eau d’hydratation (a 100°C), I'eau de
constitution (a partir de 200°C), les matiéres organiques (200°C — 500°C) et a des changements de
structures tel que la décarbonatation et de phases. La perte en poids Am, est donnée par la relation
suivante : Am (mg) =m0 - m mO : poids en mg de 1’échantillon avant I’analyse. m : poids en mg de

I’échantillon aprés I’analyse[64].

Figure 11.13: Thermobalance SETARAM.

1.5.3. Microscopie Electronique a Balayage (MEB)
La microscopie électronique a balayage (MEB) (Scanning Electron Microscopie ; SEM), est une
technique de microscopie basée sur le principe des interactions électrons matiére. Le principe du
balayage consiste a explorer par lignes successives et point par point, la surface de I’échantillon a
analyser qui, en réponse, réémet certaines particules. Différents détecteurs permettent d’analyser ces
particules et de reconstruire une image de la surface de I’échantillon.

Le MEB permet d’obtenir une image réfléchie (agrandi jusqu’a 100 000 fois ou plus) de
I’échantillon, mettant en évidence des détails, comme I’effet profondeur, impossible a déceler

autrement et de dimensions excessivement réduites [65].

11.5.4. Spectroscopie infrarouge transformée de Fourier (IRTF) :
L’analyse des matériaux par IRTF peut nous permettre d’accéder a des informations concernant
les phases amorphes (figure 11.14). La spectrométrie infrarouge a transformer de fourrier est une

méthode d’analyse non destructive pour I’échantillon, elle est basée sur 1’absorption d’un rayonnement
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infrarouge par le matériau analysé. Elle permet via la détection des vibrations caractéristiques des

liaisons chimiques, d’effectuer I’analyse des fonctions chimiques présentes dans le matériau. [23]

» Principe

Dans les conditions normales de température et de pression (CNTP), les atomes et les
groupements fonctionnels constituant la matiere, sont animeés de mouvement vibratoire. Si ces
constituants sont exposés a un rayonnement électromagnétique dont la fréquence de vibrations proche
de celle de 'une ou l'autre de leurs fréquences de vibrations propres, ils entrent en résonance,
empruntant pour ce faire, de 1’énergie dans le faisceau incident. Il y a alors absorption d’énergie.

Sous Deffet d’un rayonnement ¢électromagnétique infrarouge, les liaisons moléculaires
absorbent une partie de cette énergie et vibrent selon des mouvements de différents types (vibration

d’¢longation ou de déformation).[66]

Liaser }
miroir fixe s

" ‘ 4 b> | :
miroir oscillamnt

-lame séparatnce

dé&tecteur
pour le lasex

echantillon

détecteur - _

SOour«ce

Figure 11.14 : Schéma du principe de la spectroscopie IR.

Le spectre IR conduit a ’obtention d’un spectre pour chaque longueur d’onde, le rapport des intensités
transmittance (T) qui est exprimée en pourcentage (%) sur les spectres que nous avons obtenus.
Deméme les longueurs d’ondes ont exprimées sous forme de nombre d’onde v (cm-1) sachant que v =
1/A (pour moyen IR : 400-4000cm1-). [67] :
Le domaine infrarouge, dans lequel se trouvent les énergies de vibration des liaisons moléculaires, est

divisé en trois zones :

. Proche infrarouge : L = 0.8 a2.5 um (ou v = 4000 a12500cm]-).

. Moyen infrarouge : A = 2.5 a25 pm (ou v =400 a4000cml-).

. Lointain infrarouge : A = 25 al000 um (ou v = 4000 a12500cm]1-). Les analyses par

spectroscopie infrarouge(IR) sont effectuées dans le laboratoire de Chimie industrielle de
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I’universit¢ A/Mira de Bejaia a 1’aide d’un spectrophotometre IR de typeAffinity-
1SHIMADZU, représenté dans la figure 11.12.

Figure 11.15 : Image de I’appareil du spectrophotométre IR.

11.6.Méthodesd’analyse des solutions aqueuses utilisées
11.6.1. Analyse par spectrophotométrie UV Visible

La spectroscopie d’absorption dans ’'UV et le visible est une méthode trés commune dans les
laboratoires. Elle est basée sur la propriété des molécules d’absorber des radiations lumineuses de

longueur d’onde déterminée.

Principe
Le principe de l'appareillage est basé schématiquement sur un ensemble formé par une source

lumineuse, un systeme optique dispersif et un détecteur. Cet ensemble nous permet d'obtenir un spectre
UV Visible sous forme de courbe d'absorbance A en fonction de la longueur d’ondeA, et de réaliser un
dosage en faisant varier I'absorbance en fonction de la concentration. La limite peut atteindre parfois
une valeur en concentration estimée a quelque ppm seulement. L’intensité de cette absorption est en
fonction de la concentration de I'espéce absorbée, elle est exprimeée par la loi de Beer-Lambert : [68].
I.C /Il log 0 € == Avec :

A : Absorbance ;
lo : Intensité initiale ;

| : Intensité transmise ;

¢ : Coefficient d'extinction ou d'absorptivité des particules dissoutes ;
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L : épaisseur de la cellule de mesure ;

C : Concentration de la solution en particules considérées ;

La diminution de lintensité lumineuse d'une radiation monochromatique est  proportionnelle au
nombre de particules qui absorbent la lumiere.

. Validité de la loi de Beer-Lambert

> La lumiere utilisée doit étre monochromatique.

> Domaine de concentration doit étre faible (<10-3M).

> La solution ne doit pas étre hétérogéne ou fluorescente. Cette analyse dépend de la construction
d'une courbe d'étalonnage qui doit étre linéaire dans le domaine des concentrations choisies, a partir
des solutions de concentrations connues des composés a doser. Cette courbe est une droite d'équation
A=aC+b, qui permet de déduire la concentration de la solution inconnue

I1.7.Test de Lixiviation
11.7.1. Test de lixiviation TCLP (ToxicityCharacteristicLeachingProcedure)
11.7.1.1.Tests de lixiviations
> Principe

Le principe des tests de lixiviation est de déterminer les phénomenes de fixation des
contaminants et de comprendre les mécanismes de relargage. Le principal agent susceptible de
véhiculer les éléments toxiques vers I’environnement est ’eau. Sont des tests caractéristiques du
comportement a lixiviation de déchet. Ces tests sont effectués un déchet sous forme d’une boue. Le
test TCLP vise a caractériser le comportement du déchet en cours du temps, nous mettons en contact le

déchet avec solution de lixiviation de volume fixe.

11.7.1.2. Détermination de la solution de lixiviation pour I'échantillon solide

Nos échantillons (déchet et matériaux stabilisés) contenant seulement une phase solide a 100
%, visuellement doivent étre lixiviés aprés broyage a 9,5 mm La détermination de la solution de
lixiviation pour [I'échantillon solide (pré-test) dans le but d’évaluer la mobilité des espéces
inorganiques seulement est effectuée comme suite : 5 g d'échantillon (déchet broyé a moins de 5 mm),
non séchés sont pesés et mis dans un bécher contenant 96,5 ml d'eau et qu’on couvre avec un verre de
montre. On agite vigoureusement avec un barreau aimanté pendant 5 minutes. 3,5 ml de la solution
d'acide chlorhydrique 1 N sont ajoutés ensuite et mélangés Iégerement. Le mélange est chauffé avec
agitation a 50 °C £ 5 °C pendant 10 minutes. Aprés 1 heure de refroidissement et homogénéisation de

la solution obtenue, on mesure pH tout en agitant légérement.
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11-7.1.3. Préparation de I’échantillon pour la lixiviation

> Les échantillons solides sont lixiviés avec la solution de lixiviation appropriée dans un rapport
solide-tampon de 1 : 20.

Note : L’échantillon ne doit pas étre séché. Si I’échantillon ne contient qu’une seule phase solide, il

est considéré comme 100 % solide.

> Dans une bouteille de 1 litre en verre ou en plastique, peser 20 g d'échantillon solide
préalablement broyé, si nécessaire, a 9,5 mm et ajouter 400 ml de la solution de lixiviation
appropriée (solution N°1 ou N°2).

Note : Si I'échantillon ne semble pas homogeéne, utiliser un poids d'échantillon et de tampon plus

grand, par exemple 40 g de solide et 800 ml de tampon.

> Boucher la bouteille et placer sur I'appareil de lixiviation pendant 18 heures + 2 heures avec

une vitesse de rotation de 30 + 2 tours/minute.

Apreés la lixiviation, laisser décanter le solide pour faciliter la filtration.

Filtrer sur un filtre ayant une porosité de 0,45 pm.

Mesurer le pH apreés la lixiviation

YV V V V

. Acidifiée la moitié¢ avec I’acide nitrique concentré a PH

1. 7.2.Test de I’influence du pH (IpH)
Ce test a pour but la détermination de la solubilisation des espéces chimiques en fonction du
pH, ainsi que la capacité du matériau de neutraliser les solutions acides ou basiques auxquelles il est

soumis [69].

> Principe

Le matériau est fragmenté et mis en contact pendant un certain laps de temps avec des solutions
acides ou basiques pour un rapport Liquide/Solide (L/S) fixé. Les paramétres expérimentaux sont
choisis afin d'atteindre un état stationnaire dans les transferts de masse en fin de période de lixiviation

pour des valeurs de pH stabilisées.

11.7.2.1. Titrage préliminaire

Le but de cette étape préliminaire est d’estimer les quantités d’acide (ou de base) a introduire
dans les solutions du pH pour couvrir en fin de test I’échelle de pH souhaitée. * Un titrage acido-
basique s’effectue sur une masse connue (10 g de matiére séche) de matériau broyé a 1 mm de

matériau sec. La totalité du test se fait sous agitation continue dans un récipient fermé. Aprés une
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période de 48 heures, le pH de la solution de lixiviation est mesuré (c’est le « pH naturel » du matériau
a L/S =10). On procéde alors a I’ajout d’un volume déterminé d’acide dans la solution de lixiviation.
La valeur stabilisée du pH est notée et on effectue une nouvelle injection d’acide pour obtenir une
nouvelle valeur de pH.la succession des étapes est arrétée quand on approche la valeur de pH

souhaitée. On obtient aussi des valeurs de pH en fonction de la quantité d’acide ou de base ajoutée.

> Protocole expérimental

Le test consiste en une mise en contact en parallele de divers échantillons d'un matériau avec
des solutions acides ou basiques de concentrations différentes. La solution de lixiviation est I'eau
déminéralisée qui nous permettra d'obtenir le pH naturel du matériau. Les solutions acides sont
préparées avec de l'acide nitrique (HNO3) 1M et les solutions basiques avec de la soude (NaOH) 0.1N.
Une titration acido-basique s'effectue sur une masse de 10 g de matériau broyé et tamiser a 1 mm apres
28 de cure. Initialement, on introduit de I'eau démineralisée dans un rapport L/S=10 (ml/g) de matériau
sec.

La totalité du test se fait sous agitation continue dans un récipient fermé pendant 7 jours. Apres
une période de 48 heures, le pH de la solution de lixiviation est mesuré.

On obtient aussi des valeurs de pH en fonction de la quantité d’acide ou de base ajoutée, les
valeurs du pH a atteindre sont : 2, 4, 6, 7, 8, 10, 12 et 13. Les lixiviats ont alors été filtrés sur une

membrane filtrante en acétate de cellulose de porosité égale a 0.45 pum et analyses.

11.7.3. Test de ’Eau des Pores (EP)

On distingue plusieurs méthodes de caracterisation de l'eau des pores. L'une consiste en
I'extraction de cette eau des pores du matériau et de I'analyser.

> Principe

Le test consiste en une mise en contact de matériau finement broyeé et de volumes décroissants
d'eau déminéralisée. L'analyse physico-chimique des éluats nous permet de déterminer les tendances
d'évolution des parametres du matériau étudié pour des rapports Liquide/Solide décroissants.

» Protocole expérimental

La méthode de caractérisation de I'eau des pores consiste en une mise en contact en parallele de
divers échantillons de matériau (matériau broyé et tamiser a une granulométrie <lmm) avec de l'eau
déminéralisée pour différents rapports L/S. Des échantillons en poudre sont mis en contact avec des
quantités différentes d'eau déminéralisée. Les ratios Liquide/Solide utilisés sont : 1.24, 2, 5, 10, 50,
100 et 200 (ml/g). s
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On maintient le test sous agitation pendant une période de 7 jours, les éluat obtenus sont filtrés.
Les lixiviats ont alors été filtrés sur une membrane filtrante en acétate de cellulose de porosité égale a

0.45 pum etanalysés .

11.7.4. Test de fraction maximale mobilisable (FMM)

La fraction maximale mobilisable est considérée comme la donnée absolue de caractérisation
des matériaux stabilises.

» Principe

Le test consiste en une mise en contact du matériau broy¢ avec de I’eau déminéralisée dans des
rapports L/S croissants. Comme pour le test de I’eau des pores, I’analyse des éluats doit nous permettre
de déterminer des tendances de comportement du matériau pour des ratios L/S plus élevés, et donc
d’extrapoler les résultats a des rapports L/S infinis. Le rapport L/S infini correspond a une situation
dans laquelle I’évolution des parameétres de la solution et le transfert des éléments n’est plus limité par
la saturation de la solution de lixiviation ce qui correspond a un renouvellement permanent de la

solution. On atteint un maximum extractible.

> Protocole expérimental

Le protocole opératoire du test de Fraction Maximale Mobilisable que nous avons utilisé est
semble a celui du test de I’eau des pores. Les échantillons utilisés sont de granulométrie inférieure a 1
mm et le lixiviant est I’eau déminéralisée. Pour différents rapports L/S qui prennent en compte le degré
d’humidité du matériau, on soumet les flacons a une agitation mécanique par retournement pendant 7
jours a température ambiante. Les ratios L/S choisis sont 50,100, et 200 ; la encore on pourra le cas
échéant utiliser les résultats du test IpH a I’eau déminéralisée pour avoir le rapport L/S=10. Aprés
filtration a 0.45um, on mesure les propriétés physico-chimiques des éluats et on acidifie la moitié de la

solution a PH<2 pour effectuer I’analyse des métaux, tandis que 1’autre sert a analyser les anions.
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Tableau I1.3: Présentations des quantités de matériaux nécessaires pour 1’élaboration des tests EP et FMM.

Le ratio L/S La masse du matériau en
(9)
Test Ep 2 94.11
Test Ep 5 47.05
Test EP 10 11.76
Test FMM 50 4.9
Test FMM 100 24
Test FMM 200 1.2

11.7.5. Tests de lixiviation sur monolithe (TLM) :

La dynamique du comportement a la lixiviation des matériaux S/S a été étudiée gréace a un essai
de lixiviation séquentielle sur monolithe. Ces tests de lixiviation effectués sur les blocs monolithiques
sont conformes a la procédure d'évaluation approfondie des procédés de stabilisation/solidification a
base de liants hydrauliques proposee par I'Agence de I'Environnement et de la Maitrise et I'Energie
(ADEME).Ce type d’essai peut étre réalisé sur matériau granulaire en suspension ou sur bloc massif ou
sur materiau granulaire compacté. Les materiaux sont soumis a des renouvellements successifs du
fluide d’extraction sous ou sans agitation pour appréhender le comportement a long terme des polluant.

> Principe

Pour le test TLM, un bloc monolithique de dimensions connues est mis en contact avec une
solution de lixiviation de volume fixe. Le lixiviant est renouvelé a des durées de contact choisies de
manieére a pouvoir déterminer I'intensit¢ et la dynamique de relargage de certains ¢léments par
I’analyse des lixiviats obtenus.

> Protocole expérimental

Les éprouvettes soumises a la lixiviation sont obtenues par trongconnage a sec du matériau non
séché, dépoussiérées a I’air comprimé, mesurées et pesées. Elles sont de taille 4*4*4 cm 3. Le lixiviat
est introduit dans un rapport volume de liquide/surface du bloc (L/S) de 10 cm3 /cm2 suffisant pour
assurer un comportement dynamique, c'est-a-dire que les conditions stationnaires ne sont pas atteintes
avant le renouvellement de la solution. Les éprouvettes sont introduites dans des flacons et posées sur
une grille a 2 cm du fond pour permettre au lixiviant de circuler et donc au transfert de matiére de
s’effectuer par toutes les faces du bloc. Les flacons sont soigneusement fermés pour éviter au
maximum |’admission d’air et I’évaporation des solutions. Le rythme de changement de la solution est
imposé par les temps de contact éprouvettes/solution qui sont successivement 6 heures, 18heures,

24jour, 48 jours, 5 jours ,7 jours. On obtient ainsi 5 solutions dont il faut mesurer les parametres
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physico-chimiques et déterminer la composition. A chaque renouvellement de solution on veille a ce
que le temps passé par les éprouvettes hors du lixiviat soit réduit au maximum. On prévoit également
les étapes suivantes : -la solution de lixiviation récupérée, aprés agitation du flacon et filtrée a 0.45 pum.
le précipité obtenu sur le papier filtre est mis pour sécher le nouveau volume de lixiviant est ajouté, le
récipient ferme et la nouvelle séquence de lixiviation commence. Dans un premier temps, on analyse
les parametres physico-chimiques des éluats : le pH, la conductivité. La solution est ensuite séparée en
deux parties : -la premiére est acidifiée a pH < 2 par I’acide nitrique 65% pour ’analyse des cations.
Les flacons sont gardés a température ambiante a 1’abri de I’air et la lumiere. La seconde est utilisée
pour le dosage des anions et la détermination de la fraction soluble. La fraction soluble représente la
masse des solides dissous dans la solution. Un volume connu de solution lixiviation est séché dans une
étuve a température 103+-2c. Le résidu sec est pesé apres étre refroidi dans un dessiccateur. La

représentation de la fraction soluble est en masse (mg) par volume (L) de lixiviat.
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Chapitre III

Chapitre 111

I11. Introduction

Dans ce chapitre, nous présenterons quelques résultats expérimentaux obtenus dans le cadre des
¢tudes sur I’efficacité des procédés de traitement des déchets ultimes par liants hydrauliques. Une
comparaison des résultats sur la stabilisation/solidification par liants hydrauliques permettent de
dégager les paramétres d'influence majeurs et mineurs sur le relargage des déchets dans les matrices

cimentaires.

I11.1. Difractions des rayons X (DRX)

Les deux figures I11.1.2.présente le spectre de diffraction aux rayons x du déchet, broyé et passé au
tamis de 100 um. On constate que le spectre obtenu présente une série de pics de diffraction, bien
définie. Les résultats suivant ont été obtenue par CHAABANE Loubna illustrés sur la figure 111.2 [71].
et ceux obtenus par BENYOUB Assia BERKOUKI Amel sont représentés par figure 111.1 [70].

2000 4 1:Cup(OH)pCre
| 2:Phy03
1: CaCoO, 1800 + 3:PbCroy
2000 2:AgCl 1 4:CaCO3
i 2 3:Ca,Si0 1600+ 5:PboFen0,
1800 4 =ila,s10, :PhoFes0s5
1 4:Zn0O 6:ZnPbO
] M 1400 - 3
1600 1 :‘,:Phre T:AgoCrOy
1400 - 2 6:Cr,0, £ 1200 8:7n0
1200 9 7:Pb(ASO)OH = 9:ZnCro,
. f 8:PbFeSO,(OH) 2 1000 4 10:AgyCro07
g ] o =
= 1000 1 N 9:(Fe,ND)S, — 11:PbCrO5
Z s r 8004 12:Ni Crp0y)
- - Pl - b .
600 1 6 I 500 | :i:iucﬁ?
400 ’ | J 31 |\ |M\~ 400 4 15;A:§| :
200 u\__,mw@ww ] Yy 16:Pp0y
o] 200 17:AggPbOg
10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 €0 65 70 75 80 20 20 40 50 50 70 20 50
2 théta 2Theta
Figure 111.1.Spectre obtenu par DRX pour Figure 111.2.Spectre DRX du déchet brut [71].

le déchet de I’unité de BCR [70]

Discussion des réesultats

D’apres les résultats obtenus des deux tests DRX pour les déchets on remarque la présence de
métaux lourds (Pb, Zn, Ni,...) au sein des phases minéralogiques identifiées sous forme (Pb,Os,
PbCrO4, Pb2Fe205, Pb,CrOs, PbO2, Ag2PbO-, PbTe, Pb(AsO4)OH).
La présence des métaux lourds identifiés dans le déchet, rend ce dernier nocif et toxique vis-a-vis de
I’environnement et la santé humaine, dans le cas ou les quantités de ces éléments dépassent les normes

exigées par les institutions compétentes.
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111.2.Micrographie (analyse MEB)

Les micrographies obtenues, les spectres EDX et la quantification en éléments chimique sont
représentés sur les figures I11.1.2. Les résultats suivant ont été obtenue par CHAABANE Loubna sont
illustrés sur la figure 111.3 [71] et ceux obtenus par dihia BELLACHE sont représentés par figure 111.4
[72].
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a. Micrographe MEB et le spectre EDSdela b, Spectre EDS de la zone B
zone A.
Figure I111.4. Micrographe MEB et analyse EDS du matériau F5% [72].
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Etude comparative :

Tableau I11.1: Comparaison des résultats de micrographe MEB.

Résultat obtenus par Chaabane Loubna Résultat obtenus par Bellache Bihia

- On remarque sur ce micrographe différent |-On trouve des phases riches en élément de traces
distributions de particules a la surface de | métallique.

I’échantillon.
- L’EDX montre la présence du nickel en grande | - On peut apercevoir sur le micrographe de la zone b.

proportion suivi du chlore, du fer et du zinc. a une particule brillante sur le bas a gauche.

Conclusion
On conclut que cette hétérogéneité est expliquee par la présence de différents metaux (plomb,

zinc, chrome...etc).

111.3. Résistance mécanique

Les résistances mécaniques moyennes a la compression et a la flexion ont été mesurées apres 7
et 28 jours de cure. Les résultats obtenus par LACHI A/HALIM illustrés sur les figures 111.5 et 111.6
[74] et ceux obtenus par BENHIDJEB Celia sont représentes par figure 111.7 et 111.8 [73].

40 é‘
m
a 30
= 2 s
S M compression a 7 E M compression a
g 10 jours g 28 jours
S 0 o ‘@ .
& m flexion a 7 jours @ M flexion a 28
w .
2 jours
Ratio D/C
Figure I11.5. Illustre une comparaison de Figure 111.6.1llustre une comparaison
Résistances mécaniques a la compression de Résistances mécaniques a la compression
et par flexion a 7 jours [74]. et par flexion a 28 jours [74].
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7 ours 7 jours
28 jours 504 I 25 jours

Compression (MPa)
'
Flexion (MPa)

104 1.0 o
i4 0.5 4

0% 5% 7.5% 0% i% 15%
Tauxdedéchet(%) Tauxde déchet (%)
Figure 111.7. Variation de la compression en Figure 111.8. Variation de la flexion mécanique
fonction des taux de déchet pour 7et 28 jours [73]. en fonction des taux de déchet pour 7 et 28 jours

[73].

Etude comparative

Tableau I11.2. Comparaison des résultats de la résistance mécanique.

Les résultats obtenus par belkhider amel Les résultats obtenus par benhidjeb celia

-Les valeurs des résistances mécaniques sont|-Les résistances, a la flexion et la compression, sont
différentes. inversement proportionnel a I’augmentation du pourcentage
-Les valeurs des résistances a la compression | du déchet dans les formulations; cela est du essentiellement

sont plus grandes que celle a la flexion. a I’inhibition des réactions d’hydratations.

Conclusion
On peut dire que la résistance mécanique d’un matériau se distingue par la nature et la quantité

du polluant qu’il contient.

111.4.Test de lixiviation TCLP

Le test de toxicité (TCLP) a été utilisé, en vue de quantifier la lixiviation des métaux lourds a
partir des matériaux S/S mortiers.

Les résultats suivant ont été obtenue par CHAABANE Loubna sont illustrés par Le tableau

I11.3et Figure 111.9 [71], et ceux obtenus par Dihia BALLACHE sont représentés par le tableau 111.4[72].
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5 & &

" +2
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v |
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® Mortier E/C=0.6
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35 40 45 a0
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Figure 111.9. Evolution des quantités des espéces chimiques Pb retenues, pour les deux matériaux S/S mortie [71]

Tableau I11.3. Quantification des métaux retenus dans les matériaux mortiers S/S [71].

Elément Pb2+ Pb2+
Déchet(%) M (0.4) M (0.6)
0 0 0

10 96,64 92,84
20 95,98 93,43
25 96,85 92,34
30 97,73 91,53
45 93,7 90,69

Tableau I11.4. Composition chimique élémentaire des lixiviats des matériaux S/S [72].

Valeurs | Taux de rétention (%) | Limites seuils NF X31210 (mg/kg)
Concentration | Pb2+ 5,46 99,13 <50
(mo/kg 770,089 99,98 <200
Fe®* | 0,294 99,67 ND
cu®™+| 2,028 37,21 ND
CI 12660 61,23 ND
SO~ | 2348 80,6 ND
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Etude comparative

Les résultats obtenus comme le montre la figure 111.9 Confirment que les deux matériaux
peuvent immobilisés les métaux lourds contenus dans le déchet sous une lixiviation dynamique.
Le Tableau I11.3 montrent que les quantités de métaux lourds retenues par le matériau M (0.4) sont
supérieures a celles retenues par le matériau M (0.6). Ceci est due a la grande porosité du matériau
formulé avec un rapport E/C=0.6.

Le tableau I11.4.montre que le taux du plomb dans le lixiviat est d’environ 5.46 mg/kg soit
environ 99% de réduction.
De maniére générale, il est reconnu que le plomb se préte bien au traitement par S/S au ciment.

Conclusion
Les résultats obtenus pour le test TCLP sur matériaux Stabilisés/solidifiés montrent I’efficacité

du procédé de Stabilisation/Solidification par la réduction du potentiel toxique et polluant du déchet.
L’analyse par DRX et MEB montre la présence des métaux lourds a I’intérieur de la structure

des matériaux Stabilisée/Solidifiés.
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Conclusion

Notre travail s’illustre dans le cadre de [Papplication du procédé de
stabilisation/solidification du traitement de déchet, tout en utilisant le ciment comme liants
hydraulique, ainsi que de suivre la cinétique de relargage des esperes chimiques de caractére
polluantes présentent dans la matrice cimentaire dans les différents tests de lixiviation.

L’¢étude expérimentale adaptée a été divisée en plusieurs parties : une premiere partie a été
consacrée a la caractérisation des matériaux d’étude, une seconde partie a été dediée a la
détermination des propriétés physiques et mécaniques des formulations adoptées (mortiers et pates
de ciment), une troisi¢me partie est consacrée a 1I’étude du comportement a la lixiviation de ces

formulations sous différents milieux (milieu pur et milieu sulfaté).

Les analyses par DRX, MEB ont permis I’identification des phases les plus importantes
présentent dans nos échantillons stabilisés tel que la Portlandite, C-S-H qui peuvent étre plus au

moins dans la lixiviation.

Les quantités de métaux lourds retenues par le matériau M (0.4) sont supérieures a celles
retenues par le matériau M (0.6). Ceci est due a la grande porosité du matériau formulé avec un
rapport E/C=0.6

Le taux du plomb dans le lixiviat est d’environ 5.46 mg/kg soit environ 99% de
réduction. De maniere génerale, il est reconnu que le plomb se préte bien au traitement par
S/S au ciment.

Les résultats obtenus pour le test TCLP sur matériaux stabilisés/solidifiés montrent
I’efficacité¢ du procédé de stabilisation /solidification par la réduction du potentiel toxique et

polluant du déchet
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